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1, WSTEP

1.1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy Jest
chlorowodorek hydroksyloaminy, stosowany Jjako od=-
czynnlik chemiczny w analizie chemiczne].

Chlorowodorek hydroksyloaminy ma:

a) wzér chemiczny - NHQOH-HCI

b) mase czgsteczkowa - 69,49 (wg miedzynarodo-
wych mas atomowych z 1961 r.).

1.2. Normy zwigzane
PN-68/C-04511 Analiza chemiczna, Oznaczanie ma-

tych zawartoscl arsenu

PN-68/C-04515 Analiza chemiczna., Oznaczanie ma-
1ych zawartoscl metali cigzkich strgcanych
slarkowodorem

PN=-68/C=04519 Analiza chemiczna., Oznaczanie ma-
tych zawartosci siarczanéw w bezbarwnych roz-
tworach metodg turbidymetryczng

PN=68/C=04521 Ansliza chemiczna, Oznaczanie ma-
lych zawartosci Zelaza

PN-68/C=06501 Analize chemiczna, Przygotowanie
roztwordw wskaZnikéw i roztworéw buforowych

PN-70/C-80001 Odeczynniki. Pakowanie,przechowywa-—
nie i transport

PN/C-80047 Odczynniki. Pobleranie prébek i przy-
gotowanle éredniej prébki laboratoryjne]

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1, Gatunki., W zaleznoscl od zawartoscli zanie-
czyszczer rozréinie sie dwa gatunki chlorowodorku
hydroksyloaminy, oznaoczane:

cz.d.a. ~ czysty do anallizy,

CZe - ozysty.

2,2, Przyklad oznaczenia ohlorowodorku hydro~-
ksyloaminy gatunku “ciysty do analizy":
CHLOROWODOREK HYDROKSYLOAMINY cz.d.a.
BN-71/6193-26

1) Symbol wg SWW dla odczynnika:
c’.d.a. 1331-11'

3. WYMAGANIA

3ed1. Wymagania ogélne., Chlorowodorek hydroksy-
loaminy powinien mieé postaé blaszek 1lub igiel
bezbarwnych, krystalicznych i przeZroczystych,la-
two rozpuszczalnych w wodzie.

3.2, Wymagania fizyczne i chemiozne

a 1
Wymagania atunk
cz.d.a, C2Z,
a) Chlorowodorku hydroksyloaminy, % #
nie mniej nit * 70 ]98,50 |96
b) Substancji nierozpuszezalnych w 0,002 0,005
wodzie, %, nie wigce] nit
¢) PozostaXosci po praseniu giako 0,01 0,05
siarczany), %, nie wigscej niz
d) Siarczandw (SQf-), %, nie wigce] 0,002 0,005
nig
e) Soli amonowych (w przeliczeniu na | 0,2 0,8
ua4c1), %, nie wiecej niz
?) Zelaza (re3"’), % mg wigcej nis 0,0003 | 0,0007
g) Metali cietkich (Pb '), % nie 0,0005 | 0,001
wiece] ni%
h) Arsenu (As), %, nie wigce] nit 0,0001 | 0,0001
1) Wolnych kwaséw (jako HC1l), %, 0,5 0,5
nie wigcej ni%

4, PAXKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4e4., Pakowanie i przechowywanie., Chlorowodorek
hydroksyloaminy nalezy pakowaé 1 przechowywaé
zgodnie wg PN-70/C-80001. Rodzaj opakowania: sio-
1ki gze szkla orangowego lub polietylenowego Z na-
kretks z tworzywa sztucznego i podkladkg poliety-
lenowg albo s20ikil szklane ze szlifem.

Masa opakowah netto: 25, 50, 100,
1000 g.

Na 2yczenie odbilorcéw dopuszoza sie inny rodzaj
i wielkodé opakowania.

250, 500,

4,2, Transport. Odczynnik - siarczan hydroksy-
loaminy nalesy przewozié zgodnie z przepisami dla
materialéw niebezpiecznych wedlug postanowiend de-
kretu o przewogie przesylek kolelami orag przepi-
séw wykonawczyoh.

Zgtoszona przez Ceniralny Zwigzek Spéldzielczoéci Pracy
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Farmaceutycznego Polfa dnia 28 kwietnia 1971 r.
jako norma obowigzujgca w zakresie produkciji i odbioru ‘od dnia 1 stycznia 1972 r.
(Mon. Pol. nr 36/1971 poz. 237)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE

Druk. Wyd. Norm. W-wa Ark. Wyd-045Naki. 2800+50 Zaom. 2818/7%

Cena zt 2,40
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D, BADANTA
5.1, Pobieranie prébek i1 przygotowanie rostworu

prébki do badaf, Pobieranie prébek i przygotowanie
éredniej prébki laboratoryjnej powinno bdyé zgodne
z PN/C-80047, Masa éredniej prébki laboratoryjnej
powinna wynosié oo najmniej 500 g.

W celu przeprowadzenia niektéryoh ognaczar na-
lesy przygotowaé roztwdr odozynnika w nastepujgoy
sposéb: 50,00 g badanego odczynnika odwagyé do
kolby pomiarowe] pojemnosoi 500 om3 i rogpudoidé w
wodzie destylowanej, po ozym uzupelnié wodg do
kreskl i1 dokladnie wymieszaé.

5.2, Rodzaje i1 opis badah

2.1, Oznacganie zawartosol

rowodorku gxdroksxloamigl
De2e1e1, Odczynniki 1 rogtwory

8) Alun £elazowo-amonowy cz.d.a.,
~procentowy.

ocentowe chlo-

roztwér 40—

b) Nadmanganian potasowy oz.d.a., roztwér 0,1n.

c) Ewas slarkowy cz.d.8., roztwér 25-procento-
WY

d) Mieszanina Reinhardta przygotéwana wg PN=68/
. C=06501, ‘

5+2+1+2, Wykonanie oznaoczania, Okolo 0,6000 g
odczynnika rozpusdcié w wodzie w kolbie pomiarowe]
pojemnogei 250 cm3, uzupetnié wodg do kreski i do-
ktadnie wymieszaé., 25 om3 otrzymanego roztworu
przeniesdé do kolby kuliste] pojemnosoi 250 om™,
dolaé 7 om3 roztworu kwasu siarkowego 1 15 cm3
roztworu alunu 2elazowo-amonowego, wymieszaé 1 o-
grzewaé do wrzenis w ciggu 410 min.

Nastepnie zamkngé kolbe korkiem z wentylem Bun-
sena 1 szybko ochtodzié strumieniem gzimnej wody
do temperatury 18 + 20°C, po czym dodaé przez wen=-
ty1l okolo 120 om3 wody destylowane] oraz om3 mie-
szaniny Reinhardta i natychmiast zmiareozkowad
0,1n roztworem nadmanganianu potasowego w tempe~
raturze nie wygsze] nig 20° do plerwszego poja-
wienia sie réiowe] barwy roztworu.

Réwnoczesnie z kagtdym osnaczaniem nalety wyko-
naé $lepg prébe w celu ustalenia objetosci nad-
manganianu potasowego zufytego na zmiarecgkowanie
te) samej ilosci odczynnikéw, ale bez dodania ba-
danego chlorowodorku hydroksyloaminy.

Zawarto$é procentowg chlorowodorku hydroksyloa-
miny (X,) obliczyé wg wzoru

v (V,=V,)-0,003475 - 250 - 100 _(V,~V,)) - 3,475

1
w ktéryms:

V, = objetosé Scisdle 0,1n roztworu nad-
manganianu potasowego gzugytego na
zmiareczkowanie badanego roztworu,
om3,

V, = objetosé oiéle 0,1n roztworu nad-
manganianu potasowego gusytego do
zmiareczkowania w Slepej prébie, °m3’
= odwagka badanego chlorowodorku hy=-
droksyloaminy, g,

my

0,003475 - 41046 chlorowodorku hydroksyloaminy
odpowiada jgoa 1 om® oiéle 0y1n rog-
tworu nadmangenianu potasowego, ge.

De2s1.3, Wynik, Za wynik nalesy przylqé drednig
arytmetyczng dwéch oznaczah réénigcych sie migdzy
sobg nie wigce] nig o 0,2%,

5e2.2, Oznaczanie gawartofeci substancji nieroz-
puszozalnych w wodzie, 20,00 g chlorowodorku hy-

droksyloaminy umiescié w zlewce pojemnodci 250 o
i rozpuscié w 200 om3 wody.

Zlewke nakryé szkielkiem gegarkowym, umiedocié w
tafni wodnej i ogrzewaé w ciggu 1 godz.

Gorgoy roztwér przesgczyé przez tygilel gz fil-
trem ze szkla spiekanego G4, uprzednio doprowa-
dzony do stalej masy z dokladnosocig do 0,0002 g.

Pozostalofé na sgozku przemyé 100 om3 gorgce]
wody i suszyé w suszarce w temperaturze 1004105°¢
do staie] masy.

Zawartosdé substancji nierozpuszczalnyoch w wodzie
(x,) obliczyé wg wzoru

m, - 100
2™ m

w ktérym:
m, = masa pozostaloscl, g,

m - odwagka badanego chlorowodorku hydroksylo-
aminy, g.
Y- Ognaczanie pozostatofcl po prazeniu( ja-

ko eiarczagxl

5¢2¢3¢1. Odczynnikl i roztwory
a) Kwas azotowy cz.d.ae (1,4),

b) Kwas siarkowy, roztwér 20-procentowy.

5s2+3.2, Wykonanie oznaozania, 10,00 g badanego

odczynnika rozpudcié w 40 om? wody. Do poroelano—
we) parownicy uprzednio wypraZonej do stalej masy
z doktadnosois do 0,002 g, wlaé 16 om” kwasu azo-
towego 1 ogrzewadé na taZni wodnej w ciggu 5 min w
temperaturze wrzenia.

Nastepnie ostroznie kroplami dolewaé do parow-
nicy badanego roztworu chlorowodorku hydroksyloa-—
miny.

Otrzymany roztwér ochlodzié, dodaé 1 em’  roz-
tworu kwasu siarkowego i odparowaé¢ najpierw na
2agéni wodnej, a nastepnie na plaskowej do usunig-
cia par kwasu siarkowego.

Pozostalosé prazyé w piecu muflowym do
masy w temperaturze okolo 800°c.,

Badany odczynnik odpowiada wymaganiom normy, je-
¢eli masa wyprasonej pozostatodcl bedzie nie wie~
ksza nis:

dla odczynnika ocz.d.a. = 1 mg,

dla odczynnika cz. - 5 mg.

W razle potrzeby przy oznaczaniu nalegy uwzgle-
dnié poprawke na pozostalodé po praseniu kwasu a-
zotowego 1 kwasu siarkowego w u2ytych do oznacza-
nia ilosciach, ktérg okreéla sig na podstawie
$lepej préby.

2w
5,2,4, Oznaczanie zawartosci sisrozandw SSOI__l

nalesy wykonaé zgodnie z PN=68/C-04519 Dp. 2.4.3

state]
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sposohbem A, Pobraé 30 om> (soﬁ“) roztworu przygo-~
towanego wg S.1. Do roztworéw poréwnawczych dodaéd:
dla odczynnika cz.d.a. = 0,06 mg, a dla odczynni-
ka cz. = 0,15 mg SOE-.

5¢2¢5. Oznaczanie zawartoscl soll amonowych
(vE,C1)

2.202.12 Odczxgniki i roztwozz
a) Kwas azotowy (1,4).

b) Kwas siarkowy, roztwér O,1n.

¢) Wodorotlenek sodowy, roztwory: O,in 1 20-
-procentowy.

d) Wskaznik Tashiro przygotowany nastepujaco:
zmieszaé réwne objetosci 0,2-procentowego alkoho-
lowego roztworu czerwieni metylowej i 0,1=procen~
towego roztworu alkoholowego bigkitu metylowego.

5e2+5.2, Wykonanie ozneczania, Do zlewki pojem—
nosei 250 ocm” wlaé 20 om3 roztworu prébvki przygo-
towanego wg 5.1 (odpowiadajgcego 2 g preparatu),
dodaé 10 cm” kwasu azotowego 1 ostrosnie podgrzaéd
do rozpoczecia burzliwe] reakcji. Po zakoriczeniu
reakecji,

Po zakoriczeniu reakcji roztwér ochlodzié 1
przelaé do kolby destylacyjnej. Do kolby z bada-
nym roztworem dolaé 30 cm3 20-procentowego roz-
tworu wodorotlenku sodowego, kolbe polgezyé =z
chtodnica i ogrzewaé do wrzenia. Do odbieralnika
zawierajgcego 25 cm3 0,1n roztworu kwasu siarko-
wego 1 1=2 kropli wekeZnika Tashiro oddestylowaé
okolo 70 om3 cieczy. -

Nadmiar kwasu siarkowego w odbieralniku miarecz-
kowaé 0,1n roztworem wodorotlenku sodowego.

Przy kasdym oznaczaniu naleizy wykonywaé é&lepg
prébe na zawartosé amoniaku w uzytych do reakcji
odczynnikach,

Zawartosé amonisku (X,) obliczyé w procentach
wg wzoTru

_(v,—V,)-0,0018 - 100
3 m

X

w ktérym:

vV, - objetosé Soisle 0,1n roziworu wodoro-
tlenku sodowego zusytego na miareozko-
wanie w élepe] prdbie, om3,

Vv, = objetosé &cisle 0,1n roztworu wodoro-
tlenku sodowego zusytego na miareoczko-
wanie badanego roztworu om3,

m = odwazka badanego odczynnika, g,

0,0018 = ilo%6é amoniaku odpowizdajaca 1 om3

$cisle 0,1n roztworu kwasu siarkowego,
e

5.2.6, Oznaczanie zawartos$ci Zeloza gFg3+) ng-

lezy wykonaé zgodnie z PN-68/C=-04521 p, 2.5.4.2,
biorge do analizy 2,00 g badanego odczynnika. Do '
roztworédw poréwnawczych dodaé:

dla odczynnika oz.d.a. = 0,006 mg Fe>*

dla odczynnika cz. - 0,014 mg Fe >t

552.2. Oznaczanie zawartosci metali ciegkich

(Pb°*) nalezy wykonaé zgodnie z PN-68/C-04515
P. 2.5 metodg wizualng bez komparatora, biorsgc
do analizy 5,00 g badanego odczynnika, Do roztwo-
réw poréwnawczych dodad:

dla odczynnika cz.d.a. = 0,025 mg Pb2+

dla odczynnika cz. - 0,05 mg Pb°*,

De2,8., Oznaczanie zawartosci arsenu §A52 nalezy

wykonaé zgodnie z PN-68/C-04511 biorac do analizy
2,00 g badanego odczynnika. Do roztworéw pordw-—
nawczych dodaé dla odozynnikéw cz.d.a. 1 o©2Z.
0,002 mg. As.

De2.9, Oznaczanie zawartosci wolnych kwasdw Ja-
ko §H012

5:2¢9.1. Odczynniki 1 roztwory

a) Wodorotlenek sodowy lub potasowy 0z.d.8.,
roztwér 0,1n.

b) Alkohol metylowy ©z.d.a.

c) ?6%cier dwumetylowa, roztwér O,1=-procentowy
w 90=procentovym alkoholu etylowym.

5:259,2, Wykonanie oznaczania, Okolo 41,0000 g
badanego odczynnika rozpuécié w 50 cm alkoholu

metylowego, dodaé¢ 3 krople 26tcieni dwumetylowe] i
miarecgkowaé roztworem wodorotlenku sodowego Ilub
potasowego do wyrainie 26ttego koloru.

Zawarto$é wolnych kwaséw (X,) obliczyé w pro-

centach wg wzoru
X = V-0,03647 - 4100 _ 3,647 -V
= =

m m

w ktérym:

V = objetodé Scidle 0,1n roztworu wodoro-
tlenku potasowego lub sodowego zuzy-
tego do miareczkowania, cm”,

0,03647 = 1lo4¢ kwasu solnego odpowiadajaca 1010
§cidle 0,1n roztworu wodorotlenku so-
dowego lubd potasowego, &,

m - odwazka badanego odczynnika, g.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN=-T1/6193-26

1, Istotne zmi w stosunku dc BN-
a) uaktualniono normy zwiszane,
b) w wymaganiach zmniejszono zawartosé soli amonowych.

6191=12

2, Zalecenia migdzynarodowe, Norma jeat wdrofeniem Za-
lecenia normalizacyjne PC 1751-69,



