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1. WSTiP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest 
chlorowodorek hydroksyloaminy, stosowany jako od
czynnik chemiczny w analizie chemioznej. 

Chlorowodorek hydroksyloaminy ma: 
a) wzór chemiczny - NH

2
0H-HCl 

b) masę cząsteczkową - 69,49 (wg międzynarodo

wych mas atomowych z 1961 r.). 

1.2. Normy związane 
PN-68jC-04511 Analiza chemiczna. Oznaozanie ma

łych zawartości arsenu 
PN-68jC-04515 Analiza chemiczna. Oznaozanie ma

ły.ch zawartośoi metali ci~tkioh strąoanych 

siarkowodorem 
PN-68jC-04519 Analiza chemiczna. Oznaozanie ma

łych zawartości siarczanów w bezbarwnych roz
tworach metodą turbidymetryczną 

PN-68jC-04521 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma
łych zawartości telaza 

PN-68jC-06501 Analiza ohemiozna. Przygotowanie 
roztwor6w wskaźnik6w i roztwor6w bu:forowyoh 

PN-70jC-800010dcz.ynniki. Pakowanie,przechowywa
nie i transport 

PNjC-80047 Odo~iki. Pobieranie próbek i przy
gotowanie średniej pr6bki laboratoryjnej 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. Gatunki. W zaletnościod zawartości zanie
czyszczeń rozrótnia się dwa gatunki chlorowodorku 
hydroksyloaminy, oznaozane: 

cz.d.a. - czysty do analizy, 
oz. - ozy,sty. 

2.2. Przvkład oznaozenia ohlorowodorku hydro
ksyloaminy gatunku "ozysty do analizy", 

CHLOROWODOREK HYDROKSYLOAMINY oz.d.a. 
BN-71j619J-26 

1) 81111bol w& sn dla odoZYlllulau 

os.d.a. 13'1-11, 

oz. 11'1-425. 

-, 
Grupa kalalagowa X-m 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. Chlorowodorek hydroksy
loaminy pOWinien mieó postać blaszek lub igieł 

bezbarwnyoh, krystalioznych i przeźroczystyoh,ła

two rozpuszczalnych w wodzie. 

3.2. Wymagania fizyczne i chemiozne 

Gatunki 
WyIIIII8an1ił 

c'Z..d.a. C'&. 

a) Chlorowodorku hydroksyloam1ny, 
nie mniej nit 

%, 98,50 96 

b) Substa~ji nierozpuszczalnych w 
wodzie, ,nie więoej nit 

0,002 0,005 

c) Pozostał~ści po prateniu ~ako 
siarcz&ny , ~, nie więcej ł 

0,01 0,05 

d) Siarczan6w (so:-), %, nie więoej 0,002 0,005 
nit 

e) Soli amonowyoh (w przeliczeniu na 0,2 0,8 
NR CI), %, nie więcej niil 

4 3+ 
f) t.elaza (h ), % nie więcej niil 0,0003 0,0007 

,) Xetali ciętkich (Pb
2
+). %, nie 0,0005 0,001 

więcej nit . 

h) Arsenu (A8)~ %, nie więoej nit 0,0001 0,0001 

i) Wolny-ch 1twa116w (jako HCl), ~, 0,5 0,5 
nie więoej nit 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT 

11..1. llako'Wani. 1 przeohOll;:[!lan1e. Chloro'llodorek · 
hydroksyloam1ny nalety pakowaó i przeohowywać 

zgodnie wg PN-70jC-80001. Rodzaj opakowania: slo

iki ze szkła orantowego lub polietylenowego z na
krętką z tworz.rwa sztuoznego i pOdkładką poliety-
lenową albo słoiki szklane 

Masa opakowań netto, 25, 
1000 g. 

ze szli1'em. 
50, 100, 250, 500, 

Na tyozenie odbioroów dopuszoza się inny rodz.3 
i wielkość opakowania. 

4.2. Transport. Odozynnik - siarosan hydrolal:r
loaminy nalet:r przewozić zgodnie z przepisami dla 
$Sterialów niebezpieoznyoh według postanow1e~ de
kretu o przewozie przesyłek kolejami oraz przepi
sów wykonawozyoh. 

Zgłoszona przez Centralny Zwiqzek Spółdzielczości Pracy 
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu Farmaceutycznego Polfa dnia 28 kwietnia 1971 r. 

jako normo obowiązująca VI zakresie produkcji i odbioru od dnia 1 stycznia 1972 r. 
(Mon. Pol. nr 36/1971 poz. 237 ) 
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5., BADANIA 
5.1, Pobieranie próbek 1 prZlgotowanie rostworu 

_pr6bki do bada6.' Pobieranie pr6bek i przygotcwam.e 
średn1e3 pr6bki laborato17jnej powinno być zgodne 
z PN/C-80047.Masa średniej pr6bki laborato17jnej 
powinna wynosić 00 najmniej 500 g. 

W oelu przeprowadzenia niekt6r,yoh oznaoza6. na_o 
lety przygotować roztw6r odozynnikaw następuj,oy 
spos6b: 50,00 g badanego odozynnika odwatyć do 
kolby pomiarowej pojemnośoi 500 om) i rozpuśoi6 w 
wodzie destylowanej, po ozym uzupelni6 wod, do 
kreski i dokladnie wym1esza~. 

5.2. Rodzaje i opis badań 

. 5.2.1, Oznaozanie zawartośoi prooentowe3 ohlo
rowodorku hldrok8Yloam1nr 

5.2.1.1. Odozynniki i roztworz 
a) Alun telazowo-amonowy oz,d,a" roztw6r 40-

-prooentowy. 

b) Nadmanganian potasowy oz.d.a., roztw6r 0,1n. 
o) Kwas siarkowy oz.d.a., roztw6r 25-prooento

wy. 

d) Mieszanina Reinhardta przygotOWana wg PN-68/ 
, 0-06501. 

5.2.1.2. Wykonanie oznaozania. Okolo 0,6000 g 
odozynnika rozpuśoić w wodzie w kolbie pomiarowej 
pOjemnośoi 250 om), uzupełnić wOd,do kruki i do
kładnie wymieszać. 25 om) otrzymanego roztworu 

) 
przenieść do kolby kulistej pojemnośoi 250 om, 
dolać 7 om) roztworu kwasu siarkowego i t5 om3 

roztworu ałunu telazowo-amonowego, wymieszać i 0-

grzewać do wrzenia w c~gu 10 min. 
Następnie zamknąć kolbę korkiem z wentylem Ban

sena i szybko ochłodzić strumieniem zimnej WOdy 
do temperatu17 18 ;. 20°C, po cZJlll dodać przez wen
tyl około 120 om) wody destylowanej oraz om3 mie
szaniny Reinhardta i natyohmiast zmiareozkować 

0,1n roztworem nadmanganianu potasowego w tempe
raturze nie wytazejnił 200 C do pierwszego poja
wienia się rótowej barwy roztworu. 
R6wnooześnie z kałdym osnaozan1.a naleły wyko

nać ślepą pr6bę w oelu ustalenia objętośoi nad
manganianu potasowego zutytego na zmiareozkowanie 
tej samej ilości odczynnik6w,ale bez dodania ba

danegoohlorowodorku hydroksyloam1ny. 
Zawartość procentową ohlorowodorku hydroksylca

miny (X,) obliczyć wg wzoru 

w kt6rym: 
V, - objętość śoiśle 0,1n roztworu nad

manganianu potasowego zutytego na 
zmiareozkowanie badanego roztworu, 
om) , 

V2 - objętoś~ śoiśle 0,1n roztworu nad
manganianu potasowego zutytego d~ 

zm1areozkowama w ślepej pr6bie, om, 
m - odwatka badanego ohlorowodorku hy, 

droksyloam1ny, g, 

0,003475 - tloś6 ohlorowodorku hydroksyloam1ny 
odpowiadająca 10m3 śoiśle 0,1n roz
tworu nadmanganianu potasowego~ g. 

5.2.1,3. Wznik, Za wynik nalety przyjąć średnią 
arytmetyozną dw60h o zna o zań r6tniąoyoh się między 
so~ nie więoej nit o O,~. 

5,2.2. O.naczanie zawartośoi substanoji nieroz~ 
puszozalnyoh w wodzie. 20,00 g ohlorowodorku hy
droksyloaminy umieśoić w zlewoe pOjemnośoi 250 oJ 
i rozpuśoić w 200 om3 wody. 

Zlewkę nakI7ć szkielkiem zegarkOWym, umieśoić W 
łatni wodnej i ogrzewać w ciągu 1 godz. 

Gorąoy roztw6r przesączyć przez tygiel z fil
trem ze szkla spiekanego G4, uprzednio doprowa
dzony do stalej masy z dokladnośoią do 0,0002 g. 

Pozostałość na sllozku przemyć 100 om3 gorąoej 
WOdy i suszyć w suszarce w temperaturze 10~1050C 
do stałej masy. 

Zawartość substanoji nierozpuszozalnyoh w wodzie 
(X

2
) Obliczyć wg wzoru 

• kt6rym: 

mi • 100 
X 2 = -"----m--

m, - masa pozostałośoi, g, 
m - od.atka badanego ohlorowodorku hydroksyl o

aminy, g. 

5.2.3. Oznaozanie pozostałośoi po prateniu(ja-
ko siarozany) 

5.2.3.1. Odozynniki i roztwory 
a) Kwas azotowy oz.d.a. (1,4), 
b) Kwas siarkowy, roztw6r 20-prooent~wy. 

5.2.3.2. Wykonanie oznaozania. 10,00 g badanego 
odczynnika rozp~oi6 w 40 om' wody. Do poroelanO
wej parownioy uprzednio Wlpratonej d03stałe j masy 
z dokladnośoią do 0,002 g, wla6 16 om kwasu azo
towego i ogrzewać na łaźni wodnej • oiągu 5 min w 
temperaturze wrzenia. 

Następnie ostro tnie kroplami dolewać do parow
nioy badanego roztworu ohlorowodorku hydroksyloa
miny. 

Otrzymany roztw6r ochłodzić, dodać 10m3 roz
tworu kwaau siarkowego i odparować najpierw na 
luni wodn.~ J a nast.ępnie na piaakowe3 do usunię
oia par kwa'su siarkowego. 
Pozostałość pratyć w pieou muflowym do stałej 

o masy w temperaturze okolo 800 C. 
Badany odczynnik Odpowiada wymaganiom normy,je

te1i masa wypratonej pozostałości będzie n~e wię
'll:sza nit: 

dla odczynnika oz.d.a. - 1 mg, 
dla odozynnika oz. - 5 mg. 
W razie potrzeby przy oznaozaniu naleły uwzglę

dnić poprawkę na pozostałość po prateniu kwasu .a
zotowego i kwasu siarkowego w utytych do oznacza
nia i10śoiach, kt6rą określa się na podstawie 
ślepej pr6by. 

5.2.4. Oznaozani. zawartości siarozan6w (30;- ) 
nalety wykonać zgodnie z PN-68/C-04519 p. 2.4.3 



BN-71/6193-z6 3 

sposobem A. Pobrać 30 cm3 (SO~-) roztworuprzygo
towanego wg 5.1. Do roztworów porównawczych dodać: 
dla odczynnika cz.d.a. - 0,06 mg, a dla odczynni-

2-ka cz. - 0,15 mg S04 • 

5.2.5. Oznaczanie zawartości Boli amonowych 

( NH
4lli 

5.2.5.1. Odczynniki i roztwOry 
a) Kwas azotowy (1,4). 
b) Kwas siarkowy, roztwór O,1n. 
c) Wodorotlenek sodowy, roztwory: O,1n i 20-

-procentowy • 
d) Wskaźnik Tashiro przygotowany następująco: 

zmieszać rÓwne objętości 0,2-prooentowego alkoho
lowego roztworu czerwieni metylowej i O,1-procen
towego roztworu alkoholowego blękitu metylowego. 

5.2.5.2. W~konanie oznaczania. Do zlewki pOjem
nośoi 250 om wlać 20 cm) roztworu pr6bki przygo
towanego wg 5.1 (Odpowiadającego 2 g preuaratu), 
dodać 10 cm3 kwasu azotowego i ostrotnie pOdgrzać 
do rozpoczęcia burzliwej reakcji. Po zako~ozeniu 

reakcji. 
Po zakończeniU reakcji roztw6r ·oohlodzić i 

przelać do kolby destylacyjnej. Do kolby z bada
nym roztworem dolać 30 cm3 20-procentowego ros
tworu wodorotlenku sodowego, kolbę polączyć z 
chłodnicą i ogrzewać do wrzenia. Do odbieralnika 
zawierającego 25 cm3 O,1n roztworu kwasu .siarko
wego i 1-2 kropli wskaźnika Tashiro oddestylować 

okolo 70 cm3 oieczy. 
Nadmiar kwasu siarkowego w odbieralniku m1areos

kować O,1n roztworem. wodorotlenku sodowego. 
Przy katdym oznaczaniu naletywykonywaó ślep_ 

próbę na zawartość amoniakU w utytych do reakcji 
odczynnikach. 

Zawartość amoniaku (X
3

) obliczyć w procentacb 
wg wzoru 

w którym: 
V

2 
objętość śoiśle O,1n roztworu wodoro
tlenku sodowego zutytego na miareozko
wanie w ślepej próbie, om3, 

V
3 

- objętość ściśle O,1n roztworu wodoro
tlenku sodowego zutytego na miareczko
wanie badanego roztworu om3, 

In - odwatka badanego odczynnika, g, 

0,0018 - ilość amoniaku odpowie dająca 1 :3 cm 
ściśle O,1n roztworu kwasu sia,rkowego, 
g. 

5.2.6. Oznaczanie zawartości żelaza (Fę3+) na
leży wykonać · zgodnie z PN-68/C-04521 p. 2.5.4.2, 
biorąo do analizy 2,00 g badanego odczynnika. Do 
roztworów por6wnawozyoh dodać: 

dla odczynnika oz.d.a. 0~006 mg Fe3+ 
dla odczynnika cz. - 0,014 mg Fe:3+ 

5~2.7. Oznaczanie zawartości metali ciężkich 

(Pb +) nalety wykonać zgodnie z PN-68/C-D4515 
p. 2.5 metodą wizualną bez komparatora, biorąc 

do analizy 5,00 g badanego odczynnika. Do roztwo
rÓw por6wnawczych dodać: 

dla odczynnika cz.d.a. 
dla odczynnika cz. 

0,025 mg Pb2+ 

0,05 mg Pb2+. 

5.2.8. Oznaozanie zawartości arsenu (AS) należy 

'N,ykonać zgodnie z PN-68/C-04511 biorąo do analizy 
2,00 g badanego odczynnika. Do roztworÓW 
nawczyoh dodać dla odozynników cz.d.a. 
0,002 mg . As. 

porćw

i cz. 

5.2.9. Oznaczanie zawartośoi wOlnyoh kwas6w ja
ko (HCl) 

5.2.9.1. OdCZynniki i roztwory 

a) Wodorotlenek sodowy lub potasowy cz.d.a., 
roztw6r 0,1n. 

b) Alkohol metylowy cz.d.a. 
c) ~61cie~ dwumetylowa, roztw6r O.1-procentowy 

w 90-prooento~ alkoholu etylOWym. 

5.2.9.2. Wykonanie oznaozania. Okolo 
badanego odcźynnika rozputoić w 50 cm3 

1,0000 g 
alkohoiu 

metylowego, dodać 3 krople t6lcieni dwumetylowej i 
miareczkować roztworem wodorotlenku sodowego lub 
potasowego do wyraźnie tóltego koloru. 

Zawartość wolnych kwasów (X.) obliczyć w pro
centaoh wg wzoru 

X
i

= V • 0,03647 • 100 
m 

'fi którym: 

3,647 • V 
m 

V objętość ściśle O,1n roztworu wodoro
tlenku potasowego lub sodowego zuty
tego do miareczkowania, cm3, 

0,03647 - iloŚĆ kwasu solnego odpowiadająca 1 c~ 
ściśle O,1n roztworu wodorotlenku so
dowego lub potasowego, g, 

m - odwatka badanego Odczynnika, g. 

ItOlfIBC 

INFORMACJE DODATKOIJB 40 B5-71/6193-26 

1, I.ło~ne sa1!Dl 'fi .~o~ 40 BB-6i/6191-12 

a) uakłualuioDO l1Qr1Q' ni,zaDe, 

b) .. W)"".pn1 aoh uan1e~lIZo!ID sawarłotl6 .oli .. now:roh. 

2. Za1eceuia 1I114z;rJI!!'odowe. Norma ~eat w4r0łeuiell Z .. 

leoenia normal1za07~De PC 1751-69. 


