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UKD 546.131-41
NORMA BRANZOWA
WY ROEY 6191-90 l
PRZEMYSLU Odczynniki
CHEMICZNEGO KwaS SOIny
Grupa katalogowa X 51')
1. WSTEP 2.2. Przyktad oznaczenia kwasu solnego czystego
1.1» Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest do analizy:
kwas solny - roztwér wodny chlorowodoru - stoso- KWAS SOLNY cz.d.a. BN-70/6191 -90
wany jako odczynnik chemiczny.
Kwas SOIny ma: 3, WYMAGANIA

a) wzér chemiczny - HC1,

3.1. Wymagania og6lne. Kwas soln owinien by¢
b) mase czasteczkowg - 36,47 (1962 r.). ymag 9 y P 4

ciecza bezbarwng, przezroczysta, dymigca na po-
1.2 . Normy zwigzane wietrzu.

PN-66/C-04004 Przetwory naftowe. Oznaczanie ges-
tosci (masy whasciwej)

PN-68/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma-

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne

+ych zawartosci arsenu Gatunki
PN-68/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma- Wymagania

+ych zawartosci metali ciezkich strgcanych siar- ch-cz. cz.d.a. .-

kowodorem a) Gestosé w tempera- 1,18
PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma- Etijgzznizgichig/m’

+ych zawartosci siarczanéw w bezbarwnych roz- b) Chlorowodoru, %t 36.0

tworach metodg turbidymetryczng nie raniej niz
PN-68/C—06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie ©) Substancji nielot- 0,0005 0,001 0,002

odczynnikéw, roztwordéw pomocniczych oraz roz- m’ggejjaﬁ?ZSO&‘B nie

tworéw do kolorymetrii i nefelometrii d) Siarczanow, %, nie 0,0002 0,0002 0.0005
PN-54/C-80001 Odczynniki. Opakowanie, znakowanie wiecej niz

i przechowywanie €) Wolnego chloru, %, 0,0001 0,0002 0,0002
PN/C-80047 Odczynniki. Pobieranie probek i przy- nre W'?Cej_ n|z

gotowanie Sredniej probki laboratoryjnej f)s’i?,;?:la:]ygr']e?;;ﬂo_ 0,00005 0,0001 0,0003
PN-62/G-79090 Balony szklane. Wymagania i bada- wodorem jako Pbr+,

nia techniczne %, nie wiecej niz

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transpor- g) Zelaza (Fen+), 0,00005 0,0001 0,0003

%, nie wiecej niz

towych. Znaki i znakowanie. Wymagania podsta-
wowe h) Arsenu (As), %,

nie wiecej niz 0,000005 0,000005 0,00001

BN-65/6831-13 Opakowania szklane artykudéw che-
micznych. Butelki typu POCH
4. PAKOWANIE. PRZECHOWYWANIE 1 TRANSPORT
4.1, Pakowanie. znakowanie i przechowywanie.
Kwas solny odczynnik nalezy pakowac, znakowa¢ i

przechowywa¢ zgodnie z PN-54/C-80001.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE
Kwas solny odczynnik nalezy dostarcza¢ w butel-

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci zanie- kach wg BN-65/6831-13 po 1000 g lub szklanych ba-
czyszczeh rozréznia 3ie trzy gatunki kwasu solne- lonach wg PN-62/G-79090 po 60 kg-
go, oOznaczone: Butelki nalezy zatyka¢ korkami polietylenowymi
ch.cz. - chemicznie czysty, oraz nakretkami polietylenowymi, natomiast baloar
cz.d.a. - czysty do analizy, szklane nalezy zatyka¢ korkiem szklanym i zabez-
cz. - czysty. pieczy¢ kapturem z folii polietylenowej lub z PCW.

D Symbol wg SWW: 1331-422.

__________________________________________________________________ * .
Zjednoczenie Przemystu Azotowego
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Azotowego dnia 18 maja 1970 r.
jako norma obowigzujgca w zakresie produkcji od dnie 1 stycznia 1971 r.
(Mon. Pol. nr22/1970 poz. 181 )
C*na 2,40
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Butelki nalezy umieszcza¢ w skrzynkach drewnia-
nych lub kontenerach w pozycji stojacej oraz za-
bezpieczy¢ przed sthuczeniem watg drzewng lub pa-
pierem falistym.

Balony nalezy umieszcza¢ w koszach metalowych
wydtozonych wedng drzewna.

Po uzgodnieniu z odbiorca dopuszcza sie inny
rodzaj opakowania z tym zastrzezeniem,

ono zabezpiecza¢ produkt w stopniu co

ze powinno
najmniej
rownym jak podano wyzej .
Na opakowaniu transportowym nalezy umiesci¢ zna-
ki ostrzegawcze wg PN-67/0-79252 p. 2.3.6; 2.4.2;
2.4.3.

4.2, Transport. Kwas solny odczynnik nalezy prze-

wozi¢ krytymi Srodkami transportu zgodnie z prze-
pisami dla materiatdéw zracych wg postanowiehn de-
kretu o przewozie przesytek i o0s6b kolejami oraz
wg przepiséw bezpieczenstwa ruchu przy przewozie

materiatow niebezpiecznych na drogach publicznych.

9. BADANIA

6.1. Pobieranie proébek. 110S¢ i spos6b pobiera-
nia probek jednostkowych oraz spos6éb przygotowa-
nia Sredniej probki laboratoryjnej
PN/C-80047.
powinna wynosi¢ co najmniej 1500 g.

5.2. Opis badan

5.2.1. Oznaczanie gestosci nalezy wykona¢ areo-

metrem wg PN-66/C-04004.

okreslono w

Masa Sredniej probki laboratoryjnej

5.2.2. Oznaczanie zawartosci chlorowodoru
5.2.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér Gsbn.
b) Oranz metylowy roztwér 0,02-procentowy.

5.2.2.2. Wykonanie oznaczania.
wej pojemnosci 100 cm”~z

Do kolby stozko-
doszlifowanym korkiem
wla¢ 15 cm”™ wody i zwazyc z doktadnoscia do
0,0002 g. Nastepnie wla¢ pipeta zanurzeniowg okoto
1 or badanego kwasu, szybko zamknac¢ kolbe
kiem, zaczeka¢ chwile i wyréwna¢ cisnienie przez
doktadnosciag
0,5n

roztworu

kor-

otwarcie korka i ponownie zwazy¢ z
do 0,0002 g. Zawartos¢ kolby
roztworem wodorotlenku sodowego
oranzu metylowego.

Zawartos¢ chlorowodoru (X) obliczy¢ w procen-
tach wg wzoru

zmiareczkowac
wobec

X _ V «0,01623 <100 _ «1,823
m m -
w ktérym:
V - objetos¢ Scisle 0,5n roztworu wodoro-

tlenku sodowego zuzytego do miareczko-
wanra, cm",
m ~ odwazka badanego kwasu, g,
0,01823 - ilos¢ chlorowodoru odpowiadajgaca lcm”
Scisle 0,5n roztworu wodorotlenku so-
dowego, Q-

5.2.2.5. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch
réznigcych sie miedzy sobg nie wiecej niz o 0,2%.

oznaczen

5.2.3. Oznaczanie zawartosci aubstanc.llnielot-
nych. Do parownicy platynowej zwazonej z doktad-
noscig do 0,0002 g odmierzy¢ 170 cm™ (200 g) ba-
danego kwasu z doktadnoscig do 0,5 cm”. Dodaé 2
krople kwasu siarkowego cz.d.a. (1,84) i odparo-
wa¢ do sucha na +azni wodnej._

Parownice z pozostatoscig ogrzac

ptomieniu palnika (do zaniku par kwasu

ostroznie w
siarkowe-
go), a nastepnie prazy¢ parownice przez 5 min w
piecu w temperaturze 500°C. Po ostudzeniu w eksy-
katorze zwazy¢ parownice ponownie z doktadnoscig
do 0,0002 g.

Zawartos¢ substancji nielotnych (X,) obliczy¢ w
procentach wg wzoru

(mz-m,)s 10Q - ml
200 2

w ktérym:

m, - masa parownicy, g,

M, - masa parownicy z pozostatoscig po prazeniu,

B.

Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng co
najmniej dwéch oznaczam, nie rézniacych sie miedzy
sobg wiecej niz o 0,0002 g.

5.2.4. Oznaczanie zawartosci siarczanéw

5.2.4.1. 0Odczynniki i roztwory
a) Weglan sodowy bezwodny cz.d.a.
b) Kwas solny (1,18) cz.d.a., roztwdr 1+20.

c) Chlorek barowy cz.d.a., roztwér 10-procento~

wy .

d) Roztwdr wzorcowy,
gotowany wg PN-S8/C-06500 i rozcienczony w
sunku 10:90.
ra 0,1 mg SO’ .

zawierajacy jony SO0/, przy-
sto-
1 ctm rozcienczonego roztworu zawie-

5.2.4.2. Wykonanie oznaczania. Do parownicy por-
celanowej odmierzy¢ biuretg 21 cm™ (25 g) badane-
go kwasu z doktadnoscig do 0,05 cm”, doda¢ 0,02 g
weglanu sodowego i odparowa¢ na 4#azni wodnej do
sucha. Otrzymang pozostatos$¢ rozpusci¢ w wodzie,
przesaczy¢ do cylindra kolorymetrycznego z ptaskim
dnem, uzupednié¢ wodg do 20 cm™.

wg PN-68/C-04519 p. 2.4.3.

Dalej postepowac

Badany kwas solny odpowiada wymaganiom
jezeli zmetnienie powstate w badanym roztworze nie

normy,

bedzie intensywniejsze niz zmetnienie roztworu po-
réwnawczego zawie-
rajacego w tej samej objetosci taka

odczynnikéw jak w prébie badanej oraz dla odczyn-

przygotowanego roéwnoczesnie,
samg ilos¢
nikéw: 5

ch.cc. i cz.d.a. - 0,05 mg SO» ,

cz. - 0,125 mg SO£-.

5.2.5. Oznaczanie zawartosci wolnego chloru

5.2.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Dwuchromian potasowy (K~Orcz.d.a.
b) Kwas siarkowy (1,84) cz.d.a.

c) Kwa3 solny (1,18) cz.d.a.

d) o-Tolidyna (CH,-CgHj-NHg)"* cz.,
1 g o-toli¢yny o tem-

roztwér 0,1-
proceutowy w kwasie solnym:
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peraturze topnienia 129°C utrzec¢ szklang pateczkag
Przenies¢ ilos-
ciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 cm®, do-
uzupedni¢ woda destylo-
i wymieszac.
Przechowywac

w zlewce z 50 cm” kwasu solnego.

da¢ 50 cm”™ kwasu solnego,
wang do kreski
klarowny i bezbarwny.
ciemnego szkia,

Roztwér powinien by¢
w butelce z

e) Siarczan miedziowy (CuS0"N*5H20) cz.d.a.

5.2.5.2. Aparatura. Spektrofotometr dla zakresu
widzialnego o dtugosci fali 450 nm i kuweta ogru-
bosci warstwy 1 cm.

5.2,5.7.
a) Roztwér podstawowy A. W kolbie pomiarowej po~

Sporzadzenie skali sztucznych wzorcéw

jemnosci 1000 cm”™ rozpuscié¢ 15 g siarczanu mie-
dziowego 1 2,5 g dwuchromianu potasowego w 800cn?
wody destylowanej. Doda¢ 20 cm” kwasu siarkowego,
wymieszaé¢ i po ostudzeniu uzupednié¢ wodg destylo-

wang do kreski.

b) Skala sztucznych wzorcéw. Do 10 kolb pomia-

rowych pojemnosci 100 cm"i odmierzy¢ kolejno zbiu-

rety: 1, 2, 5, 4 ... 10 cm”™ roztworu A, uzupeinic
wodg destylowang do kreski i wymiesza¢. Uzyskana
w ten sposob skala sztucznych wzorcédw odpowiada
zawartosci wolnego chloru w badanej proébce od

0,00005 do 0,0005%.

5.2.5.4_. Wykreslanie krzywej wzorcowej. Pomiaru
ekstynkcji sztucznych wzorcéw nalezy doko-
na¢ na spektrofotometrze. Z uzyskanych odczytoéw

na papierze milimetrowym wykres zalez-

skali

sporzadzic

nosci ekstynkcji od koncentracji wolnego chloru.

5.2.5.5. Wykonanie oznaczania.
rowej pojemnosci 100 cm"”wla¢ 25
o-tolidyny

Do kolby pomia-
wody, 1 cm?

roztworu i wymiesza¢. Nastepnie kali-

browang pipeta odmierzy¢ objetos¢ badanego kwasu
(16,9 cm"?) uwazajac
aby koniec pipety byt zanurzony pod po-

Zawartos¢ kolby

solnego odpowiadajaca 20 g
przy tym,
wierzchnig cieczy w kolbie. uzu-
pedni¢ wodg destylowang do kreski, doktadnie wy-
miesza¢ i1 w czasie nie dbtuzszym jak 5 min dokonac
pomiaru ekstynkcji przygotowanego roztworu w Spo-
s6b identyczny jak przy skali sztucznych wzorcoéw.
Nalezy wykona¢ roéwnolegle dwa oznaczania. Zawar-
tos¢ wolnego chloru w procentach odczyta¢ z wy-

kresu.

5.2.5.6. Wynik.
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch
miedzy ktérymi roéznica nie przekracza 0,0002 war-
bezwzglednej .

Za wynik nalezy przyja¢ $rednia
oznaczac,

tosci

5.2.6. Oznaczanie zawartosci metali

stragcanych siarkowodorem (Pb2+)

ciezkich

5.2.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18) cz.d.a., rostwér 5+2.

b) Amoniak cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

c) Octan amonowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy,
d) Kwas octowy lodowaty cz.d.a.

e) Woda siarkowodorowa $wiezo przygotowana wg

PN-68/C-06500,

) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Pb°* , przy-
gotowany wg PN-68/C-06500,
ku 1z99- 1 cn? roztworu zawiera 0,01 mg Pb2+.

rozcienczony w stosun-

5.2.6.2. Wykonanie oznaczania.
celanowej odmierzy¢ biuretg 42 cm”™ (50 g) badane-

Do parownicy por-
go kwasu oh.cz. albo 21 cm5 (25 g) kwasu cz.d.a. i
cz. z doktadnosciag do 0,05 cm” i odparowa¢ do su-
cha na #azni wodnej. Do otrzymanej pozostatosci
doda¢ 1 cnr5 kwasu solnego i sptuka¢ wodg do cylin-
dra kolorymetrycznego z bezbarwnego szkta z ptas-
oko-

PN-69/

kim dnem.
4o 40 cm".
C-04515 p.

Objetos¢ roztworu powinna wynosic
Dalej nalezy
2.5.1.

postepowac wg

Badany kwas solny odpowiada wymaganiom normy,

jezeli zabarwienie powstate w badanym roztworze
nie bedzie intensywniejsze po 15 min niz zabarwie-
nie przygotowanego réwnoczesnie roztworu wzorco-
zawierajacego w tej samej objetosci taka sa-
mg ilos¢ odczynnikéw jak w prdobce badanej oraz dla

odezynnikoéw:

wego,

ch.cz. i cz.d.a. - 0,025 mg Pb2+,

cz. - 0,075 mg Pb2+.

5.2.7. Oznaczanie zawartosci zelaza (H§+ )}
5.2.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak cz.d.a., roztwér wodny 10-procentowy.

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

0) Kwas sulfosalicylowy, roztwér wodny
centowy.

10-pro-

d) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Fe”4', przy-
gotowany wg PN-68/C-06500,
ku do 1:99- 1 cm"irozcienczonego roztworu zawi-era
0,01 mg Fen4.

rozcienczony w stosun-

5.2.7.2, Wykonanie oznaczania.
lorymetrycznego z dnem p4askim z bezbarwnego szkta
odmierzy¢ biureta 8,5 (10 g) badanego
z dok*adnoscig do 0,05 cm i zalkalizowaé

Do cylindra ko-

kwasu
okoto
28 cm”™ roztworu amoniaku wobec papierka lakmuso-
wego. Otrzymany roztwdr zakwasi¢ 3 kroplami
solnego,

k+adnie wymieszac,

kwasu
doda¢ 5 cm”™ kwasu sulfosalioylowego, do-
doda¢ 5 cm”™ roztworu amoniaku

i znowu wymieszac. Réwnoczesnie
roztworu wzorcowego roztwér poréwnawczy w

pujacy sposob: do cylindra

isrzygotowaé¢ z
naste-
kolorymetryczn?go z
ptaskim dnem z bezbarwnego szk#a doda¢ 17 cm wody,
3 krople kwasu solnego, 5 cm” kwasu

lowego oraz dla odczynnikoéw:

sulfosalicy-

ch.cz. - 0,005 mg Fe"+,
cz.d.a. - 0,01 mg Fen+,
cz. - 0,05 mg Fen4-.

7
Nastepnie dodad 5 cr roztworu amoniaku, doped-
ni¢ wodg do objetosci

danej

réwnej objetosci proébki ba-
i wymieszac.

Badany kwas solny odpowiada
jezeli z6kte zabarwienie powstate w badanym

wymaganiom nerwy,
roz-
tworze nie bedzie intensywniejsze niz zabarwienie

roztworu wzorcowego.
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5.2.8.
cy~platynowejodparowa”lirijm”- (50~-9)
kwasu do objetosci 20 cm. Po ochtodzeniu
nies¢ ilosciowo do kolby aparatu i dalej postepo-
waé¢ zgodnie z PN-68/C-04511.

badanego
prze-

Oznaczanie zawartosci arsenu. W parowni-

bromku rteciowego wywodane przez badany kwas sol-
ny nie bedzie silniejsze od zabarwienia wywotane-
go przez roztwor porbéwnawczy zawierajacy te same
ilosci odczynnikédw oraz dla gatunku:

Badany kwas odpowiada wymaganiom normy, jezeli ch.cz. 1 cz.d.a. - 0,0025 mg As,
zabarwienie krazka Dbibuty nasyconej roztworem cz. - 0,005 mg As.
KONITEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-70/6191-90

Dotychczas obowigzujaca PN-62/C-80000 zostaje uniewazniona z dniem 31 grudnia 1970 r



U\I-)ZGS?191-90 Odczynniki. Kwas solny

1 W punkcie 12, zamiast: PN-68/C-04511, powinno by¢: PN-75/C-04511 zamiast:

PN-54/C-8000!, powinno by¢: PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywa-
nie i transport

zamiast: Pil/'C-80047, powinno by¢: PN-70/C-80047 Wjytyczne pobierania probek
i przygotowania $redniej probki laboratoryjnej

zamiast: PN-67/0-79252, powinno by¢: PN-76/0-79252 Transportowe jednostki
opakowaniowe. Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe

zamiast: BN-65/6831-13, powinno by¢: BN-79/6331-13 Opakowania jednostkowe
szklane. Butelki typu POCH do odczynnikéw chemicznych.

2 W punkcie 4.1, zamiast: PN-54/C-80001, powinno by¢: PN-70/C-80001

zamiast: BN-65/6831-13, powinno by¢: BN-79/6831-13

zamiast: PN-67/0-79252 p. 236, 242, 243 powinno by¢: PN-76/0-79252 p. 2310,
242, 243 244; jako ostatnie zdanie nalezy napisac:

Kwas solny nalezy przechowywa¢ w pomieszczeniach ciemnych, chronionych
przed bezposrednim dziataniem promieniowania stonecznego.

3 W punkcie 51, zamiast: PN/C-80047, powinno by¢: PN-70/C-80047.
zmiana 1 — Biuletyn PKNMiJ nr 4/80 poz. 27 (Biuletyn PKNMiJ nr 11—12/80 poz. 80)
2v il

W catym tekscie normy, zamiast: n, powinno by¢: N
(Biuletyn PKNMiJ nr 4/80 poz. 27)

poprawka 1



