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PRZEMYSŁU Odczynniki 
CHEMICZNEGO Siarczan hydroksyloaminy r A 

1. WSTp 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest m~ 
czan hydroksyloaminy, stosowany jako odczynnik che
miczny w analizie chemicznej. 

Siarczan hydroksyloaminy ma : 

al wz ór chemiczny (NH20H l 2 -H2S04 , 

b l mas ę cząsteczkową 164,15 (wg mi ędzynarodowych 

mas a tomowych z 1961 r. l . 

1 • 2. Normy zwi ąZ,ane 

PN-68j C- 04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie mal:ych 
zawartoś ci arsenu 

PN-68jC-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych 
zawartości metali ciężkich strącanych siarkowo
dorem 

PN-68jC-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie maŁych 
zawartości chlorków w bezbarwnych roztworach me
todą turbidymetryczną 

PN-68jC-04521 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych 
zawartości żelaza 

PN-70jC-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywa
nie i transport 

PNjC-80047 Odczynniki. Pobieranie próbek i przy
gotowanie średniej próbki laboratoryjnej 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. Gatunki. VI zależności od zawartości zanie
czyszczeń rozró żnia się dwa gatunki siarczanu hy
droksyloaminy oznaczone: 

cz.d.a. - czysty do analizy, 
cz. - czysty. 

2.2. Przykład oznaczenia siarczanu 
aminy gatunku "czysty do analizy": 

hydroksylo-

SIARCZAN HYDROKSYLOAMINY cz.d.a. BN-71/6193-27 

1) Symbol wg SWW dla odczynnika: 

cz.d.a. 1331-11. 

cz. 1331-425. 

~ I 

Grupa kalalogowa X ~ 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. Siarczan hydroksyloaminy 
powinien mieć postać bezbarwnych niehigroekopijnych 
krystalicznych kryształk6w, łatwo rozpuszczalnych 
w wodzie. 

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne 

Gatunki 
Wymagania 

a) Siarczanu hydroksyloaminy 

(NH20H)2-H2s04' %, nie mniej niż 
b) Substancji nierozpuszczalnych w 

wodzie, %, nie więcej niż 

c) Pozostałości po prażeniu (jako 

siarczany), %, nie więcej niż 

cz.d.a. 

98,00 

0,005 

0,03 

d) Soli amonowych (w przeliczeniu 0,2 

na (NH412S04), %, nie więcej niż 

e ) Chlorków (Cl-), %, nie więcej niż 0,002 

f) Żelaza (Fe>+), %, nie więcej niż 0,001 

cz. 

96,00 

0,01 

0,05 

0,8 

0,005 

0,002 

g) Arsenu (As), %, nie więcej niż 0,0001 0,0001 

h) Metali ciężkich strącanych 5iar- 0~001 0,002 

kowodorem (Pb2+), %, nie więcej niż 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT 

4.1. Pakowanie i przechowywanie. Siarczan hydro
ksyloaminy należy pakować, znakować i przechowywać 

wg PN-70jC-80001. Rodzaje opakowań: słoiki ze szkł:a 
oranżowego lub polietylenowe z nakrętką z tworzy
wa sztucznego z podkładką polietylenową albo słoiki 
szklane ze szlifem. 

Masa opakowań netto: 50, 100, 250, 500, 1000 g. 
Na życzenie odbiorców dopuszcza ,eię inny rodzaj i 

wielkość opakowania. 

4.2. Transport. Odczynnik - siarczan hydrokeylo
aminy należy przewozić zgodnie z przepisami dlam~ 
teriał6w niebezpiecznych według postanowień dekre-
tu o przewozie przesyłek kolejami oraz 
wykonawczych. 

przepis6w 

Zgłoszona przez Cent~alny Związek Spółdzielczości Pracy 
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemy,łu Farmaceutycznego Polfa dnia 28 kwietnia 1971 r. 

jako norma obowiązująca w zakresie produkcii I obrotu od dnia l atycznia 1972 r. 
(Mon. Pol. nr 36/1971 poz. 237) 

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE D,.k. Wyd. Norm. W-w. A,.. Wycl.Ot4~N.kL 2800+50 Zam. ~8t7/7t Cena zł 2,040 



2 BN-71/6193-27 
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5. BADANIA 

5.1. Pobieranie próbek i przygotowanie roztworu 
pr6bki do badań. Pobieranie próbek i przygotowa
nie średnie j próbki laboratoryjnej powinno być 

zgodne z PNjC-80047 . Masa średniej pr6bki l abora
toryjnej powinna wynosić 500 g. 

W celu przeprowadzenia niekt6rych oznac zań nale
~y przygotować roztw6r odczynnika w następujący 

epos 6b: 509 00 g odczynnika odważyć do kolby pomia
r owej pojemności 500 cm3 i rozpuścić w wodzie des
tylowane j , po czym uzupełnić wodą do kreski i do

kładnie Y~ieszać. 

2.2. Rodzaje i opis badań 

5.2.1. Oznaczanie zawartości procentowej siarcza
nu hydroksyloaminy 

~1.1. Oqczynniki i roztwory 

a) Ałun ~elazowo-amonowy cz. , roztw6r 40-procen-
towy. 

b) Nadmanganian potasowy cz.d.a., roztw6r 0,1n. 
c) Kwas iarkowy cz.d.a., roztw6r 25- procentowy. 

5.2 .1.2. Wykonanie oznaczania. Około 1,6000 g ba-
danego odczynnika umieś cić w kolbie pomiarowej po
jemnoś ci 250 cm) , rozpuś cić w wodzie i uzupełnić 
wodą do kreski, po czym dokładnie wymieszać. 

" 

25 cmJ roztworu umieścić w kolbie kulistej po-
jemności 250 cm) , dolać 7 cm) roztworu kwasu siar-

3 kowego i 15 cm roztworu ałunu żelazowo-amonowego 

oraz gotować w ciągu 10 min. 
Na t ępnie kolbę należy szybko ochłodzić do tem-

o peratury 18 ~ 20 C, po czym dodać do roztworu 
120 cm3 wody destylowanej i szybko zmiareczkować 
0 . 1n o z tworem nadmanganianu potasowego do pierw
szego pojawienia się różowej barwy roztworu. 

Przy ka~dym oznaczaniu należy wykonywać ślepą 

próbę w celu oznaczenia obj ęto ś ci nadmanganianu po
tasowego zu~ytego na zmiareczkowanie tej samej i
lości odczynnik6w bez badanego siarczanu hydroksy
l oaminy. 

Zawartość procentową s i arczanu hydroksyloam1ny 
(X) obliczyć wg wzoru 

(V, - V2 )· 0,004104' 250 -100 
X = m

j
• 25 

(V, - Y,) - 4,104 
In, 

w którym: 
V, - obj ę toś ć ś ciśle 0 , 1n roztworu nadman

ganianu potasowego zużytego na zmia
reczkowanie badanej pr6bki, cm3, 

y, - obj ętość ściśle 0 , 1n roztworu nad
manganianu potasowego zu~ytego na mia.

reczkowanie w ślepej pr6bie, cm3, 
m_ odwa~ka badanego siarczanu hydroksy

l08miny, g, 
0 , 004104 - ilość siarczanu hydrokeyloaminy odpo

wiadająca 1 cm3 ściśle 0,1n roztworu 
nadmanganianu potasowego, g. 

5.1.1 .3. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią 

ar' tmotYczną wynik6w dwóch oznaczań r6żniących się 
!li , ęz sobą nie więcej ni~ o 0 , 2%. 

5.2.2. Oznaczanie zawartości substancji ni ero z
puszczalnych w wodzie. 20 , 00 g badanego siarczanu 
hydroksyloaminy umieścić w zlewce pojemności 

250 cm3 i rozpuścić w 200 cm3 wody destylowane j. 
Zlewkę należy umieścić na łaźni wO~-Ilej, przykryć 

szkiełkiem zegarkowym i ogrzewać w ciągu 1 godz. 

Następnie gorący r oztw6r przesączyć przezupr.zed
nio wysuszony do st ałej masy j. zważony z dokładnoś
cią do 0,0002 g tygiel z fil t r em ze szkła spiekane

go G4. 
Osad przemyć 100 cm3 gorące j wody i suszyć w BU

o Bzarce w temperaturze 100 ~ 105 C do stałej masy. 
Zawartość procentową substancji nierozpuszcz'al

nych w wodzie (X.) obliczyć wg wzoru 

w którym: 

X= 2 

m, - 100 
m 

!n,_ masa substancji nierozpuszczalnych, g , 
m - odważka badanego siarczanu hydroksyloaminy, 

g . 

5.2.3. Oznaczanie pozostałoś ci po prażeniu 

5.2.3.1. Odczynniki ,1 roztwory_ Kwas a~otQwy 

cz.d.a. (1,4 ). 

5,2. 3.2. Wykonanie oznaczania. 5, 00 g badanego 
odczynnika rozpuś cić w 20 cm3 wody. Do stożkowej 
kolby wlać 10 cm3 kwasu azotowego, podgrzewać na 
łaźni wodne j pod wyciągiem, a następnie kroplami 
wlać przygotowany i rozpuszczony w wodzie badany 
siarczan hydroksyloeminy. 

Po zakończeniu burzliwej reakcji roztw6r n.ościo
wo przelać do kwarcowej parownicy odpowiednio E!ZY

gotowanej i wyprażonej do stałej masy z dokładnoś

cią do 0 , 0002 g. 
Parownicę umieścić na łaźni wodnej i odparować do 

sunha. Następnie pozostałość pra~yć na łaźnipiaa
kowej do stałej masy w temperaturze czerwonego ża
ru z dokładno~c1ą do 0 , 0002 g. 

Badany odczynnik odpowiada wymaganiom normy, je
~eli masa wyprażonej pozostałości będzie nie więk

sza ni~: 

dla odczynnika cz.d .a. - 2, 5 mg, 
dla odczynnika cz. - 7 ,5 mg. 

5,2.4. Oznaczanie zawartości soli amonowych 

(NH~.2Q4 

5.2.4.1, Odczynniki i roztwory 

a) Kwas azotowy (1 ,4). 
b) Kwas siarkovFY)roztw6r 0 , 1n. 
c) Wodorotlenek sodowy, roztwory: O, 1n i 20-pro-

centowy. 
d) Wskaźnik Tashiro przygotowany następująco: 

zmieszać równe obj ętoś ci O, 2-procentowego alkoho
lowego roztworu czerwieni metylowej i 0,1-procento
wego roztworu alkoholowego błękitu metylowego, o
trzymanego przy słabym ogrzewaniu. 

5.2,4.2, Wykonanie oznaczania. Do zlewki pojem
ności 250 cm3 wlać 20 cm3 roztworu pr6bki przygo
t owanego wg 5.1 (odpowiadającego 2 g preparatu~do-
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dać 10 cm3 kwasu azotowego i ostrożnie podgrzać do 
rozpoczęcia burzliwej reakcji. 

Po zakończeniu reakcji roztw6r ochłodz16 i prze
lać do kolby destylacyjnej. Do kolby z badanym roz
tworem dolać 30 cm3 20-procentowego roztworu wodo
rotlenku sodowego, kolbę połączyć z chłodnicą i 
ogrzewać do wrzenia. ·Do odbieralnika zawierającego 

25 cm3 0 . 1n roztworu kwasu siarkowego i 1 - 2 krop
l i wskaźnika Tashiro oddestylować około 70 om3 ~e
ozy. Nadmiar kwasu siarkowego w odbieralniku od
miareczkować 0,1n roztworem wodorotlenku sodowego. 

Przy kaM;ym oznaozanlu należy wykonywać ślepą pro... 
bę na zawartość amoniaku w użytych do reakcji od
czynnikach. 

Zawartość amoniaku (X, ) obliczyć w procentach wg 
wzoru 

X = (\.i - ~). 0,0018' 100 
, m 

w kt6rym: 
V - objętość ściśle 0 , 1n roztworu 

2 

t lenku sodowego zużytego na 
wanie w ślepej pr6bi e . cm3, 

V, - objętość ściśle O,1n roztworu 

wodoro
miareozko-

wodoro-
tlenku sodowego zużytego 
wanie badanego roztworu, 

m_ odważka odczynnika, g, 

na miareczko
cm3, 

0 , 0018 - ilość amoniaku odpowiadająca 1 cm3 śc18-
1e O,1n roztworu kwasu siarkowego. 

5,2.5. Oznaczanie zawartości chlork6w (Cl-) nale

ży wykonać zgodnie z PN-68jC-04518 sposobem A, bio
rąc do analizy 2,00 g badanego odczynnika. Do roz
twor6w por6wnawozyoh dodać: 

dla oz.d.a. - 0.04 mg 01-, 
dla cz. - 0 , 1 mg 01-. 

5.2.6. Oznaczanie zawartośoi żelaza (Fe3+) nale
ży wykonać zgodnle z PN-68/C-04521 p. 2.5.4.2, bio
rąc do analizy 2,00 g badanego odczynnika. Do roz
twor6w por6wnawczych dodać: 

3+ dla cz.d . a. - 0 , 02 ~Fe , 
dla cz. - 0,04 mg Fe • 

5.2.7. Oznaczanie zawartości arsenu (As) należy 

wykonać zgodnie z PN-68jC-04511, biorąc do analizy 
2,00 g badanego odczynnika. Do roztworu por6wnaw
czego dodać 0,002 mg As. 

5.2.8. Oznaozanie zawartości metali ciężkichatu}
oanych siarkowodorem(Pb2+) należy wykonać zgodnie 
z PN-68jC-04515 p. 2.5, stosując metodę wizualną 

bez komparatora i biorąc do analizy 5,00 g badane
go odczynnika. Do roztwor·6w por6wnawczych dodać: 

dla cz.d.a. - 0,05 mg Pb2+, 
dla cz. - 0 , 1 mg Pb2+. 

K O li I E C 

INFORMACJE DODATKOWE do BłI- 71/6193-27 

1. 13totne zmiany w stos unku do ZN-56/H PCh/F-590. Ni

niejsza norma zastępuje Z!I-56/ f1 PCh/F-590, w s tosunku do 

kt órej wprowadzono nas tępuj ąc e zmiany: 

a ) uaktualniono normy z\dązane, 

b) w wymaganiach zmniejszono zaw ar tość s oli amonowych. 

2. Znlecenia międzynarodowe. Ni nie j s za norma jest wdro

ża niem Zalecenia nor malizacyjne go PC-1750-59 . 


