
UKD 681.634.2:624.793.3 SWW 1221—441

N O R M A  B R A N Ż O W A BN-76 / ■+
ŚRODKI

POMOCNICZE
Kmas fosforomy do celóui 

galmanotechnicznych

6068-08
DO POW LEKANIA 

METALI
Zamiast

BN-67/6068-08

Grupa katalogowa X  12

1. WSTĘP

Przedm iotem  norm y jest kwas fosforowy p rze 
znaczony do celów galwanotechnicznych. Kwas 
fosforowy ma:

wzór chem iczny H3PC>4, 
ciężar cząsteczkowy 97,99531,
Kwas fosforowy jest p roduktem  szkodliwym.

2. OZNACZANIE

KWAS FOSFOROWY GALWAN. B-75/6068-08

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogólne. Kwas fosforowy do ce
lów galw anotechnicznych powinien być cieczą 
bezbarw ną, klarow ną, o gęstości (d420) nie m nie j
szej niż 1.698.

3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl. 1.

Tablica 1

Składnik Zawartość

a) Kwasu fosforowego i fosforanów w 
przeliczeniu na H3P 0 4, %, nie mniej 
niż 85

b) Wolnych kwasów w  przeliczeniu na 
H3P 0 4, °/o, nie mniej niż 83

c) Związków żelaza w  przeliczeniu na 
Fe3+, %, nie więcej niż 0,4

d) Siarczanów w  przeliczeniu na SO 2- 
°/o, nie więcej niż

1
0,6

e) Związków wapnia w  przeliczeniu na 
Ca2+, %>, nie więcej niż 0,5

4. PAKOWANIE,
PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Kwas fosforowy do celów gal- 
w anoteęhnicznych należy pakować w sposób za

pew niający szczelność opakowania i zachowanie 
wym aganej czystości produktu. Opakowanie po
winno być zabezpieczone (np. przez banderolę 
lub zaplombowanie) w sposób um ożliwiający 
stw ierdzenie, czy nie zostało otw arte przez oso
by niepowołane. Opakowanie powinno być p rzy 
stosowane do szybkiego, łatwego i w ielokrotnego 
otw ierania bez u tra ty  w ym aganych właściwości 
produktu.

Opakowanie transportow e powinno dodatkowo 
zapewniać trw ałość w czasie transportu .

Na opakowaniu należy umieścić w sposób 
trw ały  napis zaw ierający co najm niej:

a) nazwę lub znak wytwórcy,
b) oznaczenie wg rozdz. 2,
c) num er partii,
d) masę netto ,
e) czerwony napis na białym  tle. OSTROŻNIE 

ŚRODEK SZKODLIWY,
f) znak inform ujący o własnościach produktu 

wg PN-67/0-79252,
g) napis w języku polskim  inform ujący o włas

nościach substancji, tj. jej szkodliwym  działa
niu dla zdrowia ludzi i zw ierząt oraz o koniecz
ności zachowania ostrożności.

4.2. Przechowywanie. Kwas fosforowy do ce
lów galw anotechnicznych należy przechowywać 
w pozycji zamknięciem do góry, w pomieszcze
niu m agazynowym  przeznaczonym  do składow a
nia kwasów, zasad i soli, jednakże w taki spo
sób, aby uniemożliwić zmieszanie się kwasu fos
forowego z zasadami w razie przypadkowego 
uszkodzenia opakowania.

Ilości do 1 kg mogą być przechowyw ane w po
mieszczeniach laboratoryjnych.

4.3. Transport. Kw asu fosforowego do celów 
galw anotechnicznych w ilości ponad 10 kg nie
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należy transportow ać tym  sam ym  pojazdem  co 
wodorotlenki m etali alkalicznych lub inne sub 
stancje, z k tórym i wchodzi w reakcję chemicz
ną z w ydzieleniem  ciepła.

Kwas fosforowy do celów galw anotechnicz- 
nych należy transportow ać w pozycji zam knię
ciem  do góry zabezpieczając przed przew róce
niem  się lub przesuw aniem  się opakowania.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badań. Badania obejm ują:
a) spraw dzenie postaci, barw y, klarowności i 

nieobecności obcych w trąceń (3.1),
b) oznaczanie ciężaru właściwego (3.1),
c) oznaczanie zawartości kw asu fosforowego 

i fosforanów (3.2a),
d) oznaczanie zaw artości wolnych kwasów 

(3-2b),
e) oznaczanie zawartości związków żelaza 

(3.2c),
f) oznaczanie zaw artości siarczanów (3.2d),
g) oznaczanie zaw artości związków wapnia 

(3.2e).

5.2. Pobieranie próbek. Przy  pobieraniu p ró 
bek należy stosować zasady wg PN-67/C-04500. 
Z każdej partii podlegającej odbiorowi należy 
pobrać w sposób losowy, w zależności od licz- 
ności partii, liczbę opakowań wg tabl. 2.

Z każdego opakowania jednostkowego pobra
nego do badań należy pobrać 2 próbki pierw otne 
próbnikiem  1 lub 5 wg PN-74/C-60008, zagłębia
jąc go powolnym  ruchem  jednostajnym  do sa 
mego dna opakowania.

Każdą pobraną próbkę w ilości 250-P500 cm 3 
umieścić w dobrze zam kniętym  naczyniu szkla
nym , z którego będą pobierane próbki do po
szczególnych badań.

Tablica 2

j  Liczba opako
wań w  partii

Liczba opakowań, które należy 
pobrać do pobrania próbek

do 5 wszystkie

6-f- 15 5

16H- 25 7

26-H 63 8

64H-160 10

ponad 160 16, jednak nie mniej niż 5%

Przed pobraniem  każdej próbki do badań za
w artość naczynia należy dobrze wymieszać.

5.3. Opis badań
5.3.1. Sprawdzanie postaci, barwy i klarowno

ści należy wykonać przez oglądanie próbki w 
w arstw ie 15-4-20 m m  na białym  tle, nieuzbrojo

nym  okiem w świetle dziennym.
5.3.2. Oznaczanie gęstości. Piknom etr o po

jemności 25 lub 50 cm3 zważony i w ykalibrow a- 
ny świeżo przegotowaną wodą destylowaną o 
tem peraturze 4°C należy um yć starannie, p rze
płukać wodą destylowaną i wysuszyć. Napełnić 
badanym  kwasem  fosforowym  i nie zam ykając 
szyjki wlewowej ani ru rk i przelewowej wstawić 
na 1 h do term ostatu  zapewniającego utrzym anie 
tem pera tu ry  20±0,2°C . Po upływie tego czasu 
należy zamknąć otwór wlewowy, następnie ru r 
kę przelewową, usunąć ew entualne resztki kw a
su z zew nątrz p iknom etru i zważyć z dokładno
ścią do 0,1 g. Gęstość badanego kw asu fosforo
wego (d) oblicza się wg wzoru

A — T
d = -----------

W — T

w którym :
A  — masa kwasu fosforowego o tem pera tu 

rze 20°C wraz z piknom etrem , g,
W — masa wody o tem peraturze 4° C wraz 

z piknom etrem , g,
T  — masa piknom etru, g.
Za w ynik należy przyjąć średnią arytm etyczną 

co najm niej dwóch oznaczań różniących się m ię
dzy sobą nie więcej niż o 0,5%.

5.3.3. Oznaczanie zawartości kwasu fosforowe
go i fosforanów oraz wolnych kwasów w przeli
czeniu na kwas fosforowy

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory
a) Chlorek sodowy, cz.
b) Fenoloftaleina, alkoholowy roztw ór 0,1-pro- 

centow y lub tym oloftaleina, alkoholowy roz
tw ór 0,2-procentowy,

c) Oranż m etylowy, roztw ór 0,1-procentowy 
lub zieleń bromokrezolowa, roztw ór 0,2-procen
towy,

d) W odorotlenek sodowy, roztw ór 0,5 N.
5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. Odważyć 2 g 

badanego kwasu fosforowego z dokładnością do 
0,002 g, dodać około 100 cm3 wody i 3 krople 
oranżu metylowego. Miareczkować roztworem 
wodorotlenku sodowego do jasnożóltej barwy. 
Do porównania zabarwienia przyrządzić roztwór 
wzorcowy kwaśnego fosforanu jednosodowego, 
w takim samym stężeniu i o jednakowej ilości 
wskaźnika. W przypadku użycia zieleni bromo- 
krezolowej zamiast oranżu metylowego, należy 
miareczkować do pojawienia się niebieskiego za
barwienia.

Objętość roztworu Wodorotlenku sodowego zu
żytego do miareczkowania wynosi Vi cm3.

Następnie dodać około 20 g chlorku sodowego, 
3 krople fenoloftaleiny i miareczkować do różo
wego zabarwienia. W przypadku stosowania 
oranżu metylowego do pierwszego miareczkowa-
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nia, można przy  drugim  m iareczkow aniu zamiast 
fenołoftaleiny użyć tym oloftaleinę, nie dodawać 
chlorku sodowego i m iarecżkować do n ieb iesk ie 
go zabarw ienia. Intensyw ność zabarw ienia moż
na porównać z roztw orem  wzorcowym kw aśne
go fosforanu dwusodowego o tak im  sam ym  stę 
żeniu i ilości wskaźnika.

Objętość roztw oru w odorotlenku sodowego zu
żytego do drugiego m iareczkowania wynosi V2 
c m l

5.3.3.3. Obliczanie
a) Zawartość kwasu fosforowego i fosforanów 

w przeliczeniu na kwas fosforowy H3P 0 4 w p ro 
centach (X4) obliczyć wg wzoru

V2 • 0,049 • 100
X j  =

m j

w którym :
V 2 —  objętość ściśle 0,5 N roztw oru wodo

ro tlenku sodowego zużytego do m ia
reczkow ania wobec fenołoftaleiny po 
dodaniu chlorku sodowego lub wobec 
tym oloftaleiny, cm3, 

m x —  odważka kw asu fosforowego, g,
0,049 — ilość kwasu fosforowego odpowiada

jąca 1 cm3 ściśle 0,5 N roztw oru wo
dorotlenku sodowego, g,

b) Zaw artość wolnych kwasów w przeliczeniu 
na kwas fosforowy H3PO4 w procentach (H2) 
obliczyć wg wzoru

Vi • 0,049 • 100
X 2 = -----------------------

r u j

w którym :
Vi — objętość ściśle 0,5 N roztw oru wodoro

tlenku sodowego zużytego do m iarecz
kowania wobec oranżu metylowego lub 
zieleni brom okrezolowej, cm3, 

reszta oznaczać jak  w poz. a).

5.3.3.4. Wynik. Za w ynik należy przyjąć śred 
nią ary tm etyczną co najm niej dwóch oznaczać 
różniących się m iędzy sobą nie więcej niż o 1%.

5.3.4. Oznaczanie związków żelaza

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas sulfosalicylowy, roztw ór nasycony.
b) N adtlenek wodoru, roztw ór 30-procentowy.
c) O ctan sodowy, roztw ór około 35-procento- 

wy.
d) W ersenian dwusodowy, roztw ór 0,05 N; 

m iano roztw oru spraw dzić na wzorcowym roz
tw orze żelaza.

e) W odorotlenek sodowy, roztw ór około 1 N.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. Odważyć około 
5 g badanego kw asu fosforowego z dokładnością 
do 0,002 g, dodać 100 cm3 wody, 3 krople nad
tlenku  wodoru i doprowadzić roztw orem  wodo

rotlenku sodowego do p H = 2 . Po dodaniu kilku 
kropli roztw oru octanu sodowego i 3 cm3 kwasu 
sulfosalicylowego m iareeżkować roztw orem  w er- 
senianu dwusodowego do przejścia brunatno- 
-czerwonego zabarw ienia w jasno-żółte.

5.3.4.3. Obliczanie. Zawartość związków żelaza 
w przeliczeniu na jony żelaza Fe3+ w procen
tach (X3) obliczyć wg wzoru

V3 • 0,0027925 • 100
X 3= ---------------------------

m 2

w którym :
V 3 — objętość ściśle 0,05 M roztw oru 

w ersenianu dwusodowego zuży
tego do miareczkowania, cm3, 

m 2 — odważka kwasu fosforowego, g,
0,0027925 —  ilość żelaza w  gram ach odpowiada

jąca 1 cm3 ściśle 0,05 M roztw oru 
w ersenianu dwusodowego, g.

5.3.4.4. Wynik. Za w ynik należy przyjąć śred 
nią arytm etyczną co najm niej dwóch oznaczać 
różniących się między sobą nie więcej niż o 5%.

5.3.5. Oznaczanie zawartości siarczanów
5.3.5.1. Odczynniki i roztwory. Chlorek baro 

wy, roztw ór 1-procentowy.
5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 50 g badanego 

kwasu fosforowego odważonego z dokładnością 
do 0,02 g przenieść do kolby pom iarowej pojem 
ności 500 cm3, dopełnić wodą do kreski, wym ie
szać i przesączyć przez sączek bibułow y średniej 
gęstości, 100 cm3 tego roztw oru ogrzać do w rze
nia w zlewce pojemności 250 cm 3, dodać 100 cm 3 
roztw oru chlorku barowego, jednocześnie m ie
szając zawartość zlewki pozostawić na łaźni wo
dnej na okres 30 min, po czym przesączyć przez 
gęsty sączek bibułow y i przem ywać gorącą wo
dą destylowaną do zaniku reakcji na jony Cl'. 
Sączek z osadem siarczanu barowego przenieść 
do tygla porcelanowego (uprzednio wyprażonego 
w tem peraturze 800°C do stałej masy), ostrożnie 
spalać i prażyć w tem peraturze około 800°C do 
stałej masy. Przed ważeniem  tygiel ostudzić w 
eksykatorze.

5.3.5.3. Obliczanie. Zawartość siarczanów SO*' 
w procentach (X4) obliczyć wg wzoru

X4 =
m 3 • 500 • 0,4115 • 100 

m 4 • 10

m3 • 205,75 

m 4

w którym :
m 3 — m asa osadu siarczanu barowego, g, 
m4 — odważka badanego kwasu fosforowe

go, g,
0,4115 — jest m nożnikiem  do przeliczania m a

sy siarczanu barowego na masę jo
nów SO^

5.3.5.4. Wynik. Za wynik należy przyjąć śred 
nią arytm etyczną co najm niej dwóch oznaczać



4 BN-76/6068-08

różniących się między sobą nie więcej niż o 1%.
5.3.6. Oznaczanie zawartości związków wapnia
5.3.6.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas cytrynow y, roztw ór 10-procentowy.
b) Kwas siarkow y (d = l,8 3 ) rozcieńczony wo

dą w  stosunku 1 : 1 .
c) N adm anganian potasowy, roztw ór 0,1 N.
d) Oranż m etylowy, roztw ór 0,1-procentowy.
e) Szczawian amonowy, roztw ór nasycony,
f) W odorotlenek amonowy, roztw ór 10-procen

towy.
5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. Odważyć oko

ło 3 g badanego kwasu fosforowego z dokładno
ścią do 0,002 g, dodać około 50 cm3 wody i pod 
grzać do wrzenia. Do gorącego roztw oru dodać 
w odorotlenku amonowego do w ytrącenia osadu 
(pH =  6), u trzym ując tem pera tu rę  60-h70°C, na 
stępnie stale m ieszając i podgrzew ając dodać 
roztw oru kw asu cytrynow ego do całkowitego 
rozpuszczenia poprzednio wytrąconego osadu. Do 
podgrzanego roztw oru wlać 20 cm3 nasyconego 
roztw oru szczawianu amonowego, kilka kropli 
oranżu m etylowego i ew entualnie kilka kropli 
am oniaku do uzyskania żółtej barw y. Pozostawić 
na około 1 h do opadnięcia osadu, następnie 
przesączyć przez nieduży sączek bibułow y prze
m yw ając zlewkę, sączek i osad kilkom a m ałym i 
porcjam i zim nej wody. Osad z sączka spłukać 
m ałą ilością gorącej wody do zlewki, w k tórej 
uprzednio przeprowadzano strącanie, następnie 
nad tą  sam ą zlewką przem yć sączek kwasem  
siarkow ym  biorąc do tego celu 20 cm3 kwasu.

Zawartość zlewki uzupełnić wodą do objętości 
około 120 cm3, ogrzać do tem pera tu ry  około 
70°C i miareczkować 0,1 N roztw orem  nadm an
ganianu potasowego do różowego zabarwienia.

5.3.6.3. Obliczanie. Zawartość związków w ap
nia w przeliczeniu na jon wapniowy Ca2+ w pro 
centach (X3) obliczyć wg wzoru

V4 • 0,002 • 100 0,2 • V4
X 3= -------------------  =  -----------

m5 m5

w którym :

V4 — objętość ściśle 0,1 N roztw oru nad 
m anganianu potasowego zużytego na 
miareczkowania, cm3,

m s — odważka badanego kwasu fosforowe
go, g,

0,002 — ilość wapnia, odpowiadająca pośred
nio 1 cm3 ściśle 0,1 N roztw oru nad
m anganianu potasowego.

5.3.6.4. Wynik. Za w ynik należy przyjąć śred 
nią arytm etyczną co najm niej dwóch oznaczań 
różniących się m iędzy sobą n ie  więcej niż o 5%.

5.4. Ocena wyników badań. Badany kwas fos
forow y do celów galw anotechnicznych odpowia
da wym aganiom  norm y, jeżeli w yniki wszystkich 
badań są zgodne z treścią p. 3.

5.5. Zaświadczenie o wynikach badań. Produ
cent obowiązany jest przedstaw ić zaświadczenie 
o w ynikach badań stw ierdzające zgodność p ro 
duktu  z w ym aganiam i normy.

K O N I E C

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowująca normę — 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 ostrzeżenie o szkodliwym działaniu prepa
ratu,

C) skorygowano i poprawiono metody badań,
d) dostosowano jednostki do układu SI,
e) dodano wymagania dostarczania zaświadczenia 

przez producenta.

3. Normy związane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobiera
nia i przygotowania próbek

PN-74/C-60008 Próbniki do pobierania prąbek produ
któw bezkształtnych

PN-67/Ó-79252 Produkty w  opakowaniach 'transporto
wych. Znaki i znakowanie. Wymagania' podstawowe

4. Autorzy projektu normy — dr inż. S. Bagdach, 
doc. dr J. Socha, mgr I. Zagrodzka — Instytut Mecha
niki Precyzyjnej w  Warszawie.


