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1. Przedmiot arkusza normy. Przedmiotem ark usza 
no rmy jest metoda oznaczania zawartości fosforanów 
w przeliczeniu na P205 w pastach do zębów. 

2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Metodę po
daną w niniejszej normie należy stosować do oznacza
nia zawa rtości fosforanów w pastach do zębów zawie
rających ja ko jeden ze skład ników fosforan wa pn wwy 
- CaHP04 · 2H z0. 

3. Zasada metody. Oznaczanie polega na zminerali
zowaniu próbki pasty do zębów, następnie zhydrolizo
waniu fosforanu dwuwapniowego, oddzieleniu jonów 
wapnia na kolumnie wypełnionej katinnitern i oznacze
niu metodą potencjometryczną pozostałego w roztwo
rze kwasu o-fosforowego. 

4. Odczynniki i roztwory 
a) Kationit s ilnic kwaśny, np. Amberl it IR - 120 

lub Dowex - 50 w formie wodorowej. 
b) Kwas solny stężony cz.d .a, d = 1,1 8 g/ mi i roztwór 

o stę?.cniu c = 3 mol/ l. 
c) o-fosforan jednopotasowy bezwodny (KH zP04) 

cz.d.a, wysuszony do stałej masy w temperaturze 
l05°C . 

d) Wodorotlenek sodowy cz.d.a, roztwory o stężeniu 
c= 10 mol/l, c= 3 mol/l i c= 0,1 mol/l wolny od C0 2, 

przygotowany wg PN-8 1/C-04530/ 0 l p. 2.2 .2.1. 

5. Aparatura, przyrządy i materiały 
a) Biureta do miarcezkowania z zamknięciem do 

pochła niania CO z z powietrza (np. z U-rurką wypeł

nioną wapnem sodowanym). 
b) Kolumna szklana o średnicy 2 cm i wysokości 

30 cm. 
c) Łaźnia wodna. 
d) Mieszadło magnetyczne. 
e) Pehametr z elektrodą szk laną i nasycona kalome

lową lub kombinowaną . 

f) Piec do spalań o tempera turze roboczej nic mniej 
niż 500°C z regu lacją temperatury. 

g) Suszarka laboratoryjna z regulacją temperatury. 
h ) Tygiel porcelanowy lub platynowy. 

i) Sączki z bibuły do s;!Ci'Cilla ,.twarde" o średnicy 
7 cm szybkos;1czące. 

j) Lejek o średnicy 7 cm. 
k) Zlewki pojemnośc i : 100, 25, 400 i 500 mi. 
6. Przygotowanie kolumny z kationitcm. Około 200 g 

kationitu odwaY.yć do zlewki pojemności 500 mi, dodać 
250 mi wody destylowanej i pozostawić na 24 h do na
pęcznienia . Na dno kolumny włożyć troch<; waty szk la
nej, nastt;pnic kolumnc; n:trdnić napęcznia lym kalio
nitem do wysokości okolo 15 cm. Kalionit nalcż.y ukła

dać w taki sposób, aby w kolumnie nic było pęcherzy
ków powietrza. Następnic przez kolumnt; [J L'cpuszczać 

l-molowy roztwór kwas u solnego 1 szyb kości<.) około 

100 mi/ h, tak długo aż stc;Y.enie kwasu wypł ywającego 

z kolumny bc;d;.ie równe stęY.cniu kwasu uY.ytego do 
przemywania kolumny. Stt;ż.en ie kwasu ozn;tczyć , mia
reczkując l -molowym roztworem NaOH wobec oranżu 
metylowego. Po tej operacji kati <m it przemyć wodą de
stylowan<J do całkowi tego 1.aniku chlorków w przesą

czu (próba jakościowa z awtanem srebra ). Należy 

zwracać uwag<;. aby w czasie tych orcracji warstwa 
kationilu w kolumnie była zawsze po kryta ciecz<) . po
nieważ pęchnzyki powietrza utrudniają przepływ cieczy 
oraz zmniejszają zdolność jonowymienn:1. 

7. Wykonanie oznaczania. W zależności od przewidy
wanej zawartości P 20 5 w badanej paście. do tygla por
ce la nowego lub platynowego odwa?yć 1. dokładności<! 

do 0,0002 g następuj<!C<J ilość pasty (X1) obliczom1 
wg wzoru 

w którym: 

8.5 
XI= -

{/ 

( l) 

a - przewidywana zawartość P20; w paście okreś
lona w normie pr;.edmiotowcj, 1Yr,(ml m), 

8,5 współczynnik pr;eliczcniowy. 
OdwaY.kc; pasty wysuszyć w suszarce w temperaturze 

60 7 80°C, a następnic pr:t iyć w piecu przez 2 h wtem
peraturze 500° C. Such<! pol'.ostalość w tyglu zwilżyć 

ki lkoma kroplam i st<;Y.onego kwasu solnego 
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(d= 1,18 g/mi) i przemesc mieszaninę ilościowo pięcio

ma porcjami , po 5 mi gorącej wody destylowanej do 
zlewki pojemności 100 mi. Do mieszaniny w zlewce 
dodać jeszcze kroplami stężonego kwasu solnego 
(d= 1,18 g/mi) do całkowitego rozpuszczenia się osadu 
i po doprowadzeniu do wrzenia ogrzewać przy lekkim 
wrzeniu na łaźni wodnej przez 15 min. Następnie go
rący roztwór przesączyć przez twardy sączek, po czym 
przemyć zlewkę oraz sączek gorącą wodą destylowaną. 
Przesącz i popłuczyny zebrać w zlewce pojemności 

250 ml (objętość przesączu i popłuczyn powinna wy
nosić około 70 mi). Roztwór w zlewce ochłodzić i mie
szając dodawać kroplami !O-molowy roztwór wodoro
tlenku sodowego, do momentu pojawienia się pierwsze
go trwałego zmętnienia , które należy zlikwidować po
przez dodatek kilku kropli 3-molowego kwasu solnego. 
Przygotowany w ten sposób roztwór przepuścić przez 
kolumnę wypełnioną ka tionitem. Wyciek z kolumny 
zebrać do zlewki pojemności 400 mi. Następnie prze
płukać kolumnę sześciokrotnie porcjami po 25 mi wody 
destylowanej , dołączając popłuczyny do roztworu prze
puszczonego przez kolumnę . Roztwory należy prze
puszczać przez kolumnę z szybkością 30 -7- 40 kropli 
na minutę. Po przepłukaniu kolumny doprowadzić pod 
pchametrem pH roztworu w zlewce do 4 ,1 i miareczko
wać pod pchametrem 0,1-molowym roztworem wodo
rotlenku sodowego do momentu uzyskania pH = 8,8. 
Następnie w zlewce pojemności 250 mi odważyć z do
kładnością do 0,0002 g 0,35 g o-fosforanu jednopota
sowego, dodać 50 mi wody destylowanej i dodając 
kropla mi roztworu 3-molowego kwasu solnego, dopro
wadzić p H roztworu do 4, l. Tak przygotowany roz
twór miareczkować pod pchametrem 0 ,1-mo lo wym roz-

tworem wodorotlenku sodowego do momen tu uzyska
nia pH = 8,8 . 

8. Obliczanie wyników. Zawartość fosforanów w prze
liczeniu na P20 5 (X 2) w badanej paście do zębów obli
czyć w procentach wg wzoru 

0,5216 · v. ·m. 
X2=-------

m . v2 
. 100 (2) 

w którym: 
v. - objętość 0,1-molowego roztworu wodorotlen

ku sodowego zużytego do zmiareczkowania 
badanej próbki pasty, mi , 

m 1 - odważka o-fosforanu jednopotasowego, g, 
m - odważka badanej pasty, g, 
v2 - objętość 0.1-molowego roztworu wodorotlen

ku sodowego zużytego do zmiarcczkowania 
odważki o-fosforanu jednopotasowego, mi, 

0,5216 - współczynnik przeliczeniowy na P20 s. 

9. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końcowy 

oznaczania należy przyjąć średnią arytmetyczną wyni
ków co najmniej trzech równoległych oznaczań różnią

cych się między sobą wa rtością liczbową 111e większą 
n iż 0,5. 

10. Regeneracja kolumny z kationitem. Po każdym 
oznaczaniu należy przeprowadzić regene rację kolumny. 
W tym celu przez kolumnę należy przepuszczać 3-moło
wy roztwór kwasu solnego z szybkością 100 mi/ h tak 
długo , aż stężenie kwasu wypływające z kolumny będzie 
równe stężeniu kwasu wpływającego na kolumnę. Na
stępnie kationit przem yć wodą destylowane} do reakcji 
obojętnej i pozostawić wa rstwę jonitu całkowicie po
krytą wodą desty lowaną . 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE 

l. Instytucja opracowująca normę - Instytut Chemii Przemysło

wej w Warszawie, ul. Rydygiera 8. 

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-74/6146-01108 
a) podano sposób przygotowa nia i regeneracji ko lumny z kat io-

nitem, 

b) układ normy dostosowano d o wytycznych wg PN-82/N-02007 
i PN-83/ N-020 13, 

c) układ jednostek masy. objc;tości i stę żeń dostosowa no do wy
tycznych PN-8 1/ C-0 1055 . 

3. Normy związane 
PN-8 1/ C-04530/ 01 Ana liza chemiczna. Przygotowan ie litra ntów 

{roztworów mianowanych). 
Roztwory stosowane w miareczkowaniach kwas - zasada (a lka

cymctrycznych ). 
4 . Normy międzynarodowe 

R WPG CT C3B 5185-85 IlacTbi Jy6Hbie. Mt:TOJI onpe).leJieHH~ co-
.uep>KaHHSI lfloclj>aTOB norm a równoważna . 

S. Autor projektu normy - dr Lechosław Bol iński 

Chemii Przemysłowej - Wa rszawa . ul. Rydygicra X. 
Instytut 


