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NORMA BRANZOWA

WYROBY
PRZEMYSLU
CHEMICZNEGO

Odczynniki
Rwas askorbinowy

BN-71
6193-30

Grupa katalogowa X 52')

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
kwas askorbinowy stosowany jako odczynnik che-
miczny.

Kwas askorbinowy ma:

a) wzor sumaryczny CgHgOg,

b) wzor strukturalny
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c) mase « z3steczkowa 176,13,
d) inng nazwe — Witamina C.

1.2. Normy zwigzane

PN-67/C-01055 Odczynniki i substancje specjalnie
czyste. Wytyczne wykonania badan

PN-68/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie
matych zawartosci metali ciezkich strgcanych
siarkowodorem

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie
matych zawartosci chlorkéw w bezbarwnych
roztworach metoda turbidymetryczna

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie
malych zawartoéei siarczanéw w bezbarwnych
roztworach metoda turbidymetryczna

PN-68/C-04521 Analiza chemiczna. Oznaczanie
matych zawartosci zelaza

1) Symbol wg SWW dla kwasu askorbinowego: cz.d.a.
1331-111, cz. 1331-428.

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie
odczynnikow roztwordéw pomocniczych oraz roz-
tworéw do kolorymetrii i nefelometrii

PN-68/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowa-
nie roztworow wskaznikdw i roztworéw bufo-
rowych

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przecho-
wywanie 1 transport

PN/C-80047 Odczynniki. Pobieranie prébek
i przygotowanie $redniej probki lakoratoryjnej

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci za-
nieczyszczen rozroznia sie dwa gatunki kwasu
askorbinowego o oznaczeniach:

cz.d.a. — czysty do analizy,

¢z. — czysty.

2.2, Przyklad oznaczenia kwasu askorbinowego
czystego do analizy:
KWAS ASKORBINOWY cz.d.a. BN-71/6193-30

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogdlne. Kwas askorbinowy po-
winien mie¢ posta¢ biatych krysztatkéw lub bia-
tego krystalicznego proszku bez zapachu, o kwa-
snym smaku, tatwo rozpuszczalnego w wodzie (1 g
w 4 cm?), rozpuszczalnego w etanolu (1 g w 30 g)
i w metanolu, trudno rozpuszczalnego w aceto-
nie, praktycznie nierozpuszczalnego w chlorofor-
mie, eterze, benzenie i tlustych olejach. Pod wply-
wem $wiatla i powietrza kwas askorbinowy i jego
roztwory ciemniejg (z6lkng). Kwas askorbinowy
wykazuje aktywnos¢ optyczna. Temperatura top-
nienia kwasu askorbinowego 189-+192°C z roz-
ktadem.

Zjednoczenie Przemystu Farmaceutycznego ,,Polfa”
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Farmaceutycznego ,Polfa” dnia 14 grudnia 1971 r.
jako norrna obowigzujgca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 sierpnia 1972 r.
(Mon. Pol. nr 12/1972 poz. 86)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE

RZG — 736 Obj. 0.50 ark. wyd. Nak!l. 2500+50 egz. Druk. sat. 61x86 III k1. 70 g

Cena z! 2,40
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3.2. Wymagania fizyko-chemiczne

Gatunki

Wymagania
cz.d.a. CZ.

a) Kwasu askorbino-
wego, %, nie
mniej niz

99,5 99,0

b) Rozpuszczalnosé¢ wg 5.2.2 nie normalizuje

sie

¢) Pozostalosci po
prazeniu (jako siar-
czany), %, nie wie-
cej niz

0,03 0,05

d) Siarczanow (SO, 2—),

0/, nie wiecej niz 0,0025 0,005

e) Chlorkow (C17), %o,
nie wiecej niz 0,03 0,03
f) Zelaza (Fe3t), %o,

nie wiecej niz 0,0002 0,001

g) Metali ciezkich stra-
canych siarkowodo-
rem jako Pb2t, 9/,
nie wiecej niz

0,001 0,002

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Kwas askorbinowy cz.d.a. i cz. nalezy pakowag,
przechowywa¢ i transportowa¢ zgodnie z PN-70/
C-80001 w woreczkach polietylenowych umie-
szczonych w puszkach z bialej blachy z wiecz-
kiem weiskanym lub w puszkach z biatej blachy
z wieczkiem nakladanym.

Masa netto powinna wynosi¢ 10, 25, 100, 250,
500, 1000 i 5000 g.

Na zyczenie odbiorcy i po uzgodnieniu z nim
dopuszcza sie inny rodzaj i wielkosé opakowania,
jezeli przeprowadzone proby wykazg ze zabezpie-
cza ono produkt w sposOb nie gorszy od podane-
go opakowania. Kazde opakowanie powinno mie¢
etykiete pcdajaca 2-letni termin waznosci kwa-
su askorbinowego. Kwas askorbinowy cz.d.a. i cz.
nalezy przechowywa¢ w suchym pomieszczeniu
i chroni¢ od $wiatta i zetkniecia z metalami.

5. BADANIA

5.1. Pobieranie prébek. Probki nalezy pobierac
zgodnie z PN/C-80047. Masa $redniej probki la-
boratoryjnej powinna wynosi¢ co najmniej 50 g.

5.2. Rodzaje i opis badan

5.2.1. Oznaczanie zawartoSci kwasu askorbino-
wego metoda alkalimetryczng

5.2.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy, roztwor 0,1n.

b) Fenoloftaleina, 0,1-procentowy roztwoér alko-
holowy przygotowany wg PN-68/C-65001 p. 2.2.15.

5.2.1.2, Wiykonanie oznaczania. Odwazy¢ okotlo
0,4000 g badanego kwasu askorbinowego, rozpu-
scié w 30 cm?® wody i miareczkowaé 0,1n roztwo-
rem wodorotlenku sodowego wobec fenoloftaleiny.

Zawartos¢ kwasu askorbinowego (X) obliczyé
w procentach wedtug wzoru

V- 0,01761 - 100

X
m
w ktérym:

V — objetos¢ Scisle 0,1n roztworu wodo-
rotlenku sodowego zuzytego do
miareczkowania, cm?,

m — odwazka badanego kwasu askorbi-
nowego, g,

0,01761 — ilos¢ kwasu askorbinowego odpo-

wiadajgca 1 cm3 $cisle 0,1n roztwo-
ru wodorotlenku sodowego, g.

5.2.2, Oznaczanie zawarto$ci kwasu askorbino-
wego metoda bromianometryczng (metoda arbi-
trazowa)

5.2.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Bromek potasowy cz.d.a.

b) Bromian potasowy cz.d.a., roztwor 0,1n.
c) p-etoksychryzoidyna, 0,2-procentowy roz-
twoér alkoholowy.

d) Kwas solny cz.d.a. (1,18).

5.2.2.2. Wykonanie ozraczania. Odwazy¢ okolo
0,2000 g badanego kwasu askorbinowego, rozpu-
sci¢ w 10 cm? wody, doda¢ 0,5 g bromku potaso-
wego, 10 ecm?® kwasu solnego i miareczkowaé 0,1n
roztworem bromianu potasowego wobec 1--2 kro-
pli roztworu p-etoksychryzoidyny dodanych pod
koniec miareczkowania.

Zawartos¢ kwasu askorbinowego (X) obliczy¢
w procentach wg wzoru

V - 0,008806 - 100

X ==
m
w ktorym:

V — objetos¢ $cisle 0,1n roztworu bro-
mianu potasowego uzyta do mia-
reczkowania, cm3,

m — odwazka badanego kwasu askorbi-

nowego, g,

0,008806 — ilos¢ kwasu askorbinowego odpo-
wiadajaca 1 cm?® $cisle 0,ln roz-
tworu bromianu potasowego, g.

Roéznica miedzy wynikami otrzymanymi obu
metodami nie moze przekracza¢ 0,5%0 bledu bez-
wzglednego.
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5.2.3. Oznaczanie rozpuszczalnosci. 2,00 g ba-
danego kwasu askorbinowego rozpusci¢ w 20 cm?
wody.

Roztwoér powinien by¢ bezbarwny, przezroczy-
sty, bez osadu.

5.2.4. Oznaczanie pozostaloSci po prazeniu (jako
siarczany). Nalezy stosowa¢ wytyczne PN-67/
C-01055. 5,00 g badanego kwasu askorbinowego,
odwazonego w uprzednio wyprazonym do stalej
masy i zwazenym z dokladnoscig do 0,0002 g
w tyglu porcelanowym, ogrzewa¢ na tazni pia-
skowej do zweglenia, a nastepnie spali¢ na pal-
niku. Oziebiong pozostalos¢ zwilzy¢ 0,5 cm? kwa-
su siarkowego cz.d.a. (1,84), ogrzewa¢ ponownie
na tazni piaskowej do ustania wydzielania sie
par kwasu siarkowego, a nastepnie zawartosé¢
tygla wyprazy¢ w piecu elektrycznym do state]
masy w temperaturze 800°C.

Pozostalos¢ po prazeniu (X), obliczy¢ w pro-
centach wg wzoru

X — a- 100
m
w ktorym:
a — masa wyprazonej pozostatosci, g,
m — odwazka badanego kwasu askorbinowe-
go, g.

5.2.5. Oznaczanie zawartoSci siarczanow

5.2.5.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04519.

5.2.5.2, Wykonanie oznaczania. 2,00 g badane-
go kwasu askorbinowego rozpusci¢ w 46 cm3
wody i dalej oznaczanie wykona¢ wg PN-68/
C-04519 p. 2.4.3. Badany kwas askorbinowy od-
powiada wymaganiom normy, jezeli zmetnienie
powstale w badanym roztworze nie bedzie inten-
sywniejsze niz zmetnienie roztworu poréwnaw-
czego przygotowanego rownoczesnie zawierajgce-
go w tej samej objetosci takag samag ilos¢ odezyn-
nikow jak w prébie badanej oraz:

0,05 mg SO;~ dla odczynnika cz.d.a.,

0,1 mg SO2~ dla odczynnika cz.

5.2.6. Oznaczanie zawarto$ci chlorkéow

5.2.6.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04518 oraz:

a) Kwas azotowy cz.d.a., roztwor 25-procen-
towy.

b) Nadmanganian potasowy,
centowy.

c) Kwas szczawiowy cz.d.a., roztwor 1-procen-
towy.

d) Roztwér wzorcowy zawierajgcy jony Cl
przygotowany wg PN-68/C-06500, rozcienczony
wodg w stosunku 1 : 99.

1 em? rozcienczonego roztworu zawiera 0,01 mg

cl

roztwor 10-pro-

5.2.6.2, Wykonanie oznaczania. 0,20 g badanego
kwasu askorbinowego rozpusci¢ w 10 cm?® wody,
doda¢ 2 cm?® roztworu kwasu azotowego, wymie-
sza¢, a nastepnie stale mieszajagc dodawaé Kkro-
plami roztwoér nadmanganianu potasowego do
wystgpienia utrzymujgcego sie rézowego zabar-
wienia roztworu. W celu usuniecia zabarwienia
doda¢ jedna do dwoch kropli roztworu kwasu
szczawiowego. W razie potrzeby roztwdr prze-
saczy¢ i dalej postepowaé wg PN-68/C-04518
p. 2.4.

Badany kwas askorbinowy odpowiada wyma-
ganiom normy, jezeli powstala po 10 min opa-
lizacja nie jest intensywniejsza od opalizacji roz-
tworu poréwnawczego, przygotowanego réwno-
czesnie i zawierajacego w tej samej objetosci
takg samg ilo$¢ odczynnikoéw jak w prébie bada-
nej oraz 0,06 mg Cl |

9.2.7. Oznaczanie zawartoSci zelaza metody

z 2,2’-dwupirydylem (metoda arbitrazowa)

9.2.7.1. Odczynniki i roztwory

a) 2,2-dwupirydyl, roztwér wodno-etanolowy,
o-procentowy.

b) Roztwoér wzorcowy zawierajgcy jony Fe3™,
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
wodg w stosunku 1 : 99.

1 cm? rozcienczonego roztworu zawiera 0,01 mg
Fe3 ™,

5.2.7.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g bada-
nego kwasu askorbinowego rozpusci¢ w 15 cm?
wody, a nastepnie deda¢ 5 em3 roztworu 2,2-dwu-
pirydylu.

Badany kwas askorbinowy odpowiada wyma-
ganiom normy, jezeli powstale po 20 min zabar-
wienie badanego roztworu nie bedzie intensyw-
niejsze od zabarwienia roztworu pordéwnawczego,
przygotowanego rownoczesnie i zawierajacego
w tej samej objetosci 0,5 g kwasu askorbinowe-
go, 5 cm? roztworu 2,2’-dwupirydylu oraz:

0,003 mg Fe?*" dla odezynnika cz.d.a.,

0,015 mg Fe3" dla odezynnika cz.

5.2.8. Oznaczania
z rodonkiem amonowym

zawartoSci zelaza metoda

5.2.8.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04521 p. 2.5 oraz:

a) Perhydrol cz.d.a.

b) Kwas solny cz.d.a. (1,18).

c) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4).

d) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Fe3™
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 1 : 99.

1 em? rozcienczonego roztworu zawiera 0,01 mg
Fe3t,

5.2.8.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badane-
go kwasu askorbinowego spali¢ w tyglu kwarco-
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wym lub platynowym, doda¢ 2 cm?® perhydrolu,
odparowaé¢ do sucha na palniku, a nastepnie wy-
prazy¢ w piecu elektrycznym w temperaturze
600°C . Osad w tyglu odparowaé¢ na lazni wod-
nej z 3 cm® wody krélewskiej. Pozostalos¢ roz-
pusci¢ w 10 em® wody, z dodatkiem 0,2 cm? kwa-
su solnego, przenies¢ do kolby pomiarowej po-
jemnos$ci 50 cm3 uzupeini¢ wodg do kreski, wy-
miesza¢ i dalej postepowaé wg PN-68/C-04521
p. 2.5.3,

Badany kwas odpowiada wymaganiom normy,
jezeli powstale po 2 min zabarwienie roztworu
badanego nie bedzie intensywniejsze od zabar-
wienia roztworu porownawczego przygotowane-
go rownocczesnie i zawierajgcego w tej same]
objetosci taka samg ilos¢ odczynnikow jak w pro-
bie badanej oraz:

0,01 mg Fe3" dla odezynnika cz.d.a.,

0,05 mg Fe?* dla odczynnika cz.

5.2.9. Oznaczanie zawartoSci metali ciezkich

stracanych siarkowodorem jako Ph2™

5.2.9.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/

C-04515 p. 2.4 oraz amoniak cz.d.a., roztwor
10-procentowy.
5.2.9.2. Wykonanie oznaczenia. 2,00 ¢ bada-

nego kwasu askorbinowego rozpusci¢c w 20 cm?
wody, zobojetni¢ amoniakiem, uzupemi¢ wodg do
objetosci 30 ecm?® i dalej postepowaé wg PN-68/
C-04515 p. 2.5.1.

Badany kwas askorbinowy odpowiada wyma-
ganiom normy, jezeli powstale po 10 min za-
barwienie roztworu badanego nie bedzie inten-
sywniejsze od zabarwienia roztworu porownaw-
czego, przygotowanego rdéwnoczesnie i zawiera-
jacego w tej samej objetosci te sama ilos¢ odezyn-
nikéw jak w probie badanej oraz:

0,02 mg Pb®* dla odczynnika cz.d.a.,

0,04 mg Pb2* dla odczynnika cz.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-71/6193-30

Zalecenia miedzynarodowe
RWPG PC 1744-69 PeaxtwBrl. Kucinora acko] 6aHOBasA



