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virynian dwuamonowy .:’4
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1. WSTEP

Przedmiotem normy Jjest cytrynian dwuamonowy stosowany Jako od-
czynnik chemiczny.

Cytrynian dwuamonowy ma:

a) wsér sumaryczny:_(NH4)2 H06H507,

b) wzér strukturalny:

H

> C— COONH,

C'/ OH
’ \T\COOH

¢) mase czgsteczkowg: 226,19 (1971).

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartodci szanieczyszczehd rozrdinis

siec dwa gatunki cytrynianu dwuamonowego oznaczane:
cz.d.a. - czysty do analizy,
CZ. - czysty.

2.2, Przykiad oznaczenia cytrynianu dwuamonowego czystego do ana-~
lizy:

P

CYTRYNIAN DWUAMONOWY cz.d.a. BN-75/6193-70

Zgtoszona prrez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustancwiona przez Dyrektora Przedsigbiorstwa Przemystowo-Handlowego,,Polskie Odezynniki
Chemiczne  dnia 30 wrzesnia 1975 r.
jako norma obowigzujgca w zakresie produkcji od dnia 1 lipca 1976 r.
{Dz. Norm. i Miar nr 3/1976 poz. 1)

- s

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1976. Woplyw do WN 1.12.75. Oddano do skladu 31.12.75. Cena zt 2,40
Druk uvkoticzono w lulym 76. Obj. 0,65 ark. wyd. Noklad 2500 F54 ag:z Zam, 53[76
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3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogdélne. Cytrynian dwuamonowy powinien mieé postad
bezbarwnych krysztaidw, Zatwo rozpuszczalnych W wodzie.

3.2. Wymagania chemiczne

Gatunki
Wymagania
CZedea, CZe

a) Zawartodd cyiryniemi dwusmonowego

(NH4)2H06H507 %, nie mniej niz 99 97,5
b) Substancji nierozpuczczalnych w wodzie,

%, nie wiecej niz 0,005 0,01
¢) Pozostarodci po prazeniu, %, nie

wiece] niz 0,02 0,05
a) Chlorkéw (C1), %, nie wiecej niz 0, 0005 0,003
e) Siarczanéw (3042“), %, nie wiecej niz 0,005 0,01
£) Fosforandw (Po42‘), %, nie wiecej niZ 0, 0005 0,001
g) Winianéw i substancji zweglajgcych sig

/

kwasem siarkowym WE 5e367
h) Metali ciezkich (j.Pb2+), %, nie wigce]

niz 0, 0005 0,001
i) Zelaza (Fe-¥), %, nie wigcej niz 0, 0005 0,002

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

Cytrynian dwuamonowy nalezy pakowad, przechowywaé i trangpartowad
zgodnie z PN-T70/C~-80001.

Rodzaj opakowania: stoiki szklane zamykane nakretkami z tworzywa
sztucznego z polietylenowg podkiadkg.

Masa opakowania netto: 250 g, 500 g, 1000 g.

Na zyczenie odbiorcdéw dopuszcza sie inny rodzaj i wielkos$é opako-
wania, jezeli zabezplecza ono produkt w sposdp nie gorszy o8& ww.
opakowania i ma wymiary zgodne 2z zasadami systemu wymiarowego opa-
kowan. “

. BADANIA
5.1. Rodzaje badan
a) oznaczanie zawartosci cytrynianu dwuamonowego (3.2 a),

b) oznaczanie zawartosci substancji nierozpuszczalnych w wodzie
(3.2 b),
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¢) oznaczanie zawartosci pozostaosci po prazeniu (3.2 ¢),

d) oznaczanie zawartosci chlorkéw (3.2 d4),

e) oznaczanie zawartosci siarczandéw (3.2 e),

f) oznaczanie zawartosci fosforandw (3.2 f),

g) oznaczanie zawartosci winiandw i substancji zweglajgcych sie
kwasem siarkowym (3.2 g),

h) oznaczanie zawartosci metali ciezkich (3.2 h),

i) oznaczanie zawartééci zelaza (3.2 1).

5.2. Pobieranie prdobek. Prdébki nalezy pobierac zgodnie 2z PN-T0/

C-80047. Masa sSrednie] prdébki laboratoryjnej powinna wynosic co naj-
mniej 500 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartosci cytrynianu dwuamonowego uﬂa)2HC6H507
5¢3.1.1. Odczynniki i roztwory
a) Formalina cz.d.a. rozcienczona wodg w stosunku 1+1, zneutrali-
zowana 0,1 N roztworem wodorotlenku sodowego wobec fenoloftaleiny.
b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 0,1 N i 1 N.

¢) Fenoloftaleina wskazZnik, roztwdr alkoholowy O,1-procentowy.

5¢3.1.2. Wykonanie oznaczania. 3,0000 g badanego cytrynianu dwu-
amonowego rozpuscié w 40 cm>

wody, dodac 40 cm3 formaliny 1 odsta-
wié¢ na 30 min. Roztwdér miareczkowac roztworem wodorotlenku sodowego
wobec fenoloftaleiny do wystgpienia trwazego rdézowego zabarwienia.

Zawartosé cytrynianu dwuamonowego (N}{4)2 HC6H5QT LXQ obliczyd¢ w
procentach wg wzoru

V- 0,0754-100_ V ~7,54

J%A: m m
1 1
ktéryms
V - objetosc Scisle 1 N roztworu wodorotlenku sodowego zuzy-
tego do miareczkowania, cm3,
m, - odwazka badanego cytrynianu dwuamonowego, g,

0,0754 - ilos¢ cytrynianu dwuamonowego odpowiadajgca sScisle 1 cm3

1 N roztworu wodorotlenku sodowego, g£.

5.3.2. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie. 60,00 g badanego cytrynianu dwuamonowego rozpuscic¢ w 600 cm3
wody i wykonaé oznaczanie wg PN-54/C-04517.

Zawariosé substancji nierozpuszczalnych w wodzie {X,) obliczyc w
procentach wg wzoru
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n5-100

X" 760

w ktérym m, - masa wysuszonej pozostazosci, g.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci pozostalosci po prazeniu. 10,00 g
badanegc cytrynianu dwuamonowego spalié w uprzednio wyprazonej i
zwazonej parownicy platynowej, 2 nastepnie wyprazyé w temperaturze
okoxo 800°C do statej masy.

Zawartog¢ pozostalodci po prazeniu (X,) obliczyé w procentach wg

wzoru
m, +100 5 -
== &
X, T
w ktérym m, - masa pozostaiosci po prazeniu, g.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci chlorkdéw (Cl™)

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-68/C-04518 p. 2.3.

5e3e4.2. Wykonanie oznaczania. 4,00 g badanego cytrynianu dwuamo-
nowego dla gatunku cz.d.a. i 1,00 g cytrynianu dwuamonowegoe dla ga-
tunku cz. rozpuscié¢ w 25 cm? wody i wykonaé oznaczanie wg PN-68/
C-04518 p. 2.3.

Badany cytrynian dwuesmonowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli
powstata po upiywie 10 min opalizacja roztworu badanegc nie Dbedzie
intensywniejsza od opalizacji roztworu pordwnawczego przygotowanego
réwnoczesnie i zawierajgcego w te] samej objetosci:

dla gatunku cz.d.a. - 0,02 mg Cl1~,

dla gatunku cz. - 0,03 mg Ci~
oraz te same ilos$ci odczynnikdw.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci siarczandw {8042")

5¢3¢5e1e Odczynniki i1 roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. (1,12).

b) Weglan sodowy bezwodny czZ.d.a.

¢) Nadtlenek wodoru cz.d.a., roziwdr 30-procentowy.
d) Pozostate odczynniki i roztwory wg PN-68/C-04519.

5¢3.5.2. Wykonanie oznaczania. 8,00 g badanego cytrynianu dwuamo-
nowego uniescic¢ w parownicy platynowej, dodadé 20 cm3 wody 1 0,8 g
weglanu sodowego. Roztwdér odparowac¢ do sucha na %sZni wodnej, spa-
1i¢ na piytce elektrycznej, a nastepnie wyprazy¢ w piecu elektrycz-
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nym. Wyprazong bialg pozostaZosé rozpuscié ogrzewajgc w 10 cm®  wo-
dy, przenieséé do parownicy szklanej, dodac 2 cm3 roztworu nadtlenku
wodoru, 0,2 cm” kwasu solnege i odparowaé do sucha na *aZni wodnej.

PozostaXosé rozpuscic¢ w 20 cm3 wody, zobojetnié¢ kwasem solnym wo-
bec papierka uniwersalnego, dodac 1 cm3 kwasu solnego, zagotowacd,
ostudzié¢ i dopeznié wodg doc objetosci 40 o> (roztwér A).

Pobraé 10 cm® roztworu A (2 g), dopeinié wodg do objetosci 46 cm
i wykonac¢ oznaczanie wg PN-68/C-04519 p. 2.4.3.

Badany cytrynian dwuamonowy odpowiade wymaganiom normy, Jjezeli
powstale po uplywie 30 min zmetnienie roztworu badanegc nie bgdzie
intensywniejsze od zmetnienla roztworu pordéwnawczego, przygotowane-

go réwnoczednie 1 zawierajgcego w te] same] objgtosel:
2~
2=

3

dla odczynnika cz.d.a. - 0,10 mg SO4
dla odczynnika cz. - 0,20 mg SO4
oraz te same ilosci odeczynnikdw.

5¢3.6. Oznaczanie zawartosci fosforandw (P043")

5¢3.6s1. Odczynniki i roztwory - wg PN-68/C-04503 p. 2.2.3.

5¢3.6.2. Wykonanie oznaczania. 10 cu’
jetnié¢, uzupeinié wodgq do objetosci 15 cm
PN-68/C-04503 p. 2.3.3.

Badany cytrynian dwuamonowy odpowiada wymaganiom normy, Jjezeli
powstaze z6ite zabarwienie roztworu badanego po upiywie 10 min nie
bedzie intensywniejsze od zatarwienia roztworu pordwnawczego prazy-
gotowanego rdéwnoczesnie i zawierajgcego w tej samej objetosci:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,01 mg PO43-,

roztworu A wg 5.3.5.2 zobo-
3 i wykonacC oznaczanie wg

0,°"

dla odczynnika cz. - 0,02 mg P 4

oraz te same ilosci odczynnikdw.

5.3.7. Oznaczanie zawartosci kwasu winowego oraz innych substan-
cji zweglajgcych sie kwasem siarkowym

5¢3.7.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84).
b) Kwas solny cz.d.a., roztwdr 10-procentowy.

c) Chlorek zelazowy cz.d.a., roztwér przygotowany w nastepujagcy
sposdb: 4,505 g chlorku zelazowego (FeCl3' 6H,0) rozpuscic¢ w kolbie

3 w roztworze kwasu solnego, objetosc

pomiarowej objetosci 100 cm
roztworu dopeinié¢ roztworem kwasu solnego do kreski i wymieszac.
Przed przygotowaniem roztworu nalezy oznaczac zawartosé¢ procentowsg
chlorku zelazowego i w razie potrzeby nalezy wprowadzic poprawke do

odwazki preparatu.
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d) Chlorek kobaltawy cz.d.a., roztwdr przygotowany w nastepujgcy
sposdb: 5,950 g chlorku kobaltawego (CoCl, 6H20) rozpuscié¢ w kol-
bie pomiarowej pojemnosci 100 cm3 w roztworze kwasu solnego, obje-
tos¢ roztworu dopeini¢ roztworem kwasu solnego do kreski i wymie-
szaC¢. Przed przygotowaniem roztworu nalezy oznaczac zawartos$é¢ pro-
centowg chlorku kobaltawego i w razie potrzeby wprowadzié¢ poprawke
do odwazki preparatu.

5¢3.7«2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego cytrynianu dwuamo-

nowego umiescic¢ w probdwce z bezbarwnego szkla (srednicy 20 mm, wy-
gokosSci 140 mm) uprzednio przemyte] kwasem siarkowym, dodac 10 cos
kwasu sidrkowego, doktadnie wymieszad i ogrzewac na taZni wodnej w
temperaturze 85°C w ciggu 30 min.

Badany cytrynian dwuamonowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli
powstate zabarwienie roztworu badanego, nie bedzie intensywniejsze
od zabarwienia roztworu pordwnawczego, przygotowanego rdéwnoczednie
i zawierajgcego w tej samej objetosci 1,0 m3 roztworu chlorku ko-
baltawego, 5,4 cm3 roztworu chlorku zelazowego i 3,6 cm3 wody .

5.3.8. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich (jako Pb2+)

5¢3.8.7. Odczynniki i roztwory
a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwdr 10-procentowy.

b) Tioacetamid cz.d.a., roztwér 4-procentowy, Swiezo przygotowany.
¢) Roztwdr wzorcowy zawierajgcy jony Pb“' prazygotowany wg PN-68/

C-06500 i rozcienczony w stosunku 10+990. 1 cm> rozcienczonego roz-

tworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Pb2+.

3

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 10 cm” roztworu A wg 5.3.5.2 zobo-

jetnié roztworem woderotlenku sodowego, dodad 1 cm® roztworu wodoro-

3

tlenku sodowego oraz 1 ¢m” roztworu tioacetamidu i wymieszad.
Badany cytrynian dwuamonowy odpowiada wymaganiom normy, Jjezeli

powstate zabarwienie po upiywie 10 min nie bedzie intensywniejsze

od zabarwienia roztworu pordwnawczego, przygotowanego rdéwnoczednie

i zawierajgcego w tej same] objetosci:
2+
?

2+

dla odczynnika cz.d.a. - 0,01 mg Pb
dla odczynnika cz. - 0,02 mg Pb
oraz te same ilosci odczynnikdw.

5.3.9. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe3+)

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-75/C-04521/02.

5.3.9.2. Aparatura, przyrzgdy i materialy - wg PN-75/C-04521/02.
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5.2;2.3. Przygotowanie krzywe] wzorcowej. Krzywg wzorcowg sporzg-
dzié wg PN-75/C-045241/02 p. be.

5.3.9.4. Wykonanie oznaczenia. Do 10 cm3 roztworu A wg 5.3.5.2 &6
daé 10 cm” wody i wykonaé oznaczanie wg PN-75/C-04521/02 p. 7.

Po 30 min zmierzyé absorbancje roztworu badanego w odniesieniu do
roztworu kontrolnego w kuwetach o grubosci warstwy pochianiajgce]
1 cm przy diugosci fali 500 + 540 mm z otrzymanych danych, posiugu-
jac sie krzywg wzorcowg odczytad zawartos$é selaza w mg/cm3.

Zawartosé zelaza (X,) obliczy¢ w procentach wg wzoru

@ +100-100 _Q *10 000 Q-10
37 m -1000 ~ m, -1000 m

1

w ktérym:
Q - zawartosé zelaza odczytana z krzywej wzorcowej, mg/cm3
m - odwazka badanego produktu.
Dopuazcza sie zakonczenie oznaczania metodg wizualng.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1, Instytucja opracowujgca norme - Przedsiebiorstwo Przemysiowo-Handlowe Polskie
Odezynniki Chemiczne, Gliwice,
2, Istotne zmi w_stosunku do ZN- N~

a) zaostrzono wymagenia dotyczgce zawartosci cytrynianu dwuamonowego dla gatunku
cz.d.a. 1 cz,.,

b) zaostrzono wymagania dotyczace zawartosci chlorkdéw, zelaza dla gatunku az.d.2.
oraz siarczandéw dla gatunku oz.,

c) zmieniono metody oznaczenia zawartodei siarczanéw, fosforandw, metali ciez-
Keh i zelaza,

d) dostosowano metody badari do RWPG PC-3965-T3,

2o Jormy zwigzane
PN-70/C-80001 Odczynniki, Pakowanie, przechowywanie i transport
PN-T70/C-80047 Odczynniki, Wytyczne pobierania prébek i przygotowania sredniej
prébki laboratoryjne]
PN-68/C-04503 Analiza chemiczna, Oznaczanie marych zawartosci fosforandéw w bez-
barwmych roztworach metoda kolorymetrycznag.



8 Informacje dodatkowe do HN-75/6193~70

PN-54/C~04517 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych
w wodzie w produktach chemicznych

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna, Oznaczanie makych zawartosci chlorkéw w bez-
barwnych roztworach metoda turbidymetryczna

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna, Oznaczanie matych zawartosci siarczandéw w bez-
barwnych roztwerach metodsg turbidymetryczng

PN=75/C=04521/02 Analiza chemiczna., (Oznaczanie matych zawartosci zelaza metodg
kolorymetryczng z zastesowanism 2,2-dwupirydylu

PN-68/C-06500 Analiza chemiczaa, Przygotowanie odczynnikdéw roztwordw pomocniczych

oraz roztwordw do kolorymetrii i nefelometrii

4e Zalecenia miedzynarodowe
RWPG PC~3965-73 PeakTUBH., AMMOHMIA JMMQHOKKCIH{ ABYy3aMeleHHHH



