UKD 546.172.226:771.7

NORMA BRANZOWA

BN-65

MATERIALY . .
FOTOCHEMICZNE Siarczan hydroksyloaminy
do celéw fotograficznych

6126-10

Grupa katalogowa X 84

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest siarczan hydroksyloaminy

stosowany

jako sktadnik roztworéw fotograficznych do chemicznej obrobki materiatow fotograficz-

nych barwnych. Siarczan hydroksyloaminy ma:
a) wzor chemiczny (NH,jOH)2S04
b) ciezar czasteczkowy 164,08 (1964 r.)

1.2. Oznaczenie
SIARCZAN HYDROKSYLOAMINY DO CELOW FOTOGRAFICZNYCH BN-65/6126-10

1.3. Normy zwigzane

PN/C-04515 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie matych zawartosci metali ciez-
kich. stracanych siarkowodorem, w produktach chemicznych

PN/C-06500 Odczynniki. Przygotowanie roztworéw do kolorymetrii i1 nefelometrii

PN/C-80001 Odczynniki. Opakowanie, znakowanie i przechowywanie

PN/C-80047 Odczynniki. Pobieranie proéobek i przygotowanie Sredniej probki labora-
toryjnej

PN-58/D-94000 We#na drzewna
2. WYMAGANIA

2.1. Wymagania ogo6lne. Siarczan hydroksyloaminy do celdéw fotograficznych powi -

nien mie¢ posta¢ bezbarwnych niehigroskopijnych krysztatkéw rozpuszczalnych w wodzie.

2.2. Wymagania szczego6towe

Wymagania
a) Tozsamosé wg 4.2.1
b) Siarczanu hydroksyloaminy, Cco najmniej 96
Cc) Substancji nierozpuszczalnych w wodzie, %t najwyzej 0,005
d) Zelaza w przeliczeniu na R+, najwyzej n 0,005
e) Ifetali ciezkich stracanych siarkowodorem w przeliczeniu na Pb , najwyzej 0,002
) Soli amonowych w przeliczeniu na (NHMSON , “najwyzej 0,3
2.3. Trwatos¢. Siarczan hydroksyloaminy przechowywany zgodnie z rozdz. 3 powinien
odpowiada¢ wymaganiom wymienionym w 2.1 i 2.2 w ciggu 18 miesiecy od daty wyproduko-

wania.
3. PAKOWANIE 1 PRZECHOWYWANIE

Siarczan hydroksyloaminy do celéw fotograficznych nalezy pakowaé¢, znakowac i prze-

chowywa¢ zgodnie z PN/C-80001. Jako opakowania nalezy uzywac:

a) dla opakowan jednostkowych - stoiki gwintowane ze szkda oranzowego, z nakret-
ka® pojemnosci 1000, 2000 1 5000 g,
b) dla opakowan zbiorczych - skrzynie drewniane, do ktdrych pakuje sie stoiki owi-

niete tekturg falista i przektadane welng drzewng wg PN-58/D-94000.
Na zyczenie odbiorcow dopuszcza sie inny rodzaj i wielkos¢ opakowania.

Zjednoczenie Przemystu Witékien Sztucznych

Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Witékien Sztucznych dnia 20 grudnia 1965 r.

jako norma obowiqzujgca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 stycznia 1967 r.
(Mon. Pol. nr 44/1966 poz. 224)
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4. BADANIA

4_.1. Pobieranie probek. Prébki nalezy pobiera¢ zgodnie z PN/C-8U047. Masa Sred-

niej probki laboratoryjnej powinna wynosi¢ co najmniej 200 g.
4.2. Opis badan
4.2.1. Sprawdzanie tozsamosci

4.2.1.1. Odczynniki i roztwory
a) Siarczan amonowy cz.d.a., 3-procentowy roztwér wodny.
b) Amoniak cz.d.a., 25-procentowy roztwdér wodny.

c) Chlorek barowy cz.d.a., 2n roztwér wodny.

4.2.1.2. Wykonanie
a) 1 g badanego siarczanu hydroksyloaminy rozpusci¢ w 25 ml wody destylowanej. Do

3 ml roztworu doda¢ 2 krople 3-procentowego roztworu wodnego siarczanu amonowego oraz
3 ml 25-procentowego roztworu wodnego amoniaku i wymiesza¢. Mieszanina powinna zabar-
wi¢ sie na purpurowo.

b) 5 ml otrzymanego jak w a) roztworu siarczanu hydroksyloaminy zmiesza¢ z 2 ml 2n
roztworu wodnego chlorku barowego. Powinien natychmiast wydzieli¢ sie biaty osad nie-

rozpuszczalny w kwasach 1 zasadach,
4.2.2. Oznaczanie zawartosci siarczanu hydroksyloaminy

4.2.2.i. Odczynniki i roztwory
a) Atun zelazowo-amonowy cz.d.a. 25-procentowy roztwor wodny.
bj Kwas siarkowy cz.d.a, (i.84), rozcienczony wodg destylowang w stosunku 1:4.

c) Nadmanganian potasowy cz.d.a., O0,In roztwér wodny.

4.2.2.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto i g badanego siarczanu hydroksylo-
aminy z dokdadnoscig do 0,0002 g, rozpusci¢ w wodzie destylowanej w kolbie pomiarowej
pojemnosci 250 ml, dope#ni¢ wodag do kreski i1 wymiesza¢. Pobra¢ pipetg 25 ml roztworu,
przenies¢ do kolby stozkowej pojemnosci 500 ml, doda¢ 20 ml roztworu atunu, 10 ml kwa-
su siarkowego i1 ogrza¢ do wrzenia przez 6 min. Nastepnie doda¢ 250 ml przegotowang)
zimnej wody destylowanej i1 miareczkowa¢ roztworem nadmanganianu potasowego do wyraz-

nego zabarwienia. Zawartos¢ siarczanu hydroksyloaminy (X~J obliczy¢ w procentach wg

wzoru
v _ ¥Yr 0,004104-10 "100_ V =4,104
m m
w ktérym:
V - objetos¢ sScisle 0.in roztworu nadmanganianu potasowego, ml,
m - odwazka badanego siarczanu hydroksyloaminy g,
0,004104 - 1ilos¢ siarczanu hydroksyloaminy odpowiadajgca 1 ml Scisle 0,in roztwo-

ru nadmanganianu potasowego, (-

4.2.2.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw dwéch ozna-

czan roznigcych sie miedzy sobg nie wiecej niz o 0,2%.
4.2.3. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpuszczalnych w wodzie

4.2.3.1. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto 20 g badanego siarczanu hydroksylo-
aminy z doktadnoscig do 0,01 g i rozpusci¢ w 200 ml wody destylowanej w parownicy por-
celanowej na #*azni wodnej w ciagu i godz. Otrzymany roztwdér przesagczy¢ przez uprzed-
nio wysuszony i zwazony tygiel z filtrem ze spiekanego szkta G4, osad przemy¢ 100 ml

goracej wody destylowanej 1 suszy¢ w temperaturze i105°C do statej masy.
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Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych w wodzie (X2 obliczy¢é w procentach wg
wzoru

w ktorym:
ml- masa sgczka z osadem po wysuszeniu, (g,
m2- masa wysuszonego saczka przed saczeniem, g,
m 3- odwazka badanego siarczanu hydroksyloaminy, g.

4.2.3.2. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikdéw dwéch ozn:
czali réznigcych sie miedzy sobg najwyzej o 0,001%.

4.2_.4. Oznaczanie zawartosci zelaza

4.2.4.1. 0dczynniki 1 roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,11).

b) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4).

c) Amoniak cz.d.a., 10-procentowy roztwdr wodny.

d) Kwas sulfosalioylowy, 10-procentowy roztwér wodny.

e) Roztwér wzorcowy zawierajacy Pe3+ , przygotowany wg PN/C-06500 i rozcigﬁczony
w stosunku 10:1000. i ml rozcieﬁ%zonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Fe '

4.2.4_.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 1 g badanego siarczanu hydroksyloaminy
z doktadnoscig do 0,001 g i rozpusci¢ w 10 ml wody destylowanej. Oddzielnie pobracé
5 ml kwasu azotowego, wla¢ do parownicy porcelanowej i ogrza¢ przez 3 +4 min na wrzg-
cej +azni wodnej. Nastepnie do kwasu wla¢ ostroznie kroplami badany roztwér.wymieszac
i odparowa¢ do sucha. Pozostatos¢ rozpusci¢ w 25 ml wody destylowanej i przeniesc
ilosciowo do kolby stozkowej pojemnosci 100 ml. Doda¢ 2 ml roztworu kwasu sulfosali-
cylowego, wymiesza¢, doda¢ 5 ml amoniaku, powtdérnie wymieszac¢ i przelac¢ do cylindra
Nesslera.

ngzielnie przygotowaé¢ roztwér poréwnawczy: 5 ml roztworu wzorcowego zawierajace-
go Fe rozcienczy¢ woda do objetosci 25 ml, doda¢ 2 ml roztworu kwasu sulfosalicylo-
wego, wymiesza¢, doda¢ 5 ml amoniaku, powtdrnie wymiesza¢ 1 przela¢ do drugiego cy-

lindra Nesslera.

4. 2.4.3. Wynik. Badany siarczan hydroksyloaminy odpowiada wymaganiom normy}jezel
zabarwienie powstate w roztworze nie bedzie silniejsze niz zabarwienie roztworu poréw-

nawczego.

4 .2.5. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich stracanych siarkowodorem.Odwazy¢ 5 g
badanego siarczanu hydroksyloaminy z dok#adnoscig do 0,001 g, rozpusci¢ w 40 ml wody
destylowanej i wykona¢ oznaczanie wg PN/C-04515. Roztwér porownawczy powinifen zawie-

rac 0,1 mg Pb2+.
4.2.6. 0Oznaczanie zawartosci soli amonowych

4.2.6.1. Odczynniki 1 roztwory

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

b) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwér O,In.

c) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., 20-procentowy roztwdr wodny.

d) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., O,In Roztwdr wodny,

e) Czerwien metylowa, 0,2-procentowy roztwér w 60-procentowym alkoholu etylowym.

4.2.6.z. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 2 g badanego siarczanu hydroksyloaminy z do-
k+adnoscig do 0,01 g, wsypac¢ do kolby pojemnosci 300 ml z dnem ekulistym i wysokag

szyjka, rozpusci¢ w 30 ml wody destylowanej, doda¢ 10 ml kwasu azotowego 1 ogrza¢ na
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siatce azbestowej do zakohczenia burzliwej reakcji. Nastepnie roztwér ochtodzié¢, kol-

be zakorkowac¢ korkiem, w ktorym umiesci¢ wkraplacz i chtodnice z +apaczem kropel.Przez
wkraplacz dodawa¢ do kolby kroplami 20-procentowego roztworu wodorotlenku sodowego do
reakcji alkalicznej na papierek lakmusowy, po czym doda¢ jeszcze 10 ml tego samego
roztworu (og6tem okoto 70 ml roztworu wodorotlenku sodowego).

Przygotowac¢ odbieralnik skalowany zawierajacy 25 ml 0,in roztworu kwasu
i 2 krople roztworu czerwieni metylowej i oddestylowa¢ do niego z kolby 70 ml cieczy.

siarkowego

Nadmiar kwasu odmiareczkowa¢ O, in roztworem wodorotlenku sodowego.

Zawartos¢ soli amonowych w przeliczeniu na ( NH4)2S04 (X2 obliczy¢ w procentach
wg wzoru
(25-V)-0,00661 *100 (25-V =m0, 661
= G = G
w ktorym:
V - objetos¢ scisle 0, In roztworu wodorotlenku sodowego zuzytego do mia-
reczkowania, ml,
G - odwazka badanego siarczanu hydroksyloaminy, g.
0,00661 - ilos¢ siarczanu hydroksyloaminy odpowiadajgaca 1 ml Scisle 0,In roztwo-
ru kwasu siarkowego, g.
4.2.6.3. Y/ynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednia arytmetyczng wynikéw dwéch ozna-

czan roznigcych sie miedzy sobag nie wiecej niz o 0,005%.
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