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1. Przedmiot arkusza normy. Przedmiotem arkusza
normy jest metoda oznaczania zawartosci fosforanow
w przeliczeniu na P,Os w pastach do zgbow.

2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Mctod¢ po-
dang w niniejszej normic nalezy stosowa¢ do oznacza-
nia zawartosci fosforanéw w pastach do z¢bdéw zawic-
rajacych jako jeden ze sktadnikow fostforan wapniowy
— CaHPO4 - 2H,0.

3. Zasada metody. Oznaczanie polega na zminerali-
zowaniu probki pasty do zgbodw, nast¢pnie zhydrolizo-
waniu fosforanu dwuwapniowego, oddziclentu jonow
wapnia na kolumnic wypelnionej kationitem i oznacze-
niu metoda potencjometryczng pozostatego w roztwo-
rze kwasu o-fosforowego.

4. Odczynniki i roztwory

a) Kationit silniec kwasny, np. Amberlit IR — 120
lub Dowex — 50 w formie wodorowe;j.

b) Kwas solny st¢zony cz.d.a, d=1,18 g/ml i roztwor
o st¢zeniu ¢ = 3 mol/l.

¢) o-fosforan jednopotasowy bezwodny (KH:POy)
cz.d.a, wysuszony do stalej masy w temperaturze
105°C.

d) Wodorotlenek sodowy cz.d.a, roztwory o stezeniu
¢ = 10 mol/l. ¢= 3 mol/l1 ¢ = 0,1 mol/l wolny od CO..
przygotowany wg PN-81/C-04530/01 p. 2.2.2.1.

5. Aparatura, przyrzady i materialy

a) Biureta do miarcczkowania 7z zamknieciem do
pochtaniania CO; z powietrza (np. z U-rurkg wypel-
niong wapnem sodowanym).

b) Kolumna szklana o S$rednicy 2 c¢cm 1 wysokosci
30 cm.

¢) Laznia wodna.

d) Mieszadlo magnetyczne.

e) Pchametr z elektrodg szklang i nasycona kalome-
lowa lub kombinowanag.

f) Piec do spalan o temperaturze roboczej nie mniej
niz 500°C z regulacjg temperatury.

g) Suszarka laboratoryjna z rcgulacjg temperatury.

i) Saczki 7 bibuty do saczenia twarde™ o $rednicy
7 ¢m szybkosgczgce.

i) Lejek o drednicy 7 em.

k) Zlewki pojemnosci: 100, 25, 400 1 500 ml.

6. Przygotowanie kolumny z kationitem. Okoto 200 g
kationitu odwazy¢ do zlewki pojemnosci SO0 ml, dodac
250 ml wody destylowancj i pozostawi¢ na 24 h do na-
pecznienia. Na dno kolumny wlozyé trochg waty szkla-
nej. nastgpnic kolumng napelni¢ napgcznialym katio-
nitem do wysoko$ci okoto 15 ¢cm. Kationit nalezy ukla-
da¢ w taki sposéb. aby w kolumnie nie bylo p¢cherzy-
kow powictrza. Nastgpnic przez kolumng przepuszezac
3-molowy roztwor kwasu solnego 7 szyvbkosceig okoto
100 ml/h, tak dlugo az st¢zenic kwasu wyplywajacego
z kolumny bedzie réwne stgzeniu kwasu uzytego do
przemywania kolumny. St¢Zenie kwasu oznaczy¢, mia-
reczkujac 3-molowym roztworem NaOH wobcec oranzu
metylowego. Po tej operacji kationit przemyé wodg de-
stylowang do catkowitego zaniku chlorkOw w przesy-
czu (préba jako$ciowa 7z azotanem srebra). Nalezy
zwracaé uwagg, aby w czasic tych operacji warstwa
kationitu w kolumnic byta zawsze pokryta cieczy, po-
niewaz pecherzyki powietrza utrudniajy przeptyw cieczy
oraz zmnicjszaja zdolno$¢ jonowymienny.

7. Wykonanie oznaczania. W 7alczno$ci od przewidy-
wanej zawarto$ci POs w badancj pascie. do tygla por-
celanowego lub platynowego odwazy¢ 7z doktadnoscig
do 00002 g nastgpujacy ilo§¢ pasty (X1) obliczong
wg wzoru

8.5
X = (n
a
w ktorym:
a — przewidywana zawarto$¢ P,Os w pascie okres-
lona w normic przedmiotowe], %(m/m),
8.5 — wspdlezynnik przeliczeniowy.

Odwazkg pasty wysuszy¢ w suszarce w temperaturze
60 + 80°C, a nastgpnic prazy¢ w piecu przez 2 h w tem-
peraturze 500°C. Suchg pozostatosé w tyglu zwilzyé

h) Tygiel porcelanowy lub platynowy. kilkoma kroplami stezonego  kwasu - solnego
Zgtoszona przez Instytut Chemii Przemystowej
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowej dnia 29 kwietnia 1987 r.
jako norma obowigzujgca od dnia 1 stycznia 1988 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 10/1987, poz. 25)
WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE _ALFA" 1987. Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 0,30 Nakt. 1100 + 40 Zam. 1715/87 Cena zt. 9.00




L]

BN-87/6146-01/08

(d=1,18 g¢/ml) i przenie$¢ mieszaning ilo$ciowo pigcio-
ma porcjami, po 5 ml gorace] wody destylowanej do
zlewki pojemnosci 100 ml. Do mieszaniny w zlewce
doda¢ jeszcze kroplami st¢zonego kwasu solnego
(d= 1,18 g/ml) do catkowitego rozpuszczenia si¢ osadu
1 po doprowadzeniu do wrzenia ogrzewac przy lekkim
wrzeniu na lazni wodnej przez 15 min. Nastgpnie go-
racy roztwlr przesaczyé przez twardy saczek, po czym
przemy¢ zlewke oraz saczek goraca wodg destylowans.
Przesgcz 1 poptuczyny zebraé w zlewce pojemnosci
250 ml (objgtos$¢ przesaczu i popluczyn powinna wy-
nosi¢ okoto 70 ml). Roztwér w zlewce ochtodzi¢ 1 mie-
szajac dodawaé kroplami 10-molowy roztwér wodoro-
tlenku sodowego, do momentu pojawienia si¢ pierwsze-
go trwalego zmgtniema, ktore nalezy zlikwidowaé po-
przez dodatek kilku kropli 3-molowego kwasu solnego.
Przygotowany w ten sposéb roztwér przepusci¢ przez
kolumng wypetniong kationitem. Wyciek z kolumny
zebra¢ do zlewki pojemnosci 400 ml. Nastgpnie prze-
ptuka¢ kolumng sze$ciokrotnie porcjami po 25 ml wody
destylowanej, dolgczajac poptuczyny do roztworu prze-
puszczonego przez kolumng. Roztwory nalezy prze-
puszczal przez kolumne¢ z szybkoscig 30 =+ 40 kropli
na minutg¢. Po przeptukaniu kolumny doprowadzi¢ pod
pehametrem pH roztworu w zlewce do 4,1 i miareczko-
wac¢ pod pehametrem 0,1-molowym roztworem wodo-
rotlenku sodowego do momentu uzyskania pH = §8.
Nastgpnie w zlewce pojemnosci 250 ml odwazyé z do-
ktadno$cig do 0,0002 g 0,35 g o-fosforanu jednopota-
sowego, doda¢ 50 ml wody destylowanej i dodajac
kroplami roztworu 3-molowego kwasu solnego, dopro-
wadzi¢ pH roztworu do 4,1. Tak przygotowany roz-
twor miareczkowaé pod pehametrem 0,1-molowym roz-
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INFORMACIE
1. Instytucja opracowujaca norme — Instytut Chemii Przemysto-

we] w Warszawie, ul. Rydygiera 8.

2. Istotne zmiany w stosunku de BN-74/6146-01/08

a) podano sposéb przygotowania i regeneracji kolumny z katio-
nitem,

b) uktad normy dostosowano do wytycznych wg PN-82/N-02007
i PN-83/N-02013,

¢) ukiad jednostek masy, objgtosci i stgzen dostosowano do wy-
tycznych PN-81/C-01055.

tworem wodorotlenku sodowego do momentu uzyska-
nia pH = 88.

8. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ fosforanOw w prze-
liczeniu na P,Os (X;) w badanej pascie do z¢bow obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

05216 - Vi - my

X, P 100 (2)
w ktorym:

Vi — objetosé 0,1-molowego roztworu wodorotlen-
ku sodowego zuzytego do zmiareczkowania
badanej probki pasty, ml,

m1 — odwazka o-fosforanu jednopotasowego, g,

m — odwazka badanej pasty, g,

V3, — objetos¢ 0.1-molowego roztworu wodorotlen-
ku sodowego zuzytego do zmiarcczkowania
odwazki o-fostoranu jednopotasowego, ml,

0,5216 — wspotczynnik przeliczeniowy na P»Os.

9. Wynik koricowy oznaczania. Za wynik koncowy
oznaczania nalezy przyjac¢ $rednig arytmetyczng wyni-
k6w co najmniej trzech roOwnolegtych oznaczan rdznig-
cych si¢ migdzy soba wartoscig liczbowa nie wigksza
niz 0.5.

10. Regeneracja kolumny z kationitem. Po kazdym
oznaczaniu nalezy przeprowadzi¢ regeneracj¢ kolumny.
W tym celu przez kolumng nalezy przepuszczaé 3-molo-
wy roztwér kwasu solnego z szybkoscig 100 ml/h tak
dtugo, az stgzenie kwasu wyptywajace z kolumny bedzie
rOwne stezeniu kwasu wpltywajgcego na kolumng. Na-
stepnie kationit przemyé woda destylowana do reakcji
obojetnej 1 pozostawi¢ warstwe jonitu catkowicie po-
kryta woda destylowang.
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3. Normy zwigzane
PN-81/C-04530/01

{roztworédw mianowanych).

Roztwory stosowane w miareczkowaniach kwas — zasada {alka-

Analiza chemiczna.  Przygotowanie titrantow

cymetrycznych).
4. Normy mi¢dzynarodowe
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nepxanus dochaton
5. Autor projektu normy — dr lLechostaw Bolinski — Instytut

Chemii Przemystowej — Warszawa. ul. Rydygiera 8.

norma rownowazna.



