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NORMA BRANZOWA

Srodki
POMOCNICZE
DO POWLEKANIA
METALI

Z(o(obL

1 WSTEP

Przedmiotem normy jest kwas fosforowy prze-
znaczony do celéw galwanotechnicznych. Kwas
fosforowy ma:

wzOr chemiczny Hsro4,

ciezar czasteczkowy 97,99531,

Kwas fosforowy jest produktem szkodliwym.

2. OZNACZANIE
KWAS FOSFOROWY GALWAN. B-75/6068-08

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. Kwas fosforowy do ce-
Ibw galwanotechnicznych powinien by¢ cieczg
bezbarwnga, klarowng, o gestosci (d40) nie mniej-
szej niz 1.698.

3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl. 1
Tablica 1
Skitadnik Zairartos$¢

a) Kwasu fosforowego i fosforanow w

przeliczeniu na HP 04 °/o, nie mniej

niz 85
b) Wolnych kwaséw w przeliczeniu na

HP 04 °/o, nie mniej niz 83
c) Zwigzkéw zelaza w przeliczeniu na

Fe'+, %, nie wiecej niz 04
d) Siarczanéw w przeliczeniu na SO”-
%, nie wiecej niz 0,6
e) Zwigzkéw wapnia w przeliczeniu na
Ca:+, «/«, nie wiecej niz 05
4. PAKOWANIE,
PRZECHOWYWANIE | TRANSPORT

4.1.
wanotechnicznych nalezy pakowaé¢ w sposéb za-

Pakowanie. Kwas fosforowy do celow gal-
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pewniajgcy szczelno$¢ opakowania i zachowanie
wymaganej czystosci produktu. Opakowanie po-
winno by¢ zabezpieczone (np. przez banderole
lub zaplombowanie) w spos6b umozliwiajgcy
stwierdzenie, czy nie zostato otwarte przez o0so-
by niepowotane. Opakowanie powinno by¢ przy-
stosowane do szybkiego, tatwego i wielokrotnego
otwierania bez utraty wymaganych witasciwosci
produktu.

Opakowanie transportowe powinno dodatkowo
zapewnia¢ trwatos¢ w czasie transportu.
Na opakowaniu nalezy umiesci¢ w

trwaty napis zawierajgcy co najmniej:
a) nazwe lub znak wytwoércy,
b) oznaczenie wg rozdz. 2,
c) numer partii,
d) mase netto,
e) czerwony napis na biatym tle. OSTROZNIE

sposo6b

Srodek szkodliwy,

f) znak informujacy o wlasnosciach produktu
wg PN-67/0-79252,

g) napis w jezyku polskim informujacy o wias-
nosciach substancji, tj. jej szkodliwym dziata-
niu dla zdrowia ludzi i zwierzgt oraz o koniecz-
nosci zachowania ostroznosci.

4.2. Przechowywanie. Kwas fosforowy do ce-
lI6w galwanotechnicznych nalezy przechowywac
w pozycji zamknieciem do goéry, w pomieszcze-
niu magazynowym przeznaczonym do skitadowa-
nia kwasow, zasad i soli, jednakze w taki spo-
séb, aby uniemozliwi¢ zmieszanie sie kwasu fos-
forowego z zasadami w razie przypadkowego
uszkodzenia opakowania.

llosci do 1 kg moga by¢ przechowywane w po-
mieszczeniach laboratoryjnych.

Kwasu fosforowego do celow
ilosci ponad 10 kg n:e

4.3. Transport.
galwanotechnicznych w
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nalezy transportowa¢ tym samym pojazdem co
wodorotlenki metali alkalicznych lub inne sub-
stancje, z ktérymi wchodzi w reakcje chemicz-
ng z wydzieleniem ciepta.

Kwas fosforowy do celow galwanotechnicz-
nych nalezy transportowaé¢ w pozycji zamknie-
ciem do goOry zabezpieczajgc przed przewrdéce-
niem sie lub przesuwaniem sie opakowania.

5 BADANIA

5.1. Rodzaje badan. Badania obejmujg:

a) sprawdzenie postaci, barwy, klarownosci i
nieobecnosci obcych wtracen (3.1),

b) oznaczanie ciezaru witasciwego (3.1),

c) oznaczanie zawartosci kwasu fosforowego
i fosforanow (3.2a),

d) oznaczanie zawartosci wolnych kwasow
(3.2b),

e) oznaczanie zawartosci zwigzkow zelaza
(3.20¢),

f) oznaczanie zawartosci siarczanow (3.2d),

g) oznaczanie zawartosci zwigzkéw wapnia
(3.2e).

5.2. Pobieranie prébek. Przy pobieraniu pro-
bek nalezy stosowa¢ zasady wg PN-67/C-04500.
Z kazdej partii podlegajacej odbiorowi nalezy
pobra¢ w sposéb losowy, w zaleznosci od licz-
nosci partii, liczbe opakowan wg tabl. 2

Z kazdego opakowania jednostkowego pobra-
nego do badan nalezy pobra¢ 2 prdobki pierwotne
prébnikiem 1 lub 5 wg PN-74/C-60008, zagtebia-
jac go powolnym ruchem jednostajnym do sa-
mego dna opakowania.

Kazdg pobrang prébke w ilosci 250-"500 cm3
umiesci¢c w dobrze zamknietym naczyniu szkla-
nym, z ktérego beda pobierane probki do po-
szczegolnych badan.

Tablica 2

Liczba opakowan, ktore nalezy
pobra¢ do pobrania prébek

Liczba opako-
wan w partii

do 5 wszystkie
6-r- 15 5
16-f- 25 7
26-r- 8
64-4-160 10
ponad 160 16, jednak nie mniej niz 5%

Przed pobraniem kazdej prébki do badan za-
wartos¢ naczynia nalezy dobrze wymieszac.

5.3. Opis badan

5.3.1.
Sci nalezy wykonac¢ przez ogladanie probki w
warstwie 15-+20 mm na biatym tle, nieuzbrojo-

Sprawdzanie postaci, barwy i klarowno-

nym okiem w Swietle dziennym.

5.3.2. Oznaczanie gestosci.
jemnosci 25 lub 50 cm3zwazony i wykalibrowa-
ny S$wiezo przegotowang woda destylowana o
temperaturze 4°C nalezy umy¢ starannie, prze-
ptuka¢ woda destylowang i wysuszy¢. Napeinic
badanym kwasem fosforowym i nie zamykajac
szyjki wlewowej ani rurki przelewowej wstawic
na 1 h do termostatu zapewniajgcego utrzymanie
temperatury 20+0,2°C. Po uptywie tego czasu
nalezy zamkna¢ otwor wlewowy, nastepnie rur-
ke przelewowg, usungé¢ ewentualne resztki kwa-
su z zewnatrz piknometru i zwazy¢ z dokladno-
Scig do 0,1 g. Gestos¢ badanego kwasu fosforo-
wego (d) oblicza sie wg wzoru

A—T
~W—T
w ktoérym:
A —-masa kwasu fosforowego o temperatu-
rze 20°C wraz z piknometrem, g,
W — masa wody o temperaturze 4° C wraz
z piknometrem, g,
T — masa piknometru, g.

Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng
co najmniej dwéch oznaczan rdznigcych sie mie-
dzy soba nie wiecej niz o 0,5%.

5.3.3.
go i fosforanéw oraz wolnych kwaséw w przeli-
czeniu na kwas fosforowy

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek sodowy, cz.

b) Fenoloftaleina, alkoholowy roztwér 0,1-pro-
centowy lub tymoloftaleina, alkoholowy roz-
twoér 0,2-procentowy,

c) Oranz metylowy,
lub zielen bromokrezolowa,
towy,

d) Wodorotlenek sodowy, roztwo6r 0,5 N.

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 2 ¢
badanego kwasu fosforowego z doktadnoscig do
0,002 g, doda¢ okoto 100 cm3 wody i 3 krople
oranzu metylowego. Miareczkowaé¢ roztworem
wodorotlenku sodowego do jasnozéttej barwy.
Do poréwnania zabarwienia przyrzadzi¢ roztwér
wzorcowy kwasnego fosforanu jednosodowego,
w takim samym stezeniu i o jednakowej ilosci
wskaznika. W przypadku uzycia zieleni bromo-
krezolowej zamiast oranzu metylowego, nalezy
miareczkowa¢ do pojawienia sie niebieskiego za-
barwienia.

Objeto$¢ roztworu wodorotlenku sodowego zu-
zytego do miareczkowania wynosi Vj cm3

Nastepnie doda¢ okoto 20 g chlorku sodowego,
3 krople fenoloftaleiny i miareczkowaé¢ do ro6zo-
wego zabarwienia. W przypadku stosowania
oranzu metylowego do pierwszego miareczkowa-

roztwér 0,1-procentowy
roztwor 0,2-procen-

Piknometr o po-

Oznaczanie zawartosci kwasu fosforowe-
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nia, mozna przy drugim miareczkowaniu zamiast
fenoloftaleiny uzy¢ tymoloftaleine, nie dodawac
chlorku sodowego i miareczkowa¢ do niebieskie-
go zabarwienia. Intensywnos$¢ zabarwienia moz-
na poréwnac¢ z roztworem wzorcowym kwasne-
go fosforanu dwusodowego o takim samym ste-
zeniu i ilosci wskaznika.

Objetos¢ roztworu wodorotlenku sodowego zu-
zytego do drugiego miareczkowania wynosi V2
cm3

5.3.3.3. Obliczanie

a) Zawartos¢ kwasu fosforowego i fosforanow
w przeliczeniu na kwas fosforowy H® 04 w pro-
centach (X!) obliczy¢ wg wzoru

V2+0,049 » 100

w ktérym:

V2 — objetos¢ scisle 0,5 N roztworu wodo-
rotlenku sodowego zuzytego do mia-
reczkowania wobec fenoloftaleiny po
dodaniu chlorku sodowego lub wobec
tymoloftaleiny, cm3

Tg — odwazka kwasu fosforowego, g,

0,049 — ilo$¢ kwasu fosforowego odpowiada-
jaca 1 cm3 Scisle 0,5 N roztworu wo-
dorotlenku sodowego, g,

b) Zawarto$¢ wolnych kwaséw w przeliczeniu

na kwas fosforowy H3P04 w procentach (H2
obliczy¢ wg wzoru
* 0,049 - 100
X2=
m1
w ktérym:
Vi — objetos¢ scisle 0,5 N roztworu wodoro-

tlenku sodowego zuzytego do miarecz-
kowania wobec oranzu metylowego lub
zieleni bromokrezolowej, cm3
reszta oznaczan jak w poz. a).
5.3.3.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $red-
nig arytmetyczng co najmniej dwodch oznaczan
réznigcych sie miedzy soba nie wiecej niz o 1%.
5.3.4. Oznaczanie zwigzkdéw zelaza

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas sulfosalicylowy, roztwér nasycony.

b) Nadtlenek wodoru, roztwd6r 30-procentowy.

c) Octan sodowy, roztwor okoto 35-procento-
wy.

d) Wersenian dwusodowy, roztwdr 0,05 N;
miano roztworu sprawdzi¢ na wzorcowym roz-
tworze zelaza.

e) Wodorotlenek sodowy,

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto
5 g badanego kwasu fosforowego z dokiadnoscig
do 0,002 g, doda¢ 100 cm3 wody, 3 krople nad-
tlenku wodoru i doprowadzi¢ roztworem wodo-

roztwér okoto 1 N.

rotlenku sodowego do pH=2. Po dodaniu kilku
kropli roztworu octanu sodowego i 3 cm3 kwasu
sulfosalicylowego miareczkowac¢ roztworem wer-
senianu dwusodowego do przejscia brunatno-
-czerwonego zabarwienia w jasno-zotte.

5.3.4.3. Obliczanie. Zawartos¢ zwigzkow zelaza
w przeliczeniu na jony zelaza Fe3+ w procen-
tach (X3 obliczy¢ wg wzoru

V3+0,0027925 - 100

w ktérym:

V3 — objetos¢ scisle 0,05 M
wersenianu dwusodowego zuzy-
tego do miareczkowania, cm3
odwazka kwasu fosforowego, g,
ilos¢ zelaza w gramach odpowiada-
jaca 1 cm3scisle 0,05 M roztworu
wersenianu dwusodowego, g.

5.3.4.4. Wynik. Za wyilik nalezy przyja¢ Sred-
nig arytmetyczng co najmniej dwoch oznaczan
réznigcych sie miedzy soba nie wiecej niz o 5%.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci siarczandéw

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory. Chlorek baro-
wy, roztwér l-procentowy.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 50 g badanego
kwasu fosforowego odwazonego z dokiadnoscig
do 0,02 g przenies¢ do kolby pomiarowej pojem-
nosci 500 cm3 dopetni¢ woda do kreski, wymie-
sza€ i przesgczy¢ przez saczek bibutowy Sredniej
gestosci, 100 cm3 tego roztworu ogrza¢ do wrze-
nia w zlewce pojemnosci 250 cm3 doda¢ 100 cm3
roztworu chlorku barowego, jednoczesnie mie-
szajgc zawartos$¢ zlewki pozostawi¢ na tazni wo-
dnej na okres 30 min, po czym przesgczyC przez
gesty sgczek bibutowy i przemywaé goraca wo-
dg destylowang do zaniku reakcji na jony CI".
Saczek z osadem siarczanu barowego przenies¢
do tygla porcelanowego (uprzednio wyprazonego
w temperaturze 300°C do statej masy), ostroznie
spala¢ i prazy¢ w temperaturze okoto 800°C do
statej masy. Przed wazeniem tygiel ostudzi¢ w
eksykatorze.

5.3.5.3. Obliczanie. Zawartos¢ siarczanow SO™
w procentach (X4 obliczy¢ wg wzoru

~m 3+500 «0,4115 » 100 m3e 205,75
X4= =

roztworu

m2 —
0,0027925 —

m4e-10 m4

w ktéorym:
m3 — masa osadu siarczanu barowego, g,
m4 — odwazka badanego kwasu fosforowe-

P g

0,4115 — jest mnoznikiem do przeliczania ma-
sy siarczanu barowego na mase jo-
néw SOJ'

5.3.5.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Sred-
nig arytmetyczng co najmniej dwoéch oznaczan



réznigcych sie miedzy soba nie wiecej niz o 1%.
5.3.6. Oznaczanie zawartosci zwigzkéw wapnia
5.3.6.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas cytrynowy, roztwdér 10-procentowy.
b) Kwas siarkowy (d=1,83) rozcienczony wo-

dg w stosunku 1:1.

c) Nadmanganian potasowy, roztwor 0,1 N.

d) Oranz metylowy, roztwér O0,l-procentowy.

e) Szczawian amonowy, roztwdr nasycony,

f) Wodorotlenek amonowy, roztwo6r 10-procen-
towy.

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ oko-

to 3 g badanego kwasu fosforowego z doktadno-
Scig do 0,002 g, doda¢ okoto 50 cm3 wody i pod-
grza¢ do wrzenia. Do gorgcego roztworu dodaé
wodorotlenku amonowego do wytracenia osadu
(pH = 6), utrzymujac temperature 60-"~70°C, na-
stepnie stale mieszajgc i podgrzewajgc dodac
roztworu kwasu cytrynowego do catkowitego
rozpuszczenia poprzednio wytrgconego osadu. Do
podgrzanego roztworu wla¢ 20 cm3 nasyconego
roztworu szczawianu amonowego, kilka kropli
oranzu metylowego i ewentualnie Kkilka kropli
amoniaku do uzyskania zo6ttej barwy. Pozostawic
na okoto 1 h do opadniecia osadu, nastepnie
przesgaczy¢ przez nieduzy saczek bibutowy prze-
mywajac zlewke, saczek i osad kilkoma malymi
porcjami zimnej wody. Osad z saczka sptukac
mata iloscia goracej wody do zlewki, w ktorej
uprzednio przeprowadzano strgcanie, nastepnie
nad tg sama zlewka przemy¢ saczek kwasem
siarkowym biorgc do tego celu 20 cm3 kwasu.

BN-76/6068-08

Zawartos¢ zlewki uzupeini¢ woda do objetosci
okolo 120 cm3 ogrza¢ do temperatury okoto
70°C i miareczkowaé¢ 0,1 N roztworem nadman-
ganianu potasowego do r6zowego zabarwienia.

5.3.6.3. Obliczanie. Zawarto$¢ zwigzkéw wap-
nia w przeliczeniu na jon wapniowy Ca2+ w pro-
centach (X3 obliczy¢ wg wzoru

0,002 «100 _ 0,2 V4
D QS — = ———————
mb5 ms
w ktorym
V4 — objeto$¢ Scisle 0,1 N roztworu nad-
manganianu potasowego zuzytego na
miareczkowania, cm3,
m3 — odwazka badanego kwasu fosforowe-
0,002 — ilos¢ wapnia, odpowiadajgca posred-

nio 1 cm3 $cisle 0,1 N roztworu nad-
manganianu potasowego.

5.3.6.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ S$red-
nig arytmetyczng co najmniej dwodch oznaczan
réznigcych sie miedzy sobag cnie wiecej niz o 5%.

5.4. Ocena wynikéw badah. Badany kwas fos-
forowy do celéw galwanotechnicznych odpowia-
da wymaganiom normy, jezeli wyniki wszystkich
badan sg zgodne z trescig p. 3.

5.5. Zaswiadczenie o wynikach badan. Produ-
cent obowigzany jest przedstawi¢ zaswiadczenie
o wynikach badan stwierdzajace zgodnos$¢ pro-
duktu z wymaganiami normy.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme — Instytut Mecha-
niki Precyzyjnej w Warszawie.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-67/6068-08

a) zmieniono wymagania w zakresie barwy produktu
i jego przechowywania,

b) dodano ostrzezenie o szkodliwym dziataniu prepa-
ratu,

c) skorygowano i poprawiono metody badan,

d) dostosowano jednostki do ukiadu SI,

e) dodano wymagania dostarczania
przez producenta.

zasdwiadczenia

3. Normy zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne.
nia i przygotowania prébek
PN-74/C-60008 Proébniki
ktow bezksztattnych
PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transporto-
wych. Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe
4. Autorzy projektu normy — dr S. Bagdach,
doc. dr J. Socha, mgr |. Zagrodzka — Instytut Mecha-
niki Precyzyjnej w Warszawie.

Wytyczne pobiera-

do pobierania prébek produ-

inz.
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