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NORMA BRANŻOWA 
BN-75 

PRODUKTY 
6014-05 

NIEORGANICZNE Kwas fosforowy 
Zamiast 

Metody badań BN-70/6014-03') 

1. WSW 

1.1. Przeda10t D01'!IQ'. Przedmiotem DOrJIY słl M­

. tody badań kwasu fosforowego technicznego, ter-­
micznego i ekstrakcyjnego: surowego, zatętonego i 
oczyszczonego. 

1.2. Rodzaje metod badań. Horas. obejmuje naatt­
puj,ee _tody badań kwasu fosforowego techniczne­
gol 

- oznacsan1e zawartości kwasu fosforowego i 1'08-

foranów w przeliczeniu na H3P04 , 

- oznaczanie zawartości wolnych kwas6w w prseli­
czeniu na H3P04 , 

- oznaczanie zawartości siarczan6w, 
- oznaczanie zawartości wapnia, 

oznaczanie zawartości telaza, 
- oznaczanie zawartości ołowiu, 
- oznaczanie zawartości arsenu, 
- oznaczanie zawartości krzemionki, 

oznaczanie ~awartości fluoru, 
- oznaczanie zawartości chlork6w, 
- oznaczanie zawartości substancji nierozpusz-

czalnych w wodzie, 
- oznaczanie zawartości substancji redukujących 

KMn04 w przeliczeniu na H3P03, 
- oznaczanie gęstości. 

1.3 . Zakres stosowania metod - wg tabl . 1 . 

Tablica 1 

Związki lub Metoda Zakres 
pierwiastki stosowania 

alkalimetryczna powyżej 5% 
Kwas miareczkowa z zasto-fosforowy sowaniem chlorku powyżej 5% 

magnezowego 

Wolne kwasy potencjometryczna powyżej 5% 

miareczkowa po re-
dukcji siarczanów 0,01 ~ 2% 
do siarczków 

Siarcza.ny 
miareczkowa z zasto-
sowaniem nitchromazo 2 .;. 6% 

wagowa powyże j 0,2% 

1) W zakresie metod badań. 

Grupa katalogowa X 12 

od. tabl. 1 

Związk.i lub Zakres 
pierwiastki [,letoda sto'sowania 

Wapń 
kompleksometryczna powyżej 0 ,05% 

manganometryczna powyżej 0,05% 

~elazo fotokolorymetryczna 
z zastosowaniem 0,1 .;. 1,5% 
2,2'-d1t'upirydylu 

Ołów 
fotokolorymetryczna 
z zastosowaniem di- 0,0004-+0,025% 

tizonu 

fotokolorymetryczna 
Arsen z zastosowaniem 0,OO05~0,01% 

dwuetylodwutiokar--
baminianu srebra 

fotokolorymetryczna 
Krzemionka w postaci zreduko- 0,25 1% wanego kompleksu 

krzemomolibdenowego 

miareczkowa po des- 0,15 6% tylacji 
Fluor z zastosowaniem 

elektrody fluorkowej 0,04- 2% 

Chlorki merkurymetryczna powyżej 0,02% 

Substancje 
redukujące manganometryczna powyże j 0 , 02% KMn04 jako 

H3P03 

Substancje 
nie rozpus z- wagowa powyżej 0,05 

czalne kg/dm3 

2. BADANIA 

2.1. Postanowienia og6lne.przy wykonywaniu ana­
lizy nalety stosować odczynniki o stopniu czystoś­
ci cz.d.a. oraz wodę destylowaną lub o r6wnowat­
nej czystości. 

2.2. przygotowanie . kwasu do badań. Kwas przezna­
czony do badań powinien być uprzednio sklarowany 
przez odwirowanie, odstanie lub przesączenie przez 
tygiel do ączenia G3. 

Odwatki do wszystkich oznaczań nalety wykonać 
zaraz po przygotowaniu kwasu do badań ze względu 
na motliwość ewentualnego dalszego wytrącania się 
osadu. 

Zgłoszona przez Zakłody Chemiczne POLICE 
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu Nieorganicznego dn ia 15 marca 1975 r. 

jako norma obowiązująca w zakresie czynności określonych normą od dnia t' października 1975 r. 
(Dz. Norm. i Miar nr 12/1975 poz. 42) 

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1975. Wpływ do WN .4." .75. Oddano do .kładu t3.5.75. Druk ulcońuono w lipcu 75. 
Obl.a,to. . ... Nakład ł'OO~SO •••. Zam. 1735nS 
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2.'. Oznaczanie z awartóści kwasu f osforowego 
i 10sfo r anów 

2.,.1. Oznaczani e zawartości kwasu f osforowego 
metodą aikal imetryczną 

2 . , .1.1 . Zasada metod;y. Miareczkowanie kwasu 
10sforowe go mianowanym rozt worem wodorotlenku so­
dowe go wobec tymoloft ale i ny. 

Metodę stosuje s i ę w pr zypadku kwasu fosfo rowe­
go te rmicznego . 

2. , .1 . 2 . OdczynniKi i r oztwory 

a ) Tymoloftaleina, roztwór O, I-procentowy w al­

kohol u etylowym. 
b ) Wodorotlenek sodowy , roztwór 1n. 

2.,.1 . , . Wykonanie oznaczania . Około 2 g bada­
nego kwasu fosforowego te rmi cznego odważyć z do­
kładnością do 0,0002 g w zamkni ętym naczyńku wa­
gowym. Próbkę przenieść ilościowo do kolby stoż­
kowej o pojemności 300 cm' . dodać 100 cm' wody. 
0, 5 cm' roztworu tymoloftal einy i po wymieszaniu 
m iareczkować roztworem wodorotlenku s odowego do 
uzyskania niebieskiego zabarwi eni a wskaźnika. 

2. 3 . '1.4 ; Obliczanie wyników. Zawartość kwasu 
fos forowego - H;,POq. (Xi) obliczyć w procentach wg 
wzoru 

iN kt6rym: 
\' -

.\1 
V . 0, 04-9 . 100 V . q.,9 

= 
ni m 

objętość ściśle 1n roztworu wodorotlen-
ku sodowego zutytego do miareczkowania, 
cm? , 

m - odważka badanego kwas u f osforowego ter­
micznego, g, 

0,04-9 - ilość kwasu fosforowe go (H3P0q.) • odpo­
wiadająca 1 cm' śc iśle 1n roztworu wo­
dorotlenku sodowego . g . 

2.3.1.5. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią 
arytmetyczną wyników co najmnie j dwóch oznaczań 

równoległych, różniących s i ę mi ędzy sobą nie wię­
cej niż o 0. 5% wyniku niższego. 

2. 2. 2• Oznaczanie zawartości całkowitego Pi15-~ 

przeliczeniu na kwas f osforowY metodą mi areczkowa 
z zastosowani em chlorku magnezowego 

2. ' . 2. 1 . ~asada met ody. Miareczkowanie fosfora­
nów mianowanym rozt worem chl orKU magnezowego w 
alkalicznym środowisku wodno- alkoholowym wobec 
tymoloftaleksonu i fenoloftaleiny , po uprzednim 
zamas kowani u kationów przeszkadzających (Ca,Fe.Al) 
we.rsenianem dwusodoWYm. Metodę stosuje się 'Uf przy­
padku kwas u fosforowe go ekstrakcyjnego . 

2'.3. 2 . 2 . Przy=ądy. Mieszadło magnetyczne. 

2. 3. 2 . 3 . OdCZynni ki i roztwo;1 
a ) Alkohol etylowy 96-procentowy , metylowy lub 

aceton . 
b) Bufor amonowy. roztwór: 50 g chlorku amono­

wego ro zpuśc ić w wodzie, dodać 400 cm' amoniaku 
(0,91 ) , rozcieńczyć wodą do objętości 1 dm' i wy­
mieszac . 

c) Chlorek magnezowy , roztwór O,05m. 
d) Fenoloftaleina, roztw6r 1-procentowy w alko­

holu etylowym. 
e) Fos1'oran jednopotasowy (wg Soerensen'a), 

roztw6r wzorcowy O, 05m: 1 , 7011 g fosforanu jedno­
potasowego (KHiP04) rozpuścić w wodzie i rozcień­

czyć do k.reski w kolbie pomiarowej pojemności 

250 cm'. 
f) Tymoloftalekson. 
g) We.rsenian dwusodowy (EDTA) , roztwór około 

O, 05m. 

2.'. 2.4.Nastawienie miana O,05m roztworu chlor­
ku magnezowego. Do zlewki pojemno ści 250 cm} od­
mierzyć b iuretą 25 cm' roztworu fosforanu jedno­
potasowego, dodać 10 cm' wody, 1 0 cm' buforu amo­

nowe go, '5 cm' alkoholu etylowego (metylowego lub 
acetonu) oraz 2+, kropli fenoloftale iny i szczyp­
tę t ymoloftaleksonu. 

Następnie do roztworu, przy ciągłym mieszaniu 
na mieszadle magnetycznym, dodać z biurety połowę 
objętoŚci chlorku magnezowego pot=ebnej do cał­
kowitego wytrącania fosforan6w (12 ~ 1, cm3) i 
mieszać około 5 min. Zabarwienie roztworu zmienia 
się z n i ebieskiego na różowe. Następnie dodać po­
nownie szczyptę tymoloftaleksonu idomiareczkować 
roztw6r małymi porcjami chlorku magnezowego do 
uzyskania niebieskiego zabarwienia wskaźnika nie 
znikającego w ciągu 1 min. 
Należy wykonać co najmniej, równoległe mia­

reczkowania roztworu wzorcowego. 
Poprawkę miana O,05m roztworu chlorku magnezo­

wego (a) obliczyć wg wzoru 

a = 

w którym: 
V - objętość 0,05m roztworu chlo rku magnezowego 

zużytego do zmiareczkowania 25 cm' wzorco­
we go O,05m roztworu f osf oranu jedUopotaso­
wego. cm3 • 

2.3.2.5. Wykonanie oznaczania. W zamkniętym na­
czyńku wagoWYm odważyć z dokładnością do 0 ,0002 g 
około , g kwasu fosforowego su.rowego albo oczysz­
czonego lub około 2 g kwasu rosforowego zatężone­
go przygotowanego wg 2.2 . Pr6bkę przenieść iloś­

ciowo do kolby pomiarowej pojemności 250 cm', do­
pełnić wodą do k.reski i wymieszać (roztwór A). 

Do kolby stożkowej poje~ości 250 cm' odmierzyć 
pipetą 25 cm' badanego roztworu , dodać 5 cm3 we.r­
senianu dwusodowego, 10 cm' buforu amonowego oraz 
szczyptę tymoloftalekaonu. 

O~~areczkować nadmiar we.rsenianu roztworem 
chlorku magnezowego do zmiany zaba.rwienia wska%­
nika z szaroniebieskiego na wyraźnie niebieskie 
(miareczkowanie I). 
Następnie dodać '5 cm' alkoholu etylowego (me­

tylowego lub acetonu) 2~3 kropli fenoloftaleiny i 
przy c iągłym mieszaniu roztworu na mieszadle mag­
netycznyJII odmierzyć z biurety 12 ... 1' c..? chlorku 
JlagD.ezowego. 

Roztw6r mieszać około 5 min. Zaba.rwienie roztwo-
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ru zmienia się z niebieskiego na r6towe. Dodać 
szczyptę tymoloftaleksonu i następnie domiarecz­
kować badany roztwór, dodaj~c chlorek magnezowy 
małymi porcjami do uzyskania niebieskiego zabar­
wienia wskatnika, nie znikającego w ciągu 1 min 
(miareczkowanie II) . 

2.3.2.6. Obl iczanie wyników. Zawartość fosfora­
nów jako H

3
P04 (X1) obliczyć w procentach wg wzo­

ru 
x V' 0,0049 • 250 • 100 _ V • 4,9 

1 = In • 25 m 

w którym: 
V _ objętość ściśle O,05m roztworu chlorku 

magnezowego zutytego do miareczkowania 
fosforanów (miareczkowanie II) , cm3• 

m - odwatka badanego kwasu f osforowego. g, 
0,0049 - ilość kwasu fosforowego (H,P04 ) odpo­

wiadająca 1 cm? ściśle 0.05m ro~tworu 
chlorku magnezowego. 

2.3 . 2.7. Wynik. Za wynik nalety przyjąć średnią 
ar,rtmetyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań 
równoległych, r6tniących się między sobą nie wię­
cej nit o O,~ wyniku niższego. 

2.4. Oznaczanie zawartości wolnYch kwasÓw w kwa­
sie fosforowym ekstrakcyjnym w przeliczeniu na 

gA' 
2.4.1. Zasada metody. Wytrącenie fosforanów 

przeszkadzających kationów (IPe, Al. Cal przez po­
tencjometr,rczne miareczkowanie roztworem wodoro­
tlenku sodowego do skoku potencjalu przy pH okolo 
9 . Ods~czenie powstałego osadu. Zalkalizowanie 
przesączu do pH 9,5 i miareczkowanie powrotne od 
pH 9 mianowanym roztworem kwasu solnego do skoku 
potencjału okolo pH 4 wg r6wnania: 

Miareczkowanie drugie odpowiada zawartości wol­
nego kwasu fosfo rowego w badanej próbce. 

2.4.2. przyrządy. Pehametr zaopatrzony w elek-
trodę szklaną i kalomelow~. 

2.4.3. Odczynnik~ i roztwOry 

a) Kwas solny, roztwór 0,5n. 
b) Wodorotlenek sodowy, roztwór 0,5n. 

2.4 .4. wykonanie oznaczania. Okolo 2 do 3 g ba­
danego kwasu fosforowego ekstrakcyjnego odwatyć w 
~amkniętym naczyńku wagowym z dokładnością do 
0,0002 g. Próbkę przenieść ilościowo do zlewki 
pojemności 250 cm3 i rozcieńczyć wod.!l do objętości 
około 50 cm'. Następnie roztwÓr miareczkować po­

tencjometr,rcznie roztworem wodorotlenku sodowego 
do skoku potencjału przy pH około 9 (unikać więk­

szego alkalizowania ze względu na motliwość roz­
puszczania się fosforanu glinu). Osad fosforanów 
ods,czyć i prze~ć kilkakrotnie wod.!l. Prze.~c~ 
zalkalizować do pa 9,5 i miareczkować kwasem sol­
nym do pH 9 do skoku potencjału przy pa okolo 4. 

2,4,5. Obliozanie wzników. Zawartość wolnych 
kwasów H3P04 (X2) obl1cz,-ć w prooentaeh wg 'nora. 

100 = V • 4.9 
In 

w którym: 
V - objętość ściśle O,5n roztworu kwasu 

solnego zużytego na zmiareczkowanie ba­
danego roztworu od pa - 9 do pH - Ił , 

cm3 • 
m - odwatka badanego kwasu f osforowego , g, 

O,~9 - ilość kwasu fosforowego odpowiadająca 
1 cm3 ściśle O,5n roztworu KWasu sol­
nego, g. 

2.4.6. Wynik . Za wynik nalety przyjąć średnią 

arytmetyczną co najmniej dwóch oznaczań równoleg­
łych, rótniących się między sob~ nie więcej niż o 
0,5% wyniku niższego. 

2.5. Oznaczanie zawarto ści s iarczanów 

2.5.1. Oznaczanie zawartości siarczanów metodą 
miareczkową po redukcji ich do siarkowodoru w kwa­
sie fosforowym termicznym i ekstrakcyjnym oczysz-

~ 

2.5.1.1. Zasada metody. Redukcja siarczanów do 
siarkowodoru mieszaniną kwasów jodowodorowego i 
podfosforawego. Zaabsorbowanie oddestylowane go 
siarkowodoru w wodno-acetonowym roztworze wodoro­
tlenku sodowego i miareczkowanie roztworem octanu 
rtęciowego wobec ditizonu jako wskaźnika. 

2.5.1.2. Aparatura i przyrządy 

a) Aparat do przygotowania roztworu redukującego 
(r,rs.1),ktÓrego części łączone są na szlif. 

o o----------< S cm 
[SN -7S/60 14 -05 -ii 

Rys. 1 
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b) 1.parat do redukcji i destylacji (rys.2}, 
kt6re~0 wszystkie części łączone są na szlif. 

c) łlill::robiu.reta Italibrowana co 0,01 c,,!J. 

90 

~ 
-9 
t:: 

~ 
~ '[ 

~ I 
~ 
~ 

KIJIba 
f'f!dukcyjna 

I BN -15/$Q14 -0$ -21 

!łys. 2 

2.5.1.3 . Odczynniki i roztwo;y 
a) Aceton. 
b) Azot. 
cl Ditizon, roztwór acetonowy O,05-procentowy. 
d) Kwas solny, roztwór (2 : _ 1). 
e ) Octan rtęciowy, roztw6r O,OO1m. Rozpuścić 

0,3187 g octanu rtęciowego - Hg(C 2H30 2 )2 w wo­
dzie i uzupełnić objętość roztworu w kolbie pomia­
rowej pojemności 1 dm' do kreski. 

f ) Pirogalol. roztw6r wodny 25-proce~towy roz­
cieńczony ,o-procentowym roztworem wodorotlenku 
potasowego w stosunku 1 + 1. 

g) Roztwór redukujący: do kolby okrągłodennej 

pojemności 1 dm3 aparatu do redukcji (rys.1) wpro­
wadzić kolejno, przepuszczając strumień azotu: 

- 120 c,,!J kwasu jodowodorowego około 67-procen­
towego lub 200 c,,!J - 4o-procentowego, 

- 50 c,,!J kwasu podfosforawego [H (H~02)J 5Q-pro­
centowego. 

- 100 cm} kwasu solnego (1 ,19 ) . 
Kolbę połączyć z chłodnicą Liebiga 1 przepusz­

czając cały czas strumień azotu, utrz~ać jej 
zawartość w stanie wrzenia w oiągu 4 godz (przy 
przepływie wody przez chłodnicę). 

Następnie ostudzić do temperatury otoczenia, 
przepuszczając cały czas strumień azotu. 

Roztw6r redukujący przechowywać w buteloe z 
ciemnego szkła z doszlifowanym korKiem, przez 

kt6rą przepuazozano uprzednio .truaień azotu. 
hl Siarczan sodowy, roztw6r norcowy 0,001 •• 

Odwatyć 0,1420 g siarczanu sodow.go bezwodnego, 
1f,Tsuszonego uprzednio w telllperaturze 110°C, ostu­
dzonego w eksykatorze i rozpil.ścić '" wodzie, a na­
stępnie w kolbie pom18rowej pogemnoścl 1 drA' ros­
cieńczyć wodą do kreski. 1 cm tego roztworu za­
wiera 0,096 mg so!+. 

i) Wodorotlenek sodowy, roztwór okolo 1n. 

2.5.1,4. Nastawienie miana 0,001111 roztworu octa­
nu rtęcioweso. Do prob6wki aparatu do redukcji i 
destylacji (rys.2) wprowadzić 5 cm' wodorotlenku 
sodowego, 5 cm3 acetonu i 0,1 o,,!J ditizonu. 

Po wymieszaniu roztworu dodawać kroplami octan 
rtęciowy do zmiany zabarwienia z t6łtego na rótowe. 

Do suchej kolby redukcyjnej wprowadzić 1 c.3 

wzorcowego roztworu siarczanu sodowego, odmierzo­
nego za pomocą mikrobiurety. 
Połączyć wszystkie części aparatu, jak wskazuje 

rys.2 i przepuszczać przez aparat. za pomocą rur­
ki przewodzącej słaby strumień azotu przechodzący 
przez płuczkę zaw ierającą pirogalol. 

Następnie za pomocą roz~zielacza, nie przerywa­
jąc przepływu azotu wprowadz ić do kolby redukcyj­
nej 10 cm' roztworu redukującego. Kolbę redukcyj­
ną zanurzyć częściowo we wrzącej kąpieli wodnej 
na 'O min, przepuszczając cały czas strumień azo­
tu. Po zakończeniu ogrzewania przepuszczać azot 
jeszcze w ciągu 5 min. Uwolniony siarkowod6r zos­
taje zaabsorbowany w roztworze wodno-acetonowym 
wodorotlenku sOdowego,kt6ry zabarwia się na t6łto. 

Ewentualne powstanie zabarwienia n i ebieako-zie­
lonego wskazuje na zbyt dutą ilość kwasu solnego 
wprowadzonego do naczynia redukcyjnego. Próbę na­
leży w6wczas powt6rzyć. 

Rozłączyć poszczególne czę ści aparat ury, prze­
myć rurkę połączeniową kilkoma cm' mieszaniny wo­
dy i acetonu w stosunku 1 : 1, zbierając ciecz z 
przemycia w probówce. Ot rzymany roztw6r miarecz­
KOWać z mikrobiurety roztworem octanu rtęciowego 
do uzyskania r6towego zabarwienia wskaźnika. 

Masę siarczanÓw (m1 l w mili gramach, odpowiada­
jącą 1 cm' O,OO1m roztworu octanu rtęciowego, obli­
czyć wg wzoru 

w kt6rym: 

= _1_ • 0,096 
Vo 

Vo - objętość O,OO1m roztworu octanu rtęcio­
wego zutyta do miareczkowania siarkowo­
doru wydzielonego w czasie redukcji 
1 cm' roztworu wzorcowego siarczanu so­
dowego, cm', 

0,096 - masa siarczanów (504 ) odpowiadająca 

1 cm' ściśle O,OO1m roztworu wzorcowego 
siarczanu sodowego, mg. 

2.5.1.5. Wykonanie oznaczania. Odwatyć z dokład­
nością do 0,1 g 50 g kwasu fosforowego termiczne­
go lub 10 g kwasu fosforowego ekstrakcyjnego 
oczyszczonego • 



W przypadku ~asu termioznego próbkę przenieść 

ilośoiowo do kolby pomiarowej po'jemnośoi 200 cm3 , 

a w przypadku kwasu ekstrakoyjnego do kolby pe­
miarowej pojemności 1000 cul>. 

Roztwór rozcieńczyć wodą do kreski i dobrze wy­
mieszać. 

Do kolby redukcyjne j aparatu (rys. 2) odmierzyć 
2 cm3 badanego roztworu. Połączyć poszczególne 
części aparatu zgodnie z rys.2. 

Do probówki wprowadzić 5 cm3 wodorotlenku sodo­
wego, 5 cm3 acetonu i 0,1 c~ ditizonu. Roztwór 
wymieszać i dodawać kroplami roztwór octanu rtę­
ciowego do zmiaoy zabarwienia wska~nika z ż 6łtego 

na rótowe. Następnie przepuszczać 

słabJ' strumień azotu, przechodzący 
zawierającą pirogalol. 

przez aparat 
przez płuczkę 

Za pomocą rozdzielacza wprowadzić do kolby re­
dukcyjnej 10 cm3 roztworu redukującego i ~alej 
pos .. ;ępować zgodnie z 2.5.1.4. 

W przypadku większej lub mniejszej niż normowa­
na zawartości siarczanów w badanym produkcie, na­
lety tak dobrać odważkę do bezpośredniego ozna­
czania, aby zawierała od 0,05 do 0,2 mg S04 oraz 
wody nie więcej niż 2 cm3• 

2.5. 1 . 6 . Obliczania wynikćw. Zawartość siarcza­
nów S04 (X 3l obliczyć w procentach wg wzoru 

V 1 • m1 • V • 100 
X - ~--'-----3 - m • 2 • 1000 

w którym: 
V:, objętość O,OO1m roztworu octanu rtęciowego 

zużytego do miarec~kowania, cm3 , 
m, - ilośĆ siarczanów (S04) odpowiadająca 1 cm3 

O,OO1m roztworu octanu rtęciowego oznaczo­
na wg 2 . 5.1.4, mg, 

V objętość do jakiej rozcieńczono odważkę 

badanego kwasu f osforowego , cm3, 
m - odważka badanego kwa su f osforowego, g. 

2.5.1.7. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią 
arytmetyczną wyników co najmniej dw6ch oznaczań 
r6wnoległych, r6żniących się między sobą nie wię­
cej niż o 20% wyniku niższego. 

Dopuszcza się oznaczauie slarczan6w metodą ne­
felometryczną zgodnie z PN-68/C-04519. 

Rozjemczą metodą dla kwasu termicznego jest me­
toda objętościowa po redukcji siarczan6w do siar­
kowodoru. 

2.5.2. Oznaczanie zawartości siarczan6w metodą 
miareczkową z zastosowaniem nitchromazo dla kwasu , 
ekstrakcyjnego surowego i zatężonego oraz oczysz­

czonego po dodaniu wzorca SO;+dO badanej pr6bki 

2 . 5 . 2.1. Zasada metogy. Miareczkowanie siarcza­
n6w w kwaśnym Środowisku wodno-acetonowym miano­
wanym roztworem chlorku barowego wobec wskaźnika 
nitchromazo. W czasie miareczkowania , wytrąca się 

siarczan barowy. 
Nadmiar soli barowej reaguje ze wskaźnikiem 

barwiąc w punkcie r6wnoważnikowym roztwór na błę­
kitno. 

5 

W przypadku lCWasu fosf orowego oczyszczonego, w 
którym duża w stosunku do b~arczanów ilość wapnia 
przeszkadza oznaczaniu, nalety w celu uzyskania 
wyraźnej zmiaoy zabarwienia _ska~nika w punkcie 
r6wnoważnikow,ym, do badanego roztworu dodać znaną 
objętość wzorcowego roztworu siarczan6w (H~04l, 

którą następnie uwzględnia , się przy obliczaniu 

"YIlilru • 

2.5.2.2. Przyrzady 
a) Pehametr zaopatrzony w elektrodę szklaną i 

kalomelową. 

b) Mieszadło magnetyczne . 

2.5.2.3. Odczynniki i roztwo;y 
al Aceton. 
b l Chlorek barowy, roztw6r 0 ,02n . Miano roztwo­

ru nalety nastawić miareczkując w spos6b podaoy w 
2 .5. 2.4 2 cm3 0,02n roztworu kwasu siarkowego. 

cl Kwas siarkowy, roztw6r 0,02n. 
dl Nitchromazo , roztwór wodny 0 , 2- procentowy. 

2.5.2.4. Wykonanie oznaczania. Ih kolbki stożko-
wej pojemności 100 cm3 odmierzyć p',petą 5 cm3 roz­
tworu A przygotowanego wg 2.3.2 . 5 . W przypadku 
kwasu fosforowego oczyszczonego do odmierzonego 
badanego roztworu dodać 2,0 cm3 kwasu siarkowe~o. 

Roztwór rozcieńczyć do objętośc i 10 cm3 • Spraw­
dzić pH roztworu, które powinno wynosić 1,7 ~ 2. 
Następnie dodać 10 cm3 acetonu, 2 krople nitchro­
mazo 1 miareczkować roztwór po~oli, mieszając ca­
ły czas na mieszadle magnetycznym, roztworem 
chlorku barowego do uzyskania trwałej, nie znika­
jącej w ciągu 2 min błękitnej barwy wska~nika. 
Rozcieńczenie badanego kwasu do oznaczania siar­

czan6w jest tak dobrane, że gwarantuje zasadniczo 
żądany zakres pH. W przypadku pH powyżej 2 należy 
skor,ygować je dodając kroplami kwas solny (1 : 1). 
W przypadku pH poniżej 1,7 naJeży zmniejszyć od­
powiednio dawkę badanego kwasu (jony NH4 , Na , K 
przeszkadzają oznaczaniu). 

W przypadku większej lub mniejszej niż normowa­
na zawartości sia rczanów w badanym produkcie , na­
leży dobrać taką odważkę pr6cki do bezpośredniego 
oznaczania, aby zużycie 0,02n roztworu chlorku 
barowego wynosiło 1 f 3 cm3 • 

2 .5. 2 . 5. Obliczanie wyników. Zawartość siarcza­
nów S04 (X 3) obliczyć w procentach wg wzoru 

_V_o -,0""",-,,00.:;..09,,-,,6'--'-::=25,,' 0,----,-1 OO~ _ V • 4 . 8 
m· 5 m 

w którym: 

V - objętość śc iśle n,02n roztworu baro­
wego zużytego do miareczkowania, cm3 , 

m - odważka badanego kwasu fosforowego , g , 
0 ,00096 ilość siarczanów (504) odpowiadająca 

1 cm3 ściśl) 0 ,02n roz~oru chlorku 
barowego, g. 

2.5.2.6. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią 

arytmetyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań 
równoległych różniących się między sobą nie wię­
cej niż o 10% wyniku niższego. 
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2. 5. 3. Oznaczanie zawartości siarczan6w metodą 
wagową (arbitrazową ) dl a kwasu fosforowego suro­
wego , zatę~onego i OCZyszczonego 

2 . 5. 3 .1 . Zasada metody. wytrącenie siarczanu 
barowe go z silnie kwaśnego roztworu przez powolne 
dodawani e badanego kwas u fosfo rowego do gorącego 
rozt woru chlor ku barowego i wypra~enie odsączone­
go osadu do stałej masy. 

2 . 5. 3. 2. Przyrządy. Mieszadło magnetyczne. 

2 . 5. 3.3. OdCZynniki i roztwo;1 
a ) Azot an srebra , rozt w6r około 0,1 n zakwaszony 

kwasem azotowym. 
b) Chlo rek barowy, roztw6r 1 O-procent owy. 
c ) Kwas solny (1 ,19 ) . 

2. 5.3.4. Wykonanie oznaczania. 10 g badanego 
kwasu fosforowego, odwa~onego z dokładnością do 
0,1 g ro zcieńczyć w kolbie pomiarowej pojemności 
250 cm3 wodą do kreski i wymieszać. 

Do zlewki po jemności 400 cm3 wprowadzić 25 cm3 

roztworu chlorku barowego, 10 cm3 kwasu solnego i 
po rozcieńczeniu wodą do objętości około 200 cm3 

ogrzać rozt wÓr do wrzenia. 
Do gorącego roztworu dodawać kroplami za pomocą 

pipet y, cały czas mieszając, 25,0 cm3 roztworu 
badanego kwasu f osforowego. 

Roztwór łagodnie ogrzewać a~ do opadnięcia osa­
du, a następn1e przesączyć pr zez twardy sącze& 
Sączek z osadem przemyć gorącą wodą do zaniku re­
akc j i na jon chlorkowy (pr6ba z azotanem srebra,) 
następnie wysuszyć, spalić i wypratyć w tempera­
turze 8000C do stałej masy. 

2.5.3.5. Obliczanie !yuik6w. Zawartość siarcza­
nów S04 (X 3) obliczyć w procentach wg wzoru 

m.., • 0, 4115 • 250 • 100 '"1' 411,5 
X} = m. 25 = m 

w kt6rym: 

m
1 

- masa wypra~onego osadu siarczanu baro­
_go, g , 

m - odwatlc.a badanej pr6bki, g, 
0,4115 - wspólczynnik do przeliczenia 

BaB 04 -+ 8°4 , 

2.5 .3.6. Wynik. Za wynik nalet,y przyjlłĆ średnią 
arytmetyczną wynik6w co najmniej dwóch oznaczań 
r6wnoległych, r6~niących się między sobą nie wię­
ce j nit o 1~ wyniku nitszego. 

2.6. Oznaczanie zawartości wapnia w kwasie foa­
foro!Q'1!l eutralcc;yjD;Yl! suro!Q'1!l. zatętoD;Yl! i OCZ;Y8Z­
czoD;Yl! metodą koaplekaometrzczD§ lub !8Dgaoo .. -
tr,rczll§ Carbitratow,l 

2.6.1. Oznaczanie zawartości waRm-a metOM ko_ 
plekaollletl'lczD§ 

2. 6 .1.1. Zasada llletod.I. I'ytrflcani.e wapnia w po_ 
taci C.s04 w środowisku kwasu siarkowego. Rozpusz­
czenie odsączonego osadu w kwasie solnym, miarecz­
kowanie wapnia roztworem wersenianu dwusodo­
wego wobec kalcesu jako wskaźnika. 

2. 6.1.2. PrZyrządy. Mieszadło magnetyczne. 

2,6.1.3. OdCZynniki i roztw0l'l 
a l Alkohol ID8tylowy. 
bl Kalces wYmieszany i roztarty z chlorkiem so-

dowYm w stosunku 1 : 100. 
cl Kwas siarkowy (2 : 1). 
dl KWas solny (1 I 1). 
e) Tr6jetaooloamina. 
f) Wersenian dwuaodowy, roztwór 0,02m. 
g) Wodorotlenek potasowy lub sodowy,roztw6r 4n. 

2.6.1.4. W;ykonanie oznaczania. Około 10 g bada-
nego kwasu fosforowego odwat.Yć w zlewce pojemności 
150 cm3 z dokładnością do 0,01 g. Do pr6bki dodać 
15 cm3 kwasu siarkowego, 10 cm3 alkoholu metylo­
wego i mieszać całość na mieszadle magnetycznym w 
ciągu 15 min. 

Wytrącony osad odsączyć ,pr zez mały gęsty sącze~ 
prze~ając kilkakrotnie (3 ~ 5 razy ) małymi por­
cjami alkoholu metylo_go. Sączek rozłot,yć na 
lejku, osad spłukać wodą do zlewki i rozpuścić w 
malej objętości gorącego kwasu solnego, opłukując 
nim sączek. Następnie sączek spłukać wodą. 

Roztw6r przenieść ilościowo do kolby pomiarowej 
pojemności 250 c~, uzupełnić wodą do kreski 
i wymieszać. 

Do kolby stotkowej pojemności 500 cm3 odmierzyć 
pipetą: w przypadku kwasu fosforowego o zawartoś­
ci wapnia ponUej O,~ - 100 cm3 badanego roztwo­
ru, w przypadku kwasu fosforowego o zawartości 
wapnia O,~ i wytszej - 25 cm3 badanego roztworu. 
Do pr6bki dodać 3 ~ 4 kropli tr6jetanoloaminy i 
rozcieńczyć roztw6r wod4do obj~tości okolo 200 c~ 

Naattpnie zobojętnić pr6bk~ wobec papierka 
wskaźnikowego 4n roztworem wodorotlenku potasowe­
go doda~ąc 1f nadmiarze 12 cm3 tego roztworu (oko­
lo 6 ca 4n roztworu IrCH na kaMa 1 00 c~ badane­
go roztworu). Roztw6r miareczkować wersenianem 
dwusodowym, dodając go kroplami wobec kalcesu do 
zmiany zabarwienia wskaźnika z r6towego na trwale 
niebieskie. 

W przypadku większej lub mniejszej nit normowa­
na zawartości wapnia w badanym produkcie, nalei:y 
tak dobrać odwałkę pr6bki do bezpośredniego ozna­
czania, aby na zmiareczkowanie jej zostalo zutyte 
kilka c~ 0,02m wersenianu dwuaodowego. 

2.6.1.5. Obliczanie !lUikÓW. Zawartość wapnia 
Ca (X4 l obliczyć w procentach wg wzoru 

v • 0.0000016 • 259 • 100 .. V • 20,0Ił 
X,,= V ... m. , 

W kt6r.Jla1 
V ob3łtość ściśle O,02m roztworu wer­

aenianu dwuaodowe,o zutytego do 
miareczkowania, o.? 

m - odwatka badanego kwasu fosforowego, 
g, 

V 1 - objętość roztworu pobrana do anali­
a,'. o.,;, 

0,0000016 - ilość waPlla (Oa) odpowiadaj,ca 
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1 cm3 ściśle 0,02m roztworu nr­
senianu dwusodowego, g . 

2.6 .1.6 . Wynik. Za wynik nale~y przyjąć średnią 
arytmetyczną wynik6w co najmniej dw6ch oznaczań 
r6wnoległych, r6~niących się między sobą nie wię­
cej ni~ o 10% wyniku ni~szego. 

2. 6.2 . Oznaczanie zawartości wapnia metodą man­
ganometryczną 

2. 6 . 2 .1. Zasada metody. Oddzielenie wapnia w 
postaci szczawianu wapniowego.Rozpuszczenie odsą­
czonego osadu i zmiareczkowanie jonu szczawiano­
wego r0ztworem nadmianganianu potasowego . 

2.6.2.2. Odczynniki i roztwo;l 
a) Amoniak, roztw6r 1 O-procentowy. 
b) Kwas cytrynowy , roztw6r 1 O-procentowy • 
cl Kwas siarkowy, roztw6r 1 + 1. 
dl Nadmanganian potasowy , roztw6r 0,1n. 
el Oranż metylowy , roztwór wodny 0 , 1 -procento~ 

f) Szczawian amonowy, roztw6r nasycony . 

2. 6. 2. 3. W~konanie oznaczania. Do zlewki pojem-
ności 400 cm odważyć z dokładnością do 0,1 g w 
przypadku kwasu fosforowego o zawartości wapnia 
ponHe j 0,5% - 5 g badanego produktu, w przypadku 
kwasu fosforowego o zawartości 0,5% wapnia i wy­
~ej - 2 g badanego produktu. 

Do próbki dodać 50 cm3 wody i całość ogrzać do 
wrzenia. Do gorącego roztworu dodawać 
wytrącenia osadu (Pi 6 l , utrzymując 

60 ~ 700C. Następnie, stale mieszając 

amoniaku do 
temperaturę 

i podgrze-
wając roztwór, dodać roztworu kwasu cytrynowego 
do całkowitego rozpuszczsnia w.ytrąconego uprzed­
nio osadu. Po podgrzaniu roztworu do wrzenia do­

dać 20 cm3 szczawianu amonowego, kilka kropel 0-

ran~u metylowego i ewentualnie kilka kropel amo­
niaku do uzyskania ~6łte j ba rwy wskaźnika. 

Po opadnięciu osadu szczawianu wapni owego roz­
tw6r przesączyć przez s ~czek o średniej gęstości. 
Sączek z osadem przemyć dziesi~ciokrotnie małymi 
porcjami zimnej wody. 
Sączek z osadem przenieść do zlewki, w kt6rej 

wykonano strącenie, dodać około 100 cm3 wody i 
20 cm3 kwasu siarkowego. Roztw6r podgrzać i mia­
reczkować roztworem nadmanganianu potasowego do 
uzyskania tr.valego nie znikającego w ciągu 1 min 
ró~owego zabarwienia. 

2 . 6 . 2.4. Obliczanie wynik6w. Zawartość wapnia 
Ca2+ (X4 ' obliczyć w procentach wg wzoru 

X 4 = V • 0,002 • 100 _ V • 0,2 
m m 

w kt6rym: 
V - objętość ściśle O,1n roztworu nadman­

ganianu potasowego u~ytego do miarecz­
kowania, cm3, 

m - odW'fI.~ka badanego kwasu fosforowego, g, 
0 , t102 - ilość wapnia (c.2+l odpowiadająca 1 cm3 

ściśle O,1n l'ozt.woru nadaanga.n' /lnU po­
tasowego, g. 

.!.6.2 • .it~. Za wynik QII.lety przyją6 średni, 

arytmetyczną wynik6w co najmniej dw6ch oznaczań 
równoległych, ró~niących się między sobą nie wię­
cej ni~ o 10% wyniku niższego. 

2.7. Oznaczanie zawartośc i żeIE'..: a w kwasie fos­
forowY! termicznym, ekstrakcyjnym surowym. zatę­

~Onym i oczySZCZOQym 

2.7.1. Zas ada metody . Redukcja żelaza tr6jw~ 

tościowego chlorowodorkiem hydroksyloami ny . Utwo­
rzenie kompleksu Fe2+-2,2'-dwupir,ydyl w roztworze 
octanowym o pH = 3,1. 

Pomiar spektrofo t orne t ryc zny eks ty nk<.: j i bar.vnego 
kompleksu przy długości fali 522 nm. 

2 .7.2 . Aparatura i przyrządy 

a) Pehametr zaopatrzony w elektrodę szklaną i 
kalomelową, o czułości co najmniej 0,1 jednostki 
pR. 

bl Spektrofotometr lub fotokolorymetr Spekol z 
kuwetą 1 cm. 

2 .7. 3 . OdCZynniki i roztwo;l 
a) Chlorowodorek hydroksyloaminy , roztwór 10 -

procentowy. 
b) 2,2'-dwupirydyl, roztwór: 0 , 5 g 2 , 2 -dwupi~ 

dylu rozpuścić w 10 cm3 kwasu solnego (1 ,19) i u­
zupełnić wodą do objętości 100 cm3• 

cl Kwas solny, roztw6r (1 : 1). 
d) Octan amonowy, roztwór 35-procentowy. 
e) Roztw6r wzorcowy żelaza ( r'e 3+) przygotowany 

wg PN-68/C-06500 p·. 3 . 2 .1. 57 i rozcieńczony w sto­
sunku 1: 50 O,01n roztworem kwasu siarkowego. 1 cm) 
tego roztworu zawiera 0, 02 mg Fe3+. 

2.7.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej 

2.7.4.1. Wstę~ne wyznaczanie pR. Do zlewki po­
jemności 100 cm wprowadzić 10 cm3 kwasu solnego , 
40 cm3 wody, dodać 1 cm3 chlorowodorku hydroksy­
loaminy i 5 cm3 2,2'-dwupirydylu. Roztw6r zamie­
szać i pozostawić na ~~oło 10 min. Następnie po­
sługując się pehametrem doprowadz ić roztwór do 
pH = 3,1 dodając octanu amonowego. 

Zanotować objętość dodanego octanu amonowego,a 
roztw6r odrzucić. 

2.7.4.2. Przygotowanie skali roztworów wzorco­
wych i wykre ślanie krzywe j wzorcowe j. Do 5 zlewek 
pojemności 100 cm3 odmierzyć obj ęto ści roztworu 
wzorco'~go ~elaza podane 'II tabl. 2. 

Tablica 2 

Lp. Obj~ość roztwor~ Odpowiadająca 

wzorcowego ~elaza masa Fe 
cm J mg 

1 O 1 l O 
2 5 0,10 

3 10 0,20 
4 15 0,30 

5 25 0,50 

1 ) 
Roztw6r kompensacyjny. 

'-------_._ .- --------
Do kaM.ej zl.wlr1 dodać 10 c'III3 kwasu solnego i 
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roztwór rozcieńczyć wodą do Ob5ętO,ci okolo 
50 cm3• Następnie dodać po 1 cm cblorowodorku 
bydroksyloamiw, 5 cm3 2,2'-dwupirydylu i pozosta­
wić roztwory na około 10 min. Po upływie tego cza­
su dodać taką ilość octanu amonowego, jaka zostala 
~yta przy wyznaczaniu pH = J,' wg 2.7.4.1. 
Następnie ogrzewać roztwory na łaźni wodnej w 

temperaturze 750 C w ciągu 15 min, po czym ostu­
dzić do temperatury otoczenia. 

Roztwory przenieść ilościowo do kolbek pomiaro­
wycb pojemności 100 cm3 , uzupełnić wodą do kreski 
i starannie wymieszać. 
Zmierzyć ekstynkcje barwnych roztworów pr:r.y dłu­

gości fali 522 nm wobec roztworu kompensacyjnego 
jako odnośnika. 

rla podstawie uzyskanych danych wykreślić krzywą 
wzorcową, odznaczając na osi odciętych ilości ~e­
laza zawarte w roztworach wzorcowycb, w miligra­
macb, a na osi rzędnych _ odpowiadające 1m ekstyn­
kcje. 

2.7.5. Wykonanie oznaczania. 10g badanego kwasu 
fosforowego termicznego lub ekstrakcyjnego, odwa­
wnego z dokładnością do 0,01 g przenieść ilościo­
wo do kolby pomiarowej pojemności 500 cm3 i po 
dodaniu 20 cm3 kwasu solnego , rozcieńczyć wodą do 

kreski. 
W raz i e kon i ec zności przesączy ć (roztwór Bl. 

Do zlewki pojemności 100 cm3 odmierzyć 10 cm3 

badanego roztworu kwasu termicznego gatunku A, 
5 cm3 kwasu termicznego gat unku B lub 2 cm3 kwasu 
ekstrakcyjnego dodać 10 cm3 kwasu solnego i roz­
cieńczyć wodą do objętości około 50 cm3• 
Następnie dodać 1 cm3 chlorowodorku bydroksyloa­

miny i5 cm3 roztworu 2 , 2 '-dwupirydylu. Hoztwór po­
zostawić na 10 min i następnie za pomocą pebametru 
dodając octan amonowy doprowadz ić pK do 3 ,1. 

IloŚĆ dodanego octanu amonowego należy zapisać. 
Roztw6r ogrzewać na łaźni wodnej o temperaturze 

750C w ciągu 15 min i dalej postępować zgodnie z 
2.7.4.2. 

Na podstawie zmierzonej ekstynkcji odczytać z 
krzywej wzorcowej zawartość żelaza w badanym roz­
t worze, w miligramacb . 
Jednocześnie wykonać pomiar ślepej próby przy­

gotowanej w tym samym czasie , w ten sam spos6b, 
przy użyciu tych samycb odczynnik6w. Octan amono­
wy należy do ślepej próby dodaćwtej ilości. jaka 
została użyta do ustalenia pH roztworu badanego 
(r6żnica między pH roztworu badanego a ślepe j pr6-

by nie jest istotna). 
w przypadku wię~szej lub mniejszej niż normowa­

na zawartości żelaza , należy odpowiednio dobrać 
odważkę badanego kwasu do bezpośredniego oznacza­
nia tak, aby zawierała od 0,20 do 0,30 mg żelaza. 

Roztw6r badany w kolbie pomiarowej pozostawić 

do oznaczania ołowiu wg 2.8. 
2.7. 6. Obliczanie wynik6w. Zawartość żelaza Fe 

(X5) obliczyć w procentach wg wzoru 

(m1 -m2) • 500 • 100 ("'1 - m2)· 50 
X5 = In • V • 1000 m • V 

w kt órym: 

m1 - zawartość żelaza w próbce badanej odczyta­
na z krzywej wzoro"wej, mg, 

~ - zawartość żelaza w ślepej próbie odczytana 
z krzywej wzorcowej, mg, 

m - odważka badanego kwaau fosforowego, g, 
V - objętość roztworu badanego B pobranego do 

oznaczania, cm3• 

2.7.7. W;ynik. Za wynik należy przyj~ średni" 

arytmetyczllfł wyników co najmniej dwóch oznaczań 
równoległycb, różniących się między sob" nie wię­
cej niż o 10% wyniku niższego. 

2.8. Oznaczanie zawartości ołowiu w kwasie foa­
foro!!Ylll ekstrakcyjąym surow;ym. zatężoll31li OCZY8Z-

~ 

2.8.1. Zasada metody. Ekstrakcja ołowiu z roz­
tworu wodnego roztworem ditizonu w czterochlorku 
węgla i fotokoLorymetryczny pomiar elcttynt:cjl 
barwnego ditizonianu ołowiu przy długości fali 
520 nm. 

2.8.2. przyrządy. Qpektrofotometr lub fotokolo-
rymetr Spekol z kuwetą 5 cm. 

2.8.3. OdCZynniki i roztw0EY 
al Amoniak, roztw6r (1 : 1). 
b) Chlorowodorek bydroksyloaminy, roztwór 30-

procentowy. Roztwór ten doprowadzić amoniakiem do 

pH 9i oczyścić ditizonem wspos6b podany. poz. d • 
c l Cyjanek potasowy, roztwór 10-procentowy PnJ­

gotowany w następujący sposób: 50-procentowy roz­
tw6r cyjanku potasowego wytrząsnąć w rozdzielaczu 
Z małymi porc jami roztworu di t izonu w czterochlo~ 
ku węgla.Gdy warstwa czterochlorku przestanie się 
zabarwiać na r6żowo, wytrząB~ roztw6r wodD;r z 
2 ~ 3 porcjami chloroformu, aby usunąć częściowo 

rozpuszczony w alkalicznym roztworze wodnym wolny 
ditizon. Klarowny oczyszczony roztw6r wodny cyjan­
ku potasowego rozcieńczyć 5-krotnie wodą i prze­
cbowywać w butelce polietylenowej. 

d) Cytrynian amonowy, roztw6r sporządzony w na­
stęPUjąc~ sposób: 210 g amoniaku (0,91) zmieszać 

z 150 cm wody,dodawać małymi porcjami 200 g kwa­
su cytrynowego i mieszać d? rozpuszczania. Następ­
nie w celu oczyszczania cytrynianu amonowego zal­
kalizować roztwór amoniakiem do pH około 9 i wy­
trząsać w rozdzielaczu z małymi porcjami roztwOru 
ditizonu w czterocblorku węgla tak długo, aż wa~ 
stwa czterocblorkowa me będzie zmieniać zabarwie­
nia. 

e) Ditizon, roztw6r 0t01-procentowy w cztero­
chlorku węgla. Rozpuścić 50 mg ditizonu w 100 cm3 

czterochlorku węgla. Przesączyć roztwór przez są­
czek bibułowy do rozdzielacza pojemności 500 c~. 
Zielony roztwór czterocblorkowy wytrząsać ze 
100 cm3 amoniaku (1 + 50). 

Brunatną warstwę czterocblorku węgla odrzucić, 

natomiast pomarańczowy amoniaka.lny roztw6r ditizo­
nu zakwasić 1n kwasem solnym i wytrząsać z 200 c~ 
czterochlorku węBla do odbarwienia fazy wodnej. 
Zielony czterocblorkowy roztw6r ditizonu rozcień­
czyć rozpuszczalnikiem do objętości 500 cm3 i 



~rzechowywać w butelce z ciemnego szkła poa war-
8tw~ kwasu siarkowego (1 : 101. 

Roztwór roboc~ ditizonu O,OO25-procentowy spo­
rz~dzić przez czterokrotne rozcieńczanie cztero­
chlorkiem węgla roztworu podstawowego O,01-pro­
centowego bezpośrednio przed jego utyciem. 

t) Jenoloftale1na, roztwÓr alkoholowy 1-procen­
to.,.'. 

g) Roztwór wzorcowy ołowiu przygotowany w8 
PN-68/C-06500 p. ,.2.1.36 i rozcieńczony O,ocnn 
roztworem kwasu octowego lub azotowego (zale tnie 
od rodzaju soli ołowianej) w stosunku 1 : 1000. 
1 cm' tego roztworu zawiera 0,001 mg Pb. Roztwór 
,ten nalety przyrządzać w dniu utycia. 

2.8.4. Przygotowanie ~;ywej wzorcowej. Do ? 
zlewek pojemności 50cm3 odmierzyć objętości WZOl'­
cowego roztworu ołowiu podane w tabl. ,. 

Tablica 3 

Objętość roztworu OdpoWiadająca 

Lp. wzorcowego ołowiu masa Pb 

cm.3 mg 

1 2 0,002 

2 4 0,004 , 6 0,006 

4 8 0,008 

5 10 0,010 

6 12 0,012 

? 14 0,014 

Roztwory rozcieńczyć do objętości około 20 cm3• 
Do katdej zlewki dodać 10 cm' cytrynianu amonowego 
i po upływie 5 min zobo jętnić roztwory amoniakiem 
wobec fenoloftaleiny. 

Roztwory przenieść ilościowo do rozdzielaczy 
pojemności 100 cm3, dodać po 1 cm' cblorowodorku 
bydroksyloam1ny, 5 cm' roztworu cyjanku potasowe­
go i wytrząsać z 5 cm' porcjami ditizonu 
O,0025-procentowego tak: długo, aż warstwa ditizo­
nu nie będzie zmieniać zabarwienia na r6żowe. 
R6żowe ekstrakty zebrać łącznie w drugim rozdzie­
laczu i następnie wytrząsa ć je z dwoma 10 cm' -

.porcjami O,5-procentowego roztworu cyjanku potaso-
wego świeżo przyrządzonego (przez rozcieńczanie 
wo~ roztworu 1o-procentowego). 
RÓŻOw. ekstrakty przemyć przez wytrząsanie z wo­

dą, następnie przenieŚĆ do kolb pomiarowych pojem­
ności 50 cm', ro zcieńczyć czterocblorkiem węgla 
do kreski i dobrze wymieszać. Zmierzyć ekstynkcję 
barwJlycb roztwor6w pr?<y długości fali 520 nm, wobec 
czterochlorku węgla jako odnośnika. 

Na podstawie uzyskanycb danycb wykreślić krzywą 
wzorcową, znacząc na osi odciętych i lo ści ołowi u 

zawarte w roztworach wzorcowycb, w mi ligramach, a 
na osi rzędny ch - odpowiadające im ekstynkcje . 

2.8.5. Wykonanie oznaczania. Do zlewki pojemnoś­
ci 150 cm3 odmierzyć taką objętość badanego roz­
tworu B, przygotowanego wg 2 . 7 .5, aby zawierała 
od 0,004 do 0,01 mg Pb . Do pr6bki dodać 10 cm' 
roztworu cytrynianu amonowego i po upływie 5 min 
zobojętnić roztwór amoniaki em wobec f enoloftalei­
ny. Dalej postępować zgodnie z 2.8.4 . 
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Na podstawie zmierzonej ekstynkcji odczytać z 
~ywej wzorcewej zawartość ołowiu w badanym roz­
tworze. 

Jednocześnie wykonać pomiar ślepej pr6by przy­
gotowanej w tym samym czasie, w ten sam spos6b i 
~rzy użyciu tych samycb odczynnik6w. 

2.8.6. Obliczanie wynik6w. Zawąrtość ołowiu Pb 
(X61 obliczyć w procentacb wg wzoru 

(ln 1 - m2) • 500 • 100 (m, - T112 ) • 50 
X6 = m • V • 1000 :: In • V 

VI kt6rym: 
m1 - zawartość ołowiu w pr6bce badanej odczyta­

na z krzywej wzorcowej, mg, 

m2 - zawartość ołowiu w ślepej pr6bie odczytana 
z krzywej wzorcowej, mg, 

m - odważka badanego kwasu fosforowego , g, 
V - objętość badanego roztworu B pobranego do 

oznaczania, cm'. 

2 . 8 . 7. Wynik. Za wynik należ.y przyjąć średnią 

arytmetyczną wynik6w co na jmniej dw6ch oznaczań 
r6wnoległycb, r6żniącycb s i ę między sobą n i e wię­
cej niż o 20% wyniku niższego. 

2.9. Oznaczanie zawartości arsenu w kwasie ros­
forowym termicznym. ekstrakcyjnym surowym. zatę­

Żonym i oczYSZCZOnym 

2.9 .1. Zasada metody. Utworzenie barwnego kom­
pleksu arsenowodoru, wydzielonego działaniem wo­
doru in statu nascendi, z pirydynowym roztworem 
dwuetylodwutiokarbaminianu s rebra. 

Fot~kolorymetr.yczny pomia r ekstynkcji barwnego 
roztworu przy długości f ali 535 nm. 

2 .9.2. Apa~atura i przyrządy 

a) Aparat do wywiązywania arsenowodoru i prze­
prowadzenie reakcji z dwuetylodwut lokarbaminianem 
srebra (rys.,). 

bl Spektrofotometr lub fotokolor,ymetr Spekol z 
kuwetą 1 cm. 

2 .9.3. OdCZynniki i roztwory 
al Bromek-bromian , roztw6r około 2n. Rozpuścić 

20 g bromku potasowego i 5 , 20 g bromianu potaso­
wego w wodzie i uzupęłnić do objętośc i 100 cm3• 

li l Cblorek cynawy, roztwór 4o-procentowy w kwa­
sie solnym (3 + 1). 

c) Chlorek niklawy, roztwór 1 O-procentowy • 
dl Cynk metaliczny drobno granulowany , nie za­

wie rający arsenu. 
e) Dwue t ylodwutiokar')aminian srebra (Ag-DDTK) , 

roztw6r pir,ydynowy około 1-procentowy. Rozpuścić 
pod wyciągiem 1 g Ag,DDTK w 100 cm' pirydyny: w 
celu ułatwienia rozpuszczania roztw6r można lekko 
ogrzać do temperatury 600 C. 

Otrzymywanie krys t alicznego Ag-DDTK. Rozpuścić 
1,8 g azotanu srebra w 20 cm:; wody i 2 . 6 g dwue­
tylodwutiokarbamianu sodowego w 20 cm3 wody. Do­
dawać powoli (w ciągu 15 ~ 20 min) , dobrze miesza­
jąc roztw6r azotanu srebra do roztworu dwuetylo­
dwutiokarbam1nianu sodowego. Wydzielony Ag-DDTK od­
sączyć w tyglu szklanym z dnem porowatym G 3, prze­
mywając go około 10 r azy wodą. 
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Osad suszyć w temperaturze 100°C do stałej masy 
(otrzymuje się około 2 ,4 g produktu) . 

f) Jodek potasowy. roztw6r 1 o-procent owy • 
g) Kwas solny (1,19). 
h) Octan ołowiawy, roztwór 1 o-procentowy. Roz­

tworem tym nasycić watę i wysuszyć . 

i) Pirydyna. 
j) Roztw6r wzorcowy arsenu (III) przygotowany 

wg PN-68/C- 06500 p. 3.2.1 . 3 i rozcieńczony wodą w 
stosunku 1 : 10. 

1 cm3 tego roztworu zawiera 0,01 mg As . Roztw6r 
ten powinien być świeżo przyrządzony przed uży­
ciem. 

2.9.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 7 
kolbek stożkowych aparat6w do oznaczania arsenu 
rys . 3 odmierzyć objętości roztworu wzorcowego 

arsenu podane w tabl . 4 . 

Lp. 

1 

2 
3 
4 

5 
6 
7 . ) 

IbR-7$/60{4-0$ -31 

~s. 3 

Tablica 4 

Objttość roztworu Odpowiadaj"ca masa As 
wzorcowego arsenu 

c.3 
lig 

0 4
) O 

1 0,01 
2 0,02 

3 0,03 
4 O,()4. 

5 0,05 
6 0,06 

Roztw6r kompenaacyjny 
I 

Do poszczeg6lnych kolb dodaĆ wodę do objętości 

10 cm3 , a następnie kolejno 10 cm3 kwasu solnego, 
5 cm3 jodku potasowego, 2 cm3 chlorku cynawego i 
2 krople chlorku niklawego. 
Ro~tw6r zamieszać, poruszając kolbkę ruchem ko­

łowym i pozostawiĆ na 15 min. Następnie dodaĆ 5 g 
cynku i natychmiast każdą kolbkę szybko zamkD4C 
nasadką z watą nasyconą octanem ołowiawym i połą­
czoną z odbieralnikiem w kształcie U-rurki , do 
kt6rego uprzednio wprowadzono 10 cm3 pirydynowego 
roztworu Ag-DDTK. 

Po upływie 45 min odł"czyć odbier~iki , za­
barwione roztwory przenieśĆ ilościowo do kolb po­
miarowych pojemności 50 cm3 ,przemywając odbieral­
nik pirydyną. 

Roztwory w kolbkach rozcieńczyć pirydyną do 
kreski i wymieszać. ZmierzyĆ ekstynkcje barwnych 
roztwor6w przy długości fali 535 nm,stosując roz­
tw6r kompensacyjny jako odnośnik. 

Na podstawie uzyskanych danych wykreślić krzywą 
wzorcową, odznaczając na osi odciętych ilości ar­
senu zawarte w roztworach wzorcowych, na osi rzęd­
nych - odpowiadające im ekstynkcje. 

2.9.5. wykonanie oznaczania. Do kolbki stożkowej 
aparatu rys.3 odważyć z dokładnością do 0,01 g 
10 g badanego kwasu fosforowego termicznego A lub 
1 g kwasu fosforowego termicznego B. 

W przypadku kwasu ekstrakcyjnego odważyĆ od 0 ,5 
do 5 g badanej pr6bki, tak aby zawierała od 0,02 
do 0,05 mg As. 

Roztwór rozcieńczyć do objętości około 30 cm3 , 
dodać 10 cm3 kwasu solnego i 1 cm3roztworu brom­
ku-bromianu. Połączyć z chłodnicą wodną, ogrzać 

roztwór do wrzenia i gotowaĆ 

stępnie chłodnicę odłączyĆ 

wrz"cej łaźni wodnej aż do 
nia bromu. 

w ciągu 20 min. Na­
i ogrzewaĆ roztwór na 
całkowitego wydziele-

Roztwór ostudzić, dodaĆ 5 cm3 jodku potasowego, 
2 cm3 chlorku cynawego i 2 krople chlorku nikla­
wego. Dalej postępować zgodnie z 2 .9.4. 

Na podstawie zmierzonej ekstynkcj i odczytaĆ z 
krzywej wzorcowej zawartośĆ arsenu w badanej 
pr6bce, w miligramach. 

Jednocze'nie wykonaĆ pomiar ślepej pr6by przy­
gotowanej w tym samym czasie, w ten sam spos6b, 
przy utyciu tych samych odczynnik6w. 

2.9.6, Obliczanie wyników. ZawartośĆ arsenu As 
(X7) obliczyć w procentach wg wzoru 

(m., -m2) • 100 (m1 -m2) • 0,1 
X7 = m • 1000 = m 

w kt6rpu 
m., - zawartość arsenu w pr6bce badanej odczyta­

nej z krzywej wzorcowej, mg, 

m 2 .. zawartość araenu w ślepej próbie odczytana 
z krzywej wzorcowej, mg, 

m - odważka badanego kwasu fosforowego, g. 

2.9.7. Wynik . Za wynik nalet.y przyj~ średni~ 

arytmetyczną wynik6w co najmniej dwóch oznaczań 
równoległych, rótni,cych s1ę .1ędzy sobą ni. w1t-
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cej ni~ o 20% wyniku ni~szego . 

Czynności związane z dodawani em pirydyny wykony­
wać pod wyciągiem. 

2.10. Oznaczanie zawartości krzemionki w kwasie 
ekstrakcyjnym surowym. zatę~onym i oczyszCZOnym 

2.10.1.Zasada metody. Przeprowadzenie krzemion­
ki w postać jonową działaniem kwasu fluorowodoro­
wego. Związanie fluoru borem. Utworzenie utlenio­
nego (~ółtegol kompleksu krzemomolibdenowego w 
ściśle określonym pH = 1 , 0 Ż 0 , 05 . 

Selp.ktywna redukcja kompleksu w środowisku kwasu 
siarkowego w obecnośc i kwasu szczawiowego w celu 
wyeliminowania wpływu fosforanów. 

Pomiar spektrofotometryczny barwnego kompleksu 
przy długości fali około 795 nm. 

2 .10. 2 . Aparatura i przyrządy 

al Kolby pomiarowe polietylenowe , lub z innego 
tworzywa nie zawierającego krzemionki , pojemności 

100 cm" . 
bl Pebametr zaopatrzony w elektrodę szklaną i 

kalomelową . 

cl Spektrofotometr lub fotokolorymetr Spekol z~ 
opat r zony w kuwetę 1 cm. 

dl Zlewki polietylenowe , lub z innego tworzywa 
nie zawierającego krzemionki , pojemności 100 cm3 • 

2 .1 0.3. Odczynniki i roztwOry 

al Fluorek sodowy, roztwór 2-procentowy. 
bl Kwas aSkorbinowy, roztwór. 2,5-procentowy. 
c l Kwas borowy, roztwór nasycony w temperaturze 

otoczenia (okOło 65 g/dm"). 
dl Kwas siarkowy, roztwór około 20-procentowy. 
el Kwas siarkowy, roztwór około 60-procentowy. 
fl Kwas szczawiowy, roztwór 10-procentowy. 
gl Molibdenian sodowy, roztwór: 27,4 g dwuwod­

nego molibdenianu sodowego (Nai"004 • 2H20) roz­

puścić w gorącej wodzie. Po ostudzeniu rozci~ńczyć 
do objętości 100 cm3 • Roztwór przechowywać w bu­
telce polietylenowej lub z innego tworzywa nie za­
wierającego krzemionki. 

Przed Iltywaniem, jeteli to konieczne - przesą­

czyć. 

h l Roztwór redl1kujący: 
- 7 g siarc~3DU sodowego bezwodnego (Naz80,) 

rozpuścić w, 50 c~ wody. Następnie dodać 1,5 g 
metolu (siarczan p-N-metyloam1nofenolu CH,. NH2 
C6H4OH~04 ) i rozpuścić mieszając. 

- 90 g pirosiarczynu sodowego ( Nat>205 ) 
rozpu.łcić w 900 c.? w~. 

1t,ya1enione roztwory zmieszać, rozcleńczyć wodą 

do objętości 1 c~ i jetali to konieczne - prze­
qc."ć. 

Roztwór redl1kująey przeChowywać w chłodnym miej­
scu w butelce z ciemnego tworzywa nie sawierają­
cego krzemionki. 

i) Roztw6r wzorcowy krzemionki: 0,5000 g wypra­
~onej i sproszkowanej krzemionki stopić w tyglu 
platynow,-a z 5 g bezwodnego 1fłglanu sodowego. Stop 
rozpuścić w wodzie, ogrs.waj,c łagodni. at do u­
zyskania klarownego roztworu. 

otrz~ roztw6r przenieŚĆ ilościowo do zlewki 
polietylenowej, ostudzić i po rozcieńczeniu wodą 
do objętości około 500 cm' przenieŚĆ ilościowo do 

kolby pomiarowej pojemności 1000 crr? 
Zawartość kolby uzupełnić wod4 do kreski i w,r­

mieszać. 

Roztwór natychmiast przenieŚĆ do butelki polie­
~lenowej lub z innego tworzywa nie zawierającego 
Itrze.ionkl. 

1 cm~ tego ~ztworu podstawowego zawiera 0,5 ag 

8i02 • 
Roztwór roboczy krzemionki nale~y sporz,dzić w 

dnlu utycia prze$ 5G-krotne rozcieńczenie roztwo­
ru podstawowego. 

1 c~ roztworu roboczego zawiera 0,01 mg Si02 • 

2.10.4. przygotowanie krzyWej wzorcowej 

2.10.4.1, Wstępne wyznaczenie pa. Do zlewki 
polietylenowej pojemności 100 cm:; odmierzyć 10,0 c~ 
roboczego roztworu wzorcowego krzemionki, dodaĆ 
10 c~ wody, a następnie 5,0 cm' roztworu molib­
denianu sodowego i 1 cm~ roztworu fluorku sodowe-
go. Roztw6r zamieszać, sprawdzić 
hametru wartość pH, a następnie 

przy pomocy pe­
d.odając powoli 

kroplami 20-procentowy roztwór kwasu siarkowego 
ustalić pH roztworu rowne 1.0 ż 0,05. 

Zanotować objętość dodanego kwasu siarkowego, a 
roztwór odrzucić. 

2,10,4.2, Przygotowanie skali roztworow wzorco­
w;,ych i w;rkreślenie krzywej wzorcowej. Do 5 zlewek 
polietylenowych pojemności 100 cm:; odmierzyć obj'7' 
tości roboczego roztworu wzorcowego krzemionki 
pod.ane w tabl. 5. 

Tablica 5 

Objętość roztworuwzor- Odpowiadająca 
Lp. cowego krzea10nkl Dl8Ba Si02 

c~ mg 

1 O 
1 ) 

O 
2 5 0,05 , 10 0,10 
4 15 0,15 
5 20 0,20 

1 ) 
Roztw6r kompensacy jny. 

Roztwory roZCieńczyć do objętości 20 cm~, a na­
stępnie dodać taką objętość 2G-procentowego kwasu 
siarkowego, ;jaka zostala utyta do ustalenla pH 

roztworu wg 2.10.4.1 i w,-aieszać. 

Dodać 1 ~ fluorku sodowego i po w,-aieszaniu 
pozostawić na 5 min. 

Do kaMe j zlewki dodać 20 c~ oasu borowego, 
5,0 0.' roztworu molibdenianu sodowego i po za­
aleszaniu pozostawić na 10 lIlin. Nutępnie dodać 

10 orr? kwuu szczawiowego, 8 c~ 60-procentowego 
roztworu kwasu siarkowego, a po upływie 2 min -
5 c~ roztworu kwasu ultorbino_go lub 5 c~ roz­
tworu 1'8duku~,cego i pozostawiĆ na 10 mln. 
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Roztwor,r przenieść następDle il06ciowo do kolb 
pomiarowych polietyleno~h pojellnOŚci 100 c.?, 
uzupełniĆ wodą do kreski i wymie$Z8Ć. 

Zmierzyć- ekstynkcje b&rlrllYch roztwor6w przy 
dłllgości fali 795 nDI, wobec roztworu kompensacyj­
nego jako odnośnika. 

Na podstawie uzyskanych danych wykreśliĆ krz;yw~ 

wzorcową, odznaczaj,c na osi odciętych il06c1 
krze.ionki zawarte w roztworach wzorcowych, w mi­

ligramach, a na osi rzędnyoh - odpowiadaj,ce im 
ekstynkcje. 

2.10,5. wykonanie oznaczania. 1 g badanego kwa­

su fosforowego odwatonego II dokładnością do 
0,0002 g przenieść il06ciowo do kolby pomiarowej 
pojemności 500 ca3 • Roztw6r ro~ c ieńcz;yć wodą do 

kreski i wymieszać. 
~ 

Do zlewki polietylenowej ~jemn06cl 100 cm- od-
Ilierzyć 10 c.? badanego :t-Oztwcru i rozcieńclIJ'c 
wodą do objętości 20 c,.3, następnle dodać taką 
objętość 2o-procentowego kwasu siarko_go, jaka 
zostala u~a do ustalenia pI roztworu liI8 2.10.1ł.1. 

Po dodaniu 1 cm3 fluorku sodowego roztw6r z8JDie-
8zać i pozostawić na 5 min. Dalej postępować zgod­

nie z 2.10.4.2. 
Na podstawie zmierzonej ekstynkcji odczytać z 

krzywej wzorcowej zawartość krzemionki w badanym 
roztworze, w mi11gramach. 

Jednocześnie wykonać po.iar ślepej pr6by przy­

gotowanej w tym samym czasie, w ten sam spos6b, 
przy u~ciu tych samych odczynnlków. 

W przypadku większej lub mniejszej, nU normowa­
na, zawartOŚci krze.lonki nalety dobraĆ odpowied­
nio odważkę badanego kwasu ci:) bezpośredniego OZDa­

czania tak, aby zawierała od 0,05 do 0,20 mg 8i02 • 
a P205 nie więcej ni* 20 mg. 

2.1 C\~ Obliczanie !Y1lik6w. ZawartośĆ krzemion­
ki :-;' 0 ( K s) obliczyć w procentach wg wzoru 

(m1 - m2) • 500 • 100 
KS ~ m ' -: ~ • 1000 

w kt6rym: 

m1 - zawartość krzemionki w pr6bce bad1Ul8j od­
czytana z krzywej wzorcowej, mg, 

m2 - zawartość krzemiouki w ślepej pr6bie od­
czytana z krzywej wzorcowej, mg, 

m - odwatka badanego kWF .SU fosfi>rowego, g. 

2.10.7. ~. Za wynik należy przyj~ średnią 
ar,rtlll8tyCZIl4 wynik6w co najmniej dw6ch oznaczań 
r6wnoległych. r6tniących sIę między SO?, nie wię­
cej niż 1~ wyniku niższego. 

2.11. Oznaczanie z~wartoścl fluoru w kwasi! fos­
foro!!YIII ekstrakcyjsrm surow;ym. zatężon,;ym i gcZYSZ­
cz0Dy! metodą miareczkową po destylacji lub z za­
stosowaniem elektrod;t jonoselekt;ywnej (fluo~ej) 

2,11.1. Oznaczaqie zawartości fluorku metodą 

miareczkową. 

2.11.1.1. Ząsada metody. Oddestylowanie fluoru 
z badanego roztworu zawierającego ~as siarkowy i 

lcrzeaionkt. OsnaczaD1e fluoru w de.t;ylao1e .1 .... 
reczkowańia ootaneM toru wobec alba.ryD;Y 8 3ak:o 
wskaźnika. 

2.11.1.2. Apara~ura 1 przyrz&4l 
a) Aparat do destylacji fluoru (r,rs.4-I. 

[ __ ....... ____ J~i ___ ._~ 

H;rs. 4 
J BN-75/6014- 0$-4 I 

b) Mieszadło magnetyCSDe. 
c l Pehametr zaopatrsouy w elelttro~1 asklaIlAl l 

kslomelową. 

2.11.1.3. Odcsynn11ti i rolotwoa 

a) Azotan toru, roztw6r wedJv O.05n: 7,12 g a­
zotanu toru pięciowodnego Th (11°3 ) 4 • 5H20 1'Oa­

puśclć w wodzie i rozele6czyć w kolbie pomiarowej 

1 ~ do kreski. 
b) Fll\orek: sodowy roztw6r wzorocowy: 0,4421 g 

fluorku sodowego (NaF) rozpuśolć w 30 cm3 1n roz­

tworu No.OH 1 w kolbie pomiarowej rjemnOŚcI 1 ~ 
rozcieńczyć wodą do kreski. 1 cm roztworu wzor­

cowego zawiera 0,0002 g r. 
e) Krzemionka prażona w temperaturze 1OOO6C. 

d) Kwas solny. roztw6r O,1n. 
e) Kwas siarkowy, roztw6r (1 : 1). 
fI Roztw6r buforowy: odważyĆ szybko 9,5 g kwasu 

jednochlol'Oootowego (CH2ClCOOB) i rozpuściĆ ,. 

100 c.? wody (roztw6r A). 

Odważyć szybko 9,5 g kwas'i je dno ehlo rooctowego • 
rozpuśoić w małej ilości wody (20 ~ 30 ea3), zo­
bojętnić wodorotlenkiem sodow,ya do pa = 7. kon­
trol,ując pB na p3hametrze 1 uzupełn1ć wodą do 

objętości 100 cm.3 (roztw6r Bl. Z.lesz&Ć roatwor,r 

A i B. sprawdzić pa na pehametrse (powlnDO wyno­
sić }). 

g l S6l sodowa kwasu al1zar,ynosulfonow.go ( a11-

z~ Sl: roztw6r wodny O,05-procentowy. Roztw6r 
prs;yrządZ8Ć w dniu UŚ;Ycia. 

h ) Wodorotl.enek sOdowy, ro.twór O,5n. 
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2.11.1.~, lfastawiWe alaJ!! <>.05n roatworu azo­
tanu tON. OdIdors,'Ć biuret~ do k:ollt stotkow,reA 

po~ellDO*ci 300 c.3, 10, 1~, 20 0.3 roztworu fiu­

orm aodowego. Boztwory lHoupełnić wo<\4 do objęto,,", 

ol okol o 50 c.3 . Następnie dodać 1 0.3 ali1l8.l."3'DY 

S (-roztwÓr fioletowy ) , zobojętnić kwa.,.a solD;,ym, 

dodaj,o go -kroplami do uz~skania AÓltego zabar­

wioDla waltatnika (boz odoionia rotovel5o). Następ­

Die 4od&ć 1 o-.' roatworu bui'orowego (roztwór.­

barwi a1ę na kol or z1olo~ ) i m1arecakować roz­
twÓr na 8iessadle magnetyOZIlYlll O,05n ro_tworea 

uotanu toru. 

botan t dodawać kropl ... l do zMlany b8..l'W3 

wskaźnika z tÓltej I14 bladorotoll/Ił . 

IloŚĆ tluoru Cr) odpowlada.jlłoa 1 c~ O,05n ros­

tworu asotanu toru (a) oblioz~ć w graaach wg wzo­
ru 

a .. 

\II któr,pu 

v • 0.0002 
V1 

V - objętość roztworu fiuorku sodowego po­

brana do .iareczkowanla, c~, 
~ - objętość O,05n azotanu toru suż.yta do 

.iareczkowania, cm3, 
0,0002 - 110llć tluoru (IPl odpowiadająca 1 c~ 

wzorcowego roztworu tluorku SDdowego,g, 

2.11,1.5. Wykonanie oZI14czani!. 5 g kwasu f OB­

tonwelo !Jarowego lllb otętlonego albo 15 g kwasu 

OCS18scsonego (odt1YOrOWaDegol, odwatonego z dok­
ładn08cią do 0,01 g, p~enleść ilościowo do kolby 

de.~lac~jJlAłj (rys.4l. 
Następnie dodać 50 c~ kwasu s1arkowego, 0,2 g 

krae.ionki i rozcieńcz~ć roztwór wodą do objętoś­

ci około 150 c';. Kolbę des~lacyjną połączyĆ z 

chlodD1cą i zaaknąć Jc.orkiem," kt6rym zI14jduje 

się termometr i rurka doprowadzająca parę wodną 

zanurzone w roztworze ba~ w odl.egłości 1 cm 

od. dn& kolby. 

Do odblera1nika znajduj"eogo slę pod chłodn1cą 
wprowadzić 10 em3 roztworu wodorotlenku sodowego. 

Kolbę do wydzielania pary wodnej napełnić wodą 

do '/4 objętości, do48ć kilka kawałk6w porcelany 
i z&lllmąć Jc.orlciem zaope.trzo~ w 2 rurki szklane 

a nałoton;ymi u gÓry wężami gUlllOwymi. Jedna z rurek 

sluty do pol~czen1a- z kolb& destyla~jn~. druga 

jest rurą bezpieczeństwa 1 nalet;r z!llllk:n4ć ją 

ściskacze •• 
Po ogrzaniu wody w kolbie do temperatury ~8-

nia, nalel1 kolbę pol4ezyć z kolbą destylacyjną i 

obie kolby podgrsewać palnikami. Nalety tak ureg~ 

lowat dopł~ par.y i ogrzewanie kolby destylacyj­

De~, ab7 czas destylacji trwał oJc.olo 90 lIlin, a 

110ść a..tylatu wynosila 450 c~. Po osiągnięciu 
te.peratury 1500 C prowadz1ć destylację '1/ tej tem­

peraturze w clągu 15 min. 
Po tym. ozasie należy przerwać ogrzewanie kolb~ 

de8tylae~3nej. 

Gdy tem~ratura opadnie do 140°C, odstawić od­
bieralnik, a na to .iejsce postawić zlewkę poje.­

nollci 250 crt? do ktÓrej uprzednio dodano 2 c"'? 

WOdorotlenku sodowego i ~koD&Ć de8~1&c~ę koD­
trol.nq w nUej pQ~ 8posÓb. 

Po~ać zawartość kolby destylac~jDej do te .. 

peratury 16cPC, a następn1e przerwać ogrzewanie 

kolby. Gdy temperatura opadnie do 14cPO prsorwać 
dopqw pary wodnej. CałoŚĆ des~latu kontrolnego 

smiareczkować azotanem toru. Przy właści.ie pro­

_dzonej destylacjl probki badanej z~cle azota­

nu toru powinno wynosić od 1 do 3 kropli. 

Właściwy destylat przen1eść ilościowo do kolby 

pomiarowej pojemności 500 c.,.3, dopełnić wo<14 do 

kreski i wymieszać. 

Do zlewk1 pojemności 250 c.3 pobrać 25 c.3 de.­

tylatu. dodać 25 c,.,,? wody. 1 c.3 al1z8.l."3'DY S i 
dalej postępować zgodnie z 2.11.1.4. 

liale:ty tak dobrać odwdkę 00 bezpośredniego lIia­

reczkowania. ab~ iloŚĆ zutytego a.zotanu toru ~o­

siła od 2 do 4 cm3• 
ObjętoŚĆ roztworu miareczkowanego nie powinna 

przekraczać 50 cm~. 

2.11.1.6. Obliczanie !lUlkÓW. Zawartość fluoru 
IP (X

9
) obliczyć w procentaeh wg wzoru 

v • a • X
9 

=V ;.._ • ..:a=--·_5~0;.::0:.......· _1.:..::00~ 
m • 25 m 

w kt6rym: 

V - objętość 0,05n roztworu azotanu toru snł;Tte­

go do miareczkowania , cm3 , 

a - iloŚĆ fluoru ( , " jak~ wyznacza 1 c.l' O,05n 
roztworu azotanu toru wyznaczona wg 2.11.1.4, 

gt 
m - odważka bada.nego kwasu fosfo rowego, g. 

2.11.1.7. Wzn1k. Za wynik należy prz~j~ć średni, 
arytmetyczną wynikÓw co najmniej dwÓch oznaczań 

rownoległych, r6tniąc~ch slę między Bobą nie wię­

cej nit o 10% wyniku nitszego. 

2.11.2. Oznaczanie z~~artoścl fluoru metodą z 

zastosowan1em elektrody iluorkowej 

2.11.2.1. Zasada metody.Potencjometryczne ozna­

czan1e jonu fluo..:-kowego za pomocą elektrody flu­

orkowej. Pomiar potencjału wykonuje się w obję­
toŚci 20 c"'? w środowisku 1n buforu cytrynianowe­

go, prz~ czym stosunek objętości badanego roztwo­

ru do objętości buforu wynosi 1:1. 

2 .11.2.2. Aparatura i przyrządy 

al Mieszadlo magnetyczne. 

b l Pebametr z rozs zerzoną skalą milivoltową po­

zwalającą na odczyt potencjału z dokladności4 do 

0,5 mV - pebametr precyzyj~ produkcji polsk1ej 

typ N-512 f1~ ELFO - Wrocław lub 
c l Specyficzny jonometr firmy amerykańskiej 

ORION - model 4(Yl. 

d l Ukla~ elektrod: 

- I 8zklana i kalomel owa - do nastawiania pH bu­
foru c~r,ynianowegof 

- II fluorkowa produk~~. czeskiej CRYTUR 09-17. 
Elektroda odniesien1a - kalomel owa produkc j i pol­

skiej K 101-Energopomiar Gliwice ( układ stosow~ 

do oznaczania fluoru na pehametrae N-512) lub 
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- III fluorkowa ORION - model 94-09 A. Elektro~ 
da odniesienia - ORION - model 90-01 (układ stc­
sowsny do oznaczania fluoru na jonometrze ORION -
model40? ). 

e ) Zlewki polietylenowe pojemności 50 cm3 • 

2. 11 . 2. 3. Odczynniki i roztwo;y 

a } Bufor cytrynianowy: 294 g d\I'Uwodnego oytry­
nianu sodowego rozpuścić w wodzie, doda~ 20g azo­
tanu potasowego, dopełnić wodą do objętości 1 dm3 

(jeteli to konieczne - przesączyć ) i za pomocą 
kwasu solnego (1,19) nastaw ić pH na pebametrze na 
wartość 6 ~O,05, mieszając roztw6r na mies zadle 
magnetycznym. 

b) Fluorek sodowy - roztw6r podstawowy: odwatyć 
0,2210 g fluorku sodowego wysuszonego uprzednio w 
temperaturze 1200 C i po rozpuszczeniu w wodzie 
przenieść ilośc iowo do kolby pomiarowej pojemnoś­
ci 500 c~ i rozc ieńczyć wodą do kreski . 

25 cm3 roztworu podstawowe go zawiera 5 mg F. 
c } Fluorek sodowy - rozt wory rozcieńczone A1 i 

A2 zawiorające w 10 cm3 0,1 i 0ł2 mg F. Do 2 kolb 
pomiarowycb po jemnośc i 500 cm-' odmierzyć pipetą 
25 i 50 cm3 r oztworu pods tawowego, rozcieńczyć 
wodą do kreski i wymieszać. 

10 cm3 roztworu A1 zawiera 0,1 mg F. 
10 cm3 roztworu A2 zawiera 0, 2 mg P. 

d ) Fluorek sodowy - roztwory rozcieńczone B1 i 
B2 zaWierające w 10 cm? 0,02 i 0,05 mg F. Do 2 
kolb pomiarowych pojemności 200 cr:> odmierzyć pi­
petą 20 i 50 cm3 roztworu A2, rozcieńczyć wodą do 
kreski i wymieszać. 

10 cm3 roztworu B1 zawiera 0,02 ag F. 
10 cm3 roztworu B2 zawiera 0,05 mg F. 
Roztwory wzorcowe fluorku s odowego przechol,TWać 

w butelkach polietylenowych. 
c) KWas solny, roztw6r 1 : 1 . 

2.11.2.4. Przygotowanie kr zywej wzorcowe j . Przy 
stosowaniu specyficznego jonometru fi~ ORION 
aparat przed pomi arem nale t y sprawdz ić nadwa roz­
twor,r wzorcowe, r6tniące się o dekadę w stęteniu 
i stętenie fluoru odczytaĆ wprost na skall loga­
rytmicznej na mierniku aparatu. Zbyteczne j est 
zatem sporządzanie krzywej wzorcowej. 

Przy stosowaniu pebamet~ typ 512 firmy ELPO na­
let]' posługiwać się krzywą wzorcową sponądzoną '011 

nastę~jący spos6b. 
Do 4 zlewek polietylenowych odmierzyć biuretą 

lub sprawdzoną pipetą po 10 cm3 roztwor6w wzorco­
wych ~1, A2, B1 i B2 i dodać po 10,0 cm} buforu 
cytryuianowego ( r6wnie dokładnie odmierzonego) _ 
Zanurzyć w roztworze elektrody i po podłą~zeniu 

aparatu mieszać roztw6r w Ciągu 3 mi n na mieszad­
le magnetycznym, po czym odczytać potencjale 

Na podstawie otrzymanych w~ości potencjału 

wykreślić na papierse p6łlogarytmicznym krzywą 

w.orcową, odcinając na osi odciętych stętenie :lt1-

O~ w miligramach. a na osi rzędnych odpowiedni. 
wartości pot.ncjal~ w mili voltach. 

Nową elektrodę fluorkową CYRTUR 09-17 przed 
przystlU>ieniem do pomiarów nale ty zanurzyć na ca­
łą dobę w O,01 m roztworze fluorku sodowego. Przed 
każdym następnym utyciem nslety elektrodę zanurzyć 

do tego roztworu na około 1 godz . 
Po katdym pomiarze n.a1a ty elektrodę opłukać wodą 

destylowaną i wytrzeć ostrotnle bibułą filt racyj -

ną· 

Po zakończeniu pomiarów przechowywać ją w sta­
nie suchym. 

Krajową'ele!ctl~dę ka~omelową należy zanurzyć na 
okres kilku godzin w nasyconym roztworze chlorku 
potasowego, a następnie na kilka g i n w O,01m 
roztwo~ fluorku sodowego . 

Po ka~ pomiarze należy elektrodę opłukać wodą. 
PrzeChowywać ją stale w nasyconym rozt worse 

chlorku potasowego. 
Elektroda fluorkowa tirm;y ORION 94-09 A nie wy­

maga moczenia przed utyciem. 
Pehametr ewentualnie jonometr należy codziennie 

pI~ed pomiarem uastawić na ~ roztwory wzorcowe, w 
zakresie których mieści si st.ętenie fluo ru w 
pr6bce badane j • 

W przypadku odchylenia od wartości potencjału w 
stosunku do pie:r.wotnej krzywej wzorcowej , nalety 
ponownie wykreślić odcinek krzywej dla danego za­
kn.su. 

2.11.2.2. Wykonanie oznaczani a. W naczyńku wa­
gowym odważyć z dokładnością do 0,001 g 0,5 g ba­
dane go kwasu fosforowego surowego l ub zatętonego 
albo 2 . 5 6 kwasu oczyszczonego ( odfluorowanego) i 
dodać 2 cm 3 kwasu solnego. 

Pr6bkę przenieŚĆ ilościowo do kolby polI\larcwej 

pojemności 500 cm3 , dopełnić wodą do kreski i wy­

mieszać. ~ 
Do zlewki polietylenowej pobrać pipet~ 10 cm 

badanego roztworu ~ dodać 10 cm3 bdoru cytryn~­
nowego 1 dalej postępować zgodnie z 2.11 . 2.4 . 

Na podstawie zamie~~onego potencjału odozytać z 
krzywej wzorcowoj zawartośĆ fluoru w badanym ros­
tworze w miligramach. 

2.11.2.6. Obliczanie !ynlk6w. Zawartość fl uoru 
1.1' ( X 9 ) obliczyć li procentach wg wzoru. 

a • 500 • 100 :z .!!....!...2 
m' 10 • 1000 m 

ił kt6ry1M: 
a - ilość fluoru ( P) odczytana z k:rs;ywe j wzorco­

wej, mg, 

m - odwa :&ka badanego kwasu fos:to rowego, g. 

2,11.2. 7. Wynik. Za wyni k nalety przyjąć śred­
nią arytmetyczną wyników co najmni eJ dwóch ozna­
c~ań r6wnoległych , r6:tn1 ~cych się mlędsy aobą ni@ 
wi ęcej nit O 5% wyniku ni t s zego. 

2. 12. Oznaczanie zawartośoi chlor kÓW w kwasi 
fosforowym ekstrakcyjnym snrowym, zatęton;yJft 1 o­
czyszczonym , 

2. 12.1. Zasadą meto~. Zobojętnienie b~go 

kwasu do pll ollolo 7. ods" czenle wytrąconego osadu. 
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doprowadzenie przesączu do pK 2 i miareczkowanie 
jon6w chlorkowycb solą rtęci dwuwartościowej wo­
bec dwufe~lolcarbazonu jako wskaźnika. 

2.12.2. Przyrządy. Pebametr zaopatrzony • .elek­
trodę szklaną i kalomslową, kt6re poł,czone S" 
mostkiem elektrolityoznym zawierającym roztw6r 
azotanu potasowego nasycony w temperaturze otocze­
nia. 

2.12.3. OdCZynniki i roztwOry 
a) Azotan rtęciowy, roztw6r O,02n: 3.3360gazo­

tanu rtęciowego półwodnego [ Hg (NOJ) Z • 0,5 H20] 
rozpuścić 'II wodzie. dodać 1 c~ kwasu azotowego 
(1 I 1). dopełnić wo~ do kreski w kolbie pomia­
rowej pojemności 1 dm i wymieszać. 

b J Błękit brolD01'enolowy, roztw6r alkobolowy 
O,1-procentowy: 0.1 g błękitu bromofenolowego roz­
puścić VI 100 cm3 alkoholu etylowego 96-procento­
wego. 

c) Chlorek sodowy, roztw6r wzorcowy O,02n: 
1,1691 g chlorku sodowego wypratonego w temperatu­
rze około 4000C rozpuścić w wodzie w kolbie po­
miarowej pojelllDOści 1 dm3 uzupełnić wodą do kres­

ki. 
d) Dwufe~lokarbazon, roztw6r alkoholowy 1-pro­

centowy: 1 g dwu.fenylokarbazonu rozpuścić .100 c~ 
alkoholu etylowego 96-procentowego. 

e ) Kwas azotowy. roztw6r ( 1 : 1 ). 
:f ) Wodorotlenek sodowy, roztw6r około 4n. 

2.12.4. Próba kontrolna do por6wnania zmiany za-
barwienia. Do zlewki pojemnoŚci 400 cm3 odmierzyć 
około 200 cm3 wody, 5 kropli błękitu bromofenolo­
wego i kroplami dodawać kwas azotowy do zmiany za­
barwienia z niebieskiego na ż6łte . 

Dodać jeszcze 3 krople nadmiaru kwasu azotowego 
i zmierzyć pIł roztworu na pehametrze. przy utyciu 
mostka elektrolitycznego: powinno wynosić 2. 

W prz,-padku innego pH, nalety je odpowiednio u­
stalić. dodaj"c kwasu azotowego lub wodorotlenku 
sodowego. Następnie przenieŚĆ roztw6r ilościowo 
do kolby stożkowej pojemnoŚci 500 cm3, dodać 
1.5 cm3 dwufenylokarbazonu i miareczkować azota­
nem rtęciowym do zmiany zabarwien1a wskaźnika z 
ż6łtego na rótowofiolkowe ( okOłO 1 kropla ) . 

2. 12 .5. Nastawienie miana 0,020 roztworu asota­
nu rtęoiowego. Do zlewki pojemności 400 cm 3odmie-
rzyć za pomocą biurety 10 cm3 wzorcowego roztworu 
ohlorku sodowego. dodać 150 cm3 wody. 5 kropli 
błękitu bromofenolowego i kroplami kwasu azotowe­
go do zmiany zabarwienia wskaźnika z niebieskiego 
na ż6łte. Dodać jeszcze 3 krople nadmiaru kwasu 
azotowego 1 ustalić pK roztworu na pebametrze przy 
użyciu Mostka elektrolitycznego tak. aby wart~ 
jego wynosiła 2. Roztw6r przenieŚĆ ilościowo do 
kolby stożkowej pojelllIlośoi 500 cm3, dodać 1.5 c~ 
dwufenylokarbazonu il:liareczk:ować azotanem rtęcio­
wym do wyrównania zabarwienia roztworu z zabar­
wienieM próbki kontrolnej. 

POrównywanie zabarwień ob~ roztwor6w nalety 
przeprowadzać przy równej ich objętości. 

Poprawkę miana 0.02n roztworu azotanu rtęciowe­
go (pl obliczyć wg wzoru 

p = 10 
(V - V 1 ) 

w kt6r,yl1ł 
V - objętość O,02n roztworu azotanu rtęciowego 

zutytego do zmiareczkowania 10 cm3 0,020 
roztworu chlorku sodowego. cm3 

V 1 objętość 0,020 roztworu azotanu rtęCiowego 
zutytego do zmiareczkowanla próby kontrol­
nej wg 2.12.4, c~ . 

2.12.6, Wykonanie oznaczania. Do zlewki poj~m­
n.ości 250 cm3 odważyć z dokładnością do 0.001 g 
25 g badanego kwasu tostorowego. Roztw6r rozcień­
czyć do objętości około 100 cm3 i zobojętnić wo­
dorotlenk1em sodowym na pehametrze przy użyciu 
IIIOstka elektrolitycznego do wartości pH około 7. 
Roztw6r z osadem ~rzenieść do kolby pomiarowej 
pojemności 250 cm , rozcieńczyć wodą do kreski i 
wymieszać, a następnie prze8~czyć prz z suchy s,­
cze~ do sucbego naczynia. 

Do zlewk1 pojemnośc1 400 c.3 odmierzyć pipet" 
50 ~ przesączu i rozcieńc~ wodą do objętości 
około 200 cm3• Do roztworu dodać 5 kropli błękitu 
bromofenolowego i dodając kroplami kwas azotowy 
ustalić Da pebamstrze pH2 przy użyciu mostka 
elektrolitycznego. Roztw6r przenieść do kolby 
stotkowej pojemności 500 cm3, dodać 1,5 cm3 dwu­
fenylokarbazanu 1 miareczkować azotanem rtęcio­

WY/ll do wyrównania zabarwienia z zabarwieniem pr6-
by kontrolnej. 

Porównywanie zabarwienia obu roztworów należy 
przeprowadzać przy równej ich objętoŚci. 

2,12.7. Obliczanie wynik6w. Zawartość chlork6w 
- Cl (X1O> obliczyć w procentach wg wzoru 

( V - V 1) • P • 0,00071 • 250 • 100 
X10 = ----'--m-·-50--------

III kt6ryml 

iV-V1 ) ·p·0.355 
m 

= 

V - objętość 0.02n roztworu azotanu rtę­
ciowego zużytego do zmiareczkowania 
roztworu badanego. cm3• 

V 1 - objętość 0.020 roztworu azotanu rtę­
ciowego zużytego do zmiareczkowanla 
próby kontrolnej wg p.2,12.4, c~, 

P - poprawka miana 0.020 roztworu azotanu 
rtęc1owego wyznaczona wg 2. 12. 5. 

0,00071 - ilość chlorków {ClI odpowiadająca 1 c;( 
ściśle 0,020 roztworn azotanu rtę­

ciowego, g. 

2.12.8. !:Ynik. Za wynik naleą przyjąć średnl, 
ar.rt-tyozną wyników co najlllIliej dw6cb oanacHń 
r6wnoległych, r6tn1ącycb się aięd$1 SQ\~ nie wiO­
cej nit o 1~ wyniku nitszego. 
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2.13. Oznaczanie zawartości substancji reduku­
j'eyoh nadmanganian potasowy w kwas ie tostorom 
t.rmic!DiYlll. ekstrakcyjw-. surow;ya. zatętoą.ya i 
ocs,.a ZCI&OJl,1!! 

2.1,3.1. Zasada metody . Utlenianie kwasu fosfo ­
rawego nadmanganianem potasowym dodawanym w nad­
miarze. Odmiareczkowanie nadmiaru nadmangania­
nu potasowego tiosiarczanem s odowy m. 

2.13.2. Ode!YJlllild i roztwOl"Y 
a l Jodelt potasow;r. kr;rst8.1iezDY. 
b l Kwas fosforowy. 
e ) Kwas solDY (1 .1 ). 
d ) Nadmanganian potasowy, roztwór O,01n. 
. ) Oranż aetylowy. roztwór alkoholowy O,1-pro-

centowy. 
f ) Skrobia, roztwór 1-procentowy. 
g ) Tiosiarczan sodowy, r oztwór O,01 n. 
h) Wodorotlenek sodowy, roztwór 20. 

2.13.3. Wykonanie oznaczania. 25gbadanego kwalIl 

fosforowego odw.tonego z dokładnością do o,cen g 
przelać ilościowo do kolby pomiarowej pojemności 

250 cm3 , rozcieńczyć wodą do kreski i wymieszać. 
Do kolby stotkowej pojemności 500 cm3 z dos~li­

fowSIlYID korkiem odmierzyć pipetą 50 cm' badanego 
roztworu. Roztwór zobojętnić wodorotlenk i em sodo­
wym wobec orantu metylowego. Następnie dodać z 
biurety 25 cm' nadmanganianu potasowego i roztwór 
ogrzać do wrzenia. Po ostudzeniu roztworu do t em­
peratury otoczenia dodać 0 , 5 g jodku potasowego. 
5 cm' kwasu solnego. Kolbę szczelnie zamlmąć i od­
stawić na kilka minut do ciemnego pomieszczenia. 

Równocześnie w ten sam sposób przygotować ślepą 
próbę z 25 g kwasu fosforowego. 

WydzieloDY jod w obydwu kolbach odmiareozkować 
roztworem tiosiarczanu sodowego wobec skrobi. 

2.13.4.0bliczanie wyników. Zawartość substancji 
redukujących w przeliczeniu na kwas f osforawy 
H3P03 (X11 ) obliczyć w procentach wg wzoru 

(V-V1)·0. 205 
m • 50 = m 

w którym: 

V - objętość ściśle O. 01n roztworu tio­
s iarczanu sodowego z u:tyte go do mia­
reczkowania ślepej prób,., cm3 • 

V1 - objętość ściśle O,01n roztworu tio­
siarczanu sodowego zużytego do mia­
reczkowania badanej próbki·, cm3 • 

m - odwatka badanego kwasu f08toro_80.S. 
O. QOO4.1 - ilość kwa.aQ f.afora_go (H

3
P0

3
) odpo-

wiadająca 1 ~ ściśle O.01n rostwom 
nadllanganianu. potasow.go. g. 

2.13.5. !:uik. Za wynik nalety Prl7j~ średa!, 
arytmetyczD4 wyników co najmniej dwóch oanacs" 
równoległych. rótni~eyoh się Międsy sobą ni. wię­
cej nHo1~ w;yn.1ku nits.ego. 

2.14. Oanaczanie !!Wartości substancji nieroł­
puszczalDych w kwasie fosforowym termlcsąya. e­
kstrakcyjgrm surowym. zatętonya i oczzszc.0Al! 

2,14.1. Z8.JIada _tody. Przesączeni. odmierzonej 
objętości kwasu fosforowego przez tygiel do s,­
czenia G4 i oznaczanie metodą wagową. 

2.14.2. Wykonanie oznaczania. Odmierzyć oylind­
rem 100 cm:r dobrze wymieszanego kwasu fosforoweg, 
a następni e przesączy ć pod próżnią prze z tygiel z 
dnem porowatym G4 wysuszony m do stałej masy w tem­

per aturze 1 05 ~ 11 0oC. 
Pozostałość na tyglu przemyć wodą destylowaną 

do obojętnego odczynu przesączu. Tygiel z osadem 
wysuszyć w temperaturze 105 ~ 110'b c!o stałej masy. 

2.14.3. Obliczanie wyników.Zawartość substancji 
nlerozpuszczalnych (X12) obliczyć w g/Wt? wg wzoru 

(m1 -m2) • 1000 
X 12 = 100 10(m1 -mi) 

w kt6rym: 

m1 - masa tygla z osadem, g, 
m 2 - masa tygla pustego. g. 

2.14.4. Wynik. Za wynik nalety przyjąć średnią 

arytmetyczną wyników co najmnie j dwóch oznaczań 
równoległych. r6tniąeycb się międz,. sobą nie wię­
cej niż o ~ wyniku niższego. 

2.15. Oznaczanie gęstośei w kwasie fosforo wY m 
ekstrakcyjnym surowym zatętonym i OCZyszcz0AY! 

2.15.1. Zasada oznaczania. Pomiar gęstości ba­
danego kwasu za pomocą areometru w temperaturze 
200 C. 

2.15.2. PrzyrządY. Komplet areometr6w. 

2.15.'. Wykonanie oznaczania. Około 500 cm 3 ba­
danego kwa..su fosforowego wlać do suchego szklanego 
cylindra. Temperaturę próbki doprowadzi ć do 20 
!O,5<>C. Zanurzyć w kwasie odpowiedni areometr i 
skoro tylko zostanie osiągnięta r6wnowaga sta­
tyczna i termiczna odczytać na areometrze gęstość 
cieczy. 

KO NI EC 

INFORMACJE DODATKOWE 

1. Instytucja opracowu,jllca normę - Zakł ady Cbe­
miczne POLICE 

2. I stotne zmiany w stosunku do BN-70/6014-03 1 

ZN-7?/MPCh/N-180. Ujednolicono met ody badań,wpro-

wadzono nowe metody zalecane przez ISO 1 RWPG oraz 
wprowadzono rodzaje metod badań. 

3. Nom zwiuane 
PN-68/C-06500 ~iza chemiczna. Przygotowanie 
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odczynnlków roztwol'Ów pollOcnlcz;ych .... roano­
l'Ów do koloąmetr1l l netelo_trll 

PN-Q8/C-QII.519 !nal.1:aa che.leana. Oanaesanle 11&­

l;ych sawartoścl siarczanów II ~zb8.l"lrll;1ch ros­
tworach metod4 turbldyDetr.yesD4 

4. Nor sY zagraniczne i zalecenia międzynarodowe 
Anglia BS 4258 Part 1 Methode of teet f or pho­

ehoric ac id fo r i ndus t r i al us e. De t ermination 
of calcium content 

BS 4258 Par t 2 Determination of iron oon-
t ent 

Jugosławia JUS H. B8 . 066 Iapitivanje tehnioke 
f osforne kis el ine. Odr edivanje sadr!aja fosfo­
r ane kieeline (kao P205) 

J US H. B8 . 067 Iepitivanj e tehn i cke foe­
f or ne kia eli ne. Odredi vanje aadr~aja sulfata 

J US H.B8.068 Iepitivanje tehnicke ~­
fo r ne kiael i ne. Odredi vanje eadrżaja kaleijuma 

JUS H. B8 . 069 Isp i tivanje tehni oke ftB­
forne kiseline. Odr edi vanje sadr~aja gvozda 

NRD TGL 20 871 B.15 Grundchemikalien. Prftfung von 
Phoephor und anorganiBohen PhoBphorverbindun­
gen. BeBtimmung deB Gahaltes an phosphorlger 
SIlure 

ISO R 847 Phosphoric aeid for industrial use.De­
termination of sulphat eontent. Volumetrio me­
thod 

ISO R 848 Phosphoric acid for industrial use.De­
terminat i on of ealeium oontent. Volumetrio me­
thod 

ISO R 849 PhoBphori c acid for industrial use.De­
termi nation ot iron content 2,2'-b.JP7rid11 
speetr ophotometrio method 

ISO DIS 3359 Ac i de phosphorique a usage i~tr1al. 
DoBage l'arsenie. Jlethode photomatrique au die­
thyldithioearbamate d'argent 

ISO DIS 2590 General method tor the determination 
ot arsenio. Silver diethyladithlooarbamate fot­
hometrl0 method 

RWPG PC 2701-70 ~cwop K HeOpr8HH~eCKHe Coe~He­

lOOł ~cC»opa. YeorO.ltl>l IICIIH'r8WlJł 
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