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1. WBE cd. tabl. 1
Zwigzki 1lub _ Zakres
1,1, Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg me- plerwiastki Hetod, stosowania
tody badah kwasu fosforowego technicznego, ter—
kompleksometryczna zej 0,0
micznego i ekstrakcyjnego: surowego, zatezonego i Wapt P ok powyzej 0,05%
0CZYBZCZONego . manganometryczna powyzej 0,0%%
1.2, Bodzaje metod badah. Norma obejmuje naste- Zelazo ﬁo:ggg%grﬁ:fi:;%czm Bl & 4
O 4
pujgce metody badarh kwasu fosforowego techniczne- 2,2 -dwupirydylu 4 ’
go:
fotokolo etryczna
- oznaczanie zawartosci kwasu fosforowego i fos— Oréw z zastosmnigl di- | 0,000420,025%
foranéw w przeliczeniu na H;POV tizonu
- oznaczanle zawartosci wolnych kwaséw wprzeli- fotokolorymetryczna
SHAIL N TH Tx D dvsen | B oo odwatigkane | 1o o or
- oznaczanie zawartoSci siarczanédw, baminianu srebra
- oznaczanie zawartoscli wapnia, P pp—T—
- oznaczanie zawartoscl Zelaza, Krzemionka w postaci zreduko- B8 £ 1%
- oznaczanie zawartosci olowiu, grzlgggmﬁ?gégig;xe o L4 =
- oznaczanie zawartosci arsenu, -
- oznaczanie zawartoéci krzemionki, mi&l‘etgigggi po des- 0,15 &+ 6%
- oznaczanie zawartosci fluoru, B i
- oznaczanie zawartosci chlorkéw, Zlgizzggg’wgzlllilggkowej 0,04 = 2%
= oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie, Chlorki me rkurymetryczna powyzej 0,02%
- oznaczanie zawartoscli substancjl redukujgcych Substanc je
KMnO, w przeliczeniu na HzPOz, mgkugzﬁg manganometryczna powyzej 0,02%
- oznaczanie gestosci. 4
H3P03
1.3. Zakres stosowania metod - wg table. 1.
Substanc je
Tablica 1 nierozpusz- wagowa powyzej 0,05
- czalne kg/dn
Zwigzkil 1ludb Zakres
pierwiastki Metoda stosowania 2. BADANTA
- i i powyzej % 2.1, Postanowienia ogélne.Przy wykonywaniu ana-—
f::gomwy géizgzﬁozﬁlgriistO- B lizy nalezy stosowaé odczynniki o stopniu czystos-
magne Zowego P cil cz.d.a. oraz wode destylowang lub o réwnowaz—
o nej czystosci.
Wolne kwasy | potencjometryczna powyzej %
5 5 - 2.2, Przygotowanie kwasu do badan. Kwas przezna-
m CZKow -
duliclzgi siai‘cggnéw 0,01 + 2% czony do badah powinien byé uprzednio sklarowany
- do siarczkéw przez odwirowanie, odstanie lub przesgczenie przez
arcz
— miareczkowa z zasto- 2 - &% tygiel do sgczenia G3.
sowaniem nitchromazo : Odwazki do wszystkich oznaczan nalezy wykonaé
wagowa powyzej 0,2% zaraz po przygotowaniu kwasu do badan ze wzgledu

1) W zakresie metod badafh.

na mozliwosé ewentualnego dalszego wytracania sie

osadu.
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2.3. Oznaczanie zawartdsci kwasu fosforowego

i tosforanow
2.3+, Oznaczanie zawartosci kwasu fosforowego
metodg aikalimetryczng

2.%.1.1. Zasada metody. Miareczkowanie kwasu
tosforowego mianowanym roztworem wodorotlenku so-

dowego wobec tymoloftaleiny.
Metode stosuje sie w przypadku kwasu fosforowe-
go termicznego.

2¢3s1.2. Odezynniki i roztwory

a) Tymoloftaleiné, roztwdr O,l-procentowy w al-
koholu etylowym.
b) Wodorotlenek sodowy, roztwér 1n.

2¢3e1.3, Wykonanie oznaczania., Okolo 2 g bada-
nego kwasu fosforowego termicznego odwazyé 2z do=
kladnoscig do 00,0002 g w zamkni¢tym naczynku wa-
gowym, Prébke przeniesé ilosciowo do kolby stoz-
kowej o pojemnosci 300 cm5, dodaé 100 cm3 wody,
0,5 cm” rozuworu tymoloftaleiny i po wymieszaniu
miareczkowa¢ roztworem wodorotlenku sodowego do

uzyskania niebieskiego zabarwienia wskaZnika.

Obliczanie wynikéw. Zawartosé kwasu
fosforowego ~ H,PO, (X;) obliczy¢ w procentach wg

wzoru

2a3e0 o4y

_V» 0,049 + 100 V 4,9
1 m m

w ktoryms
V'~ objetosé scisle 1n roztworu wodorotlen-—
ku sodowego zuzytego do miareczkowania,
cmj,
m = odwazka badanego kwasu fosforowego ter-
micznego, g,

0,049 = 1los¢ kwasu fosforowego (HBPOQ) s 0dpo-
wiadajaca 1 em” $cible 1n roztworu wo-
derotlenku sodowego, gZe

2:3:0.5. Wynik, Za wynik nalezy przyjaé¢ Srednig

arytmetyczng wynikdédw co najmniej dwdch oznaczan
réwnolegiych, rbéznigcych sie miedzy sobg nie wie-
cej niz o 0,5 wyniku niZszego.

2e2.2. Oznaczanle zawartosci catkowitego P.,_(_?5 L]
przeliczeniu na kwas fostorowy metodg miareczkowg
2z zastosowaniem chlorku magnezowego

2:%.2.71. tosada metody. Miareczkowanie fosfora-
néw mianowsnym roztworem chlorku magnezowego w
alkalicznym $rodowisku wodno~alkoholowym wobec
tymoloftaleksonu 1 fenoloftaleiny, po uprzednim
zamaskowaniu kationéw przeszkadzajgcych (Ca,Pe,Al)
wersenianem dwusodowym. Metode stosuje sie w przy-
padku kwasu fosforowego ekstrakcyjnego.

243:2.2, Przyrzgdy. Mieszadio magnetyczne.

2¢5+2+3. Odczynniki i roztwory
a) Alkohol etylowy 96-procentowy, metylowy lub
aceton.

b) Bufor amonowy, roztwdr: 56 g chlorku amono-
wego rozpuscié w wodzie, dodaé 400 cm3 amoniaku
(0,91), rozcienczyé wodg do objetosci 1 dm® 4 wy=
mieszac.

¢) Chlorek magnezowy, roztwér O,05m.

d) Fenoloftaleina, roztwér 1-procentowy w alko-
holu etylowym.

e) Fostoran jednopotasowy (Wg Soerensen’a),
roztwér wzorcowy 0,05m: 1,7011 g fosforanu jedno-
potasowego (KH2P04) rozpuécié w wodzie i rozcien-
czyé do kreski w kolbie pomiarowej pojemnosci
250 cmz.

f) Tymoloftalekson.

g) Wersenian dwusodowy
0,05m.

2¢3.2.4.Nastawienie miana 0,05m roztworu chlor—
ku magnezowego. Do zlewki pojemnosci 250 cm’ od-
mierzyé biuretg 25 cm’ roztworu fosforanu jedno-
potasowego, dodaé¢ 10 cm3 wody, 10 cm? buforu amo=-
nowego, 35 cm3 alkoholu etylowego (metylowego lub
acetonu) oraz 2+3 kropli fenoloftaleiny i szczyp-
te tymoloftaleksonu.

Nastepnie do roztworu, przy cigglym mieszaniu
na mieszadle magnetycznym, dodsé¢ z biurety poiowe
objetosSci chlorku magnezowego potrzebnej do cal-
kowitego wytracania fosforanéw (12 = 13 cmb) i
mieszaé okolo 5 min. Zabarwienie roztworu zmienia
si¢ z niebieskiego na rdézowe. Nastepnie dodaé po-
nownie szczypte tymoloftaleksonu 1 domiareczkowaé
roztwér maiymi porcjami chlorku magnezowego do
uzyskania niebieskiego zabarwienia wskaZnika nie
znikajgcego w ciggu 1 min.

Nalezy wykona¢ co najmniej 3 réwnolegte mia-
reczkowania roztworu wzorcowego.

Poprawke miana 0,05m roztworu chlorku magnezo=-
wego (a) obliczyé wg wzoru

a=22
%

(EDTA) , roztwér okolo

w ktérym:

V - objetosé 0,05m roztworu chlorku magnezowego
zuzytego do zmiareczkowania 25 cm5 WZOICO—
wego 0,05m roztworu fosioranu jednopotaso=-
wego, cm”.

2.3+2.5¢ Wykonanie oznaczania. W zamknig¢tym na-
czynku wagowym odwazyé z doktadnoscig do 0,0002 g

okolo 3 g kwasu fosforowego surowego albo oczysz=—
czonego lub okolo 2 g kwasu fosforowego zatezone-
g0 przygotowanego wg 2.2. Probke przeniesé ilos—
ciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 250 cm3, do=-
peinié wodg do kreski i wymieszaé (roztwér A).

Do kolby stozkowej pojemnosci 250 cm} odmierzyé
pipetg 25 cm” badanego roztworu, dodaé 5 cm3 we -
senianu dwusodowego, 10 cm” buforu amonowego oraz
szczypte tymoloftaleksonu.

Odumrareczkowaé nadmiar wersenianu  roztworem
chlorku magnezowego do zmiany zabarwienia wskaZe
nika 2z szaronieblieskiego na wyraznie niebieskie
(miareczkowanie I).

Nastepnie dodaé¢ 35 cm5 alkoholu etylowego (me=-
tylowego lub acetonu) 2<% kropli fenoloftaleiny i
przy ciggiym mieszeniu roztworu na mieszadle mag-
netycznym odmierzyé z biurety 12+13 cm” chlorku
RAZNOZOWOZO «

Roztwér mieszaé okolo 5 min. Zabarwienie roztwo-
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ru zmienia sig¢ 2z niebieskiego na rézowe. Dodaé
szczypte tymoloftaleksonu i nastepnie domiarecz—
kowaé badany roztwér, dodajgc chlorek magnezowy
malymi porcjami do uzyskania niebieskiego zabar—
wienia wskafnika, nie znikajgcego w ciggu 1 min
(miareczkowanie II).

2.3.2.6, Obliczanie wynikéw. Zawartosé fosfora-
néw jako H3P04 (X1) obliczyé w procentach wg wzo-
™

X. = Y+ 0,0049 - 250 *+ 400 _ V_- 4,9
1 m e 25 m
w ktérym:

V = objetos¢ scisle 0,05m roztworu chlorku
magnezowego zuzytego do miareczkowania
fosforanéw (miareczkowanie II), cm3.

m - odwazka badanego kwasu fosforowego, g,

0,0049 - iloé¢ kwasu fosforowego (H;Poq) odpo=-
wiadajgca 1 cn’ écible 0,05m roustworu
chlorku magnezowego.

2+5+2+7+ Wynik, Za wynik nalezy przyjaé srednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczah
réwnolegiych, réznigcych sie miedzy sobg nie wie-
cej niz o 0,5% wyniku nizszego.

2.4. Oznaczanie zawartoéci wolnych kwaséw w kwa—
sie fosforowym ekstrakcyjnym w przeliczeniu na
B30,

2.441, Zasada metody. Wytracenie fosforanédw
przeszkadzajgcych kationéw (Fe, Al, Ca) przez po-
tenc jometryczne miareczkowanie roztworem wodoro=-
tlenku sodowego do skoku potencjatu przy pH okolo
9. Odsgczenie powstatego osadu. Zalkalizowanie
przesgczu do pH 9,5 i miareczkowanie powrotne od
pH 9 mianowanym roztworem kwasu solnego do skoku
potencjaiu okolo pH 4 wg rdéwnania:

stfiPO4 + HCl———)NaI{ZPO4 + NeCl

Miareczkowanie drugie odpowiada zawartosci wol-
nego kwasu fosforowego w badane] prébce.

2,4,2, Przyrzgdy. Pehametr zaopatrzony w elek=-
trode szklang i kalomelowsg.

2e4e3+. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny, roztwér O,5n.
b) Wodorotlenek sodowy, roztwér O,5n.

2.4.4, Wykonanie oznaczania. Okolo 2 do 3 g ba-
danego kwasu fosforowego ekstrakcyjnego odwazyé w
zamknietym naczynku wagowym 2z doktadnoscig do
0,0002 g. Prébke przeniesé iloéciowo do zlewki
pojemnosci 250 cm” 1 rozcienczyé wodgq do objetosci
okoto 50 cm3 . Nastepnie roztwédr miareczkowaé po=
tencjometrycznie roztworem wodorotlenku sodowego
do skoku potencjatu przy pH okolo 9 (unikaé wiek-
szego alkalizowania ze wzgledu na mozliwosdé roz-—
puszczania si¢ fosforanu glinu). Osad fosforanédw
odsgczyé 1 przemyé kilkskrotnie wodg. Przesgcz
zalkalizowaé do pH 9,5 1 miareczkowaé kwasem sol-
nym do pH 9 do skoku potencjaiu przy pH okolo 4.

24445, Obliczanie wynikéw. Zawartosé wolnych
kwaséw H3PO, (XZ) obliczyé w procentach wg wzoru

X. o V.. 0,049 . 100_V . 4,9
2 m m

w ktérym:

V - objeto&é scisle 0,5n roztworu kwasu
solnego zuzytego na zmiareczkowanie ba=-
danego roztworu od pi = 9 do pH - 4 ,
cmj,

m - odwazka badanego kwasu fosforowego, g,

0,049 - 1lo4¢ kwasu fosforowego odpowiadajgca

1 mn3 6cisle 0,5n roztworu kwasu sol-
nego, ge

2.4.,6. Wynik., Za wynik naleZy przyjgé Srednig
arytmetyczng co najmniej dwéch oznaczain réwnoleg-

tych, réznigcych sie¢ miedzy sobag nie wiecej niz o
0,% wyniku nizszego.

2.5. Oznaczanie zawartosci siarczandw

2.5.1, Oznaczenie zawartosci siarczandéw metodg

miareczkowg po redukcji ich do siarkowodoru w kwa—
sie fosforowym termicznym i ekstrakcyjnym oczysz=

Czo

2,5.1.1. Zasada metody. Reduxcja siarczanéw do

siarkowodoru mieszaning kwaséw jodowodorowego 1
podfosforawego. Zaabsorbowanie oddestylowanego
siarkowodoru w wodno-acetonowym roztworze wodoro=-
tlenku sodowego i miareczkowanie roztworem octanu
rteciowego wobec ditizonu jako wskaznika.

2+9+1+,2. Aparatura i prz

a) Aparat do przygotowania roztworu redukujgcego
(rys.1),ktérego czesci taczone sg na szlif,

0r———5cm
BN-75/6014-05-1)
Rys. 1



4 BN=75/6014-05

b) Aparat do redukcji 1 destylacji (rys.2),
ktérego wszystkie czeéci lgczone sg na szlif.
¢) Mikrobiureta kalibrowana co 0,01 cn3.
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[BR-7578074-75-7)
Rys, 2
2¢5¢1¢3, Odczynniki i roztwory
a) Aceton.
b) Azot.

¢) Ditizon, roztwér acetonowy O,05-procentowy.

d) Kwas solny, roztwér (2 : 1).

e) Octan rteciowy, roztwér 0,00Mm. Rozpuscié
0,3187 g octanu rt¢ciowego - Hg(C2H302)2 W Wo-
dzie i uzupeinié objetosé roztworu w kolbie pomia-
roweJ pojemnosci 1 dm” do kreski.

f) Pirogalol, roztwér wodny 25-procentowy roz-
clenczony 3O-procentowym roztworem wodorotlenku
potasowego w stosunku 1 + 1.

g) Roztwér redukujgcy: do kolby okrggiodennej
pojemnosci 1 an’ aparatu do redukcji (rys.1) wpro-
wadzié kolejno, przepuszczajgc strumien azotu:

- 120 cm’ kwasu jodowodorowego okoto 67-procen-
towego lub 200 cmB - 40-procentowego,

- 50 em” kwasu podfosforawego [H (H,PO,)]50-pro-
centowego,
- 100 cm’ kwasu solnego (1,19).

Kolbe poigczyé z chiodnicg Liebiga 1 przepusz-—
czajgc caly czas strumien azotu, utrzymywaé jej
zawartosé w stanie wrzenia w ciggu 4 godz (przy
przepiywie wody przez chiodnice).

Nastepnie ostudazié¢ do temperatury
przepuszczajgce caly czas strumien azotu.

Roztwér redukujgcy przechowywaé w butelce z
ciemnego szkta 2z doszlifowanym korkiem, przez

otoczenia,

ktérg przepuszczano uprzednie strumier azotu.

h) Siarczan sodowy, roztwér wzorcowy 0,001m.
Odwazyé 0,1420 g siarczanu sodowego bezwodnego,
wysuszonego uprzednio w temperaturze 110°c. ostu=
dzonego w eksykatorze i rozpuscié w wodzie, a na-
stepnie w kolbie pomiarowej pojemnoéci 1 IO%=-
cleficzyé wodg do kreski. 1 cm”’ tego roztworu za-

wiera 0,096 mg sof*.

i) Wodorotlenek sodowy, roztwér okolo 1n,

2:5+1.4, Nastawienie miana 0,001m roztworu octa-
nu rteciowego. Do probdéwki aparatu do redukcji i

destylacjt (rys.2) wprowadzié 5 cm” wodorotlenku
sodowego, 5 cm” acetonu i 0,1 cm” ditizonu.

Po wymieszaniu roztworu dodawaé kroplami octan
rteciowy do zmiany zsbarwieniaz %6ttego na rézowe.

Do suchej kolby redukcyjnej wprowadzié 1 cm5
wzorcowego roztworu siarczanu sodowego, odmierzo-
nego za pomocg mikrobiurety.

Polgczyé wszystkie czesci aparatu, jak wskazuje
rys.2 1 przepuszczaé przez aparat, za pomocg rur—
ki przewodzgcej staby strumien azotu przechodzgcy
przez piuczke zawierajgcq pirogalol.

Naste¢pnie za pomocg rozazielacza, nie przerywa=-
jac przepiywu azotu wprowadzié¢ do kolby redukcyj-
nej 10 ¢ roztworu redukujgcego. Kolbe redukeyj—
ng zanurzyé czesciowo we wrzgcej kgpieli wodne]
na 30 min, przepuszczajgc caly czas strumien azo-
tu. Po zakohczeniu ogrzewania przepuszczaé azot
jeszcze w ciggu 5 min. Uwolniony siarkowodér zos-—
taje zaabsorbowany w roztworze wodno-acetonowym
wodorotlenku sodowego,ktéry zabarwia sie na zétto.

Ewentualne powstanie zabarwienia nieblesko-zie-
lonego wskazuje na zbyt duzq ilosé kwasu solnego
wprowadzonego do naczynia redukcyjnego. Prébe na=—
lezy wéwczas powtdrzyé.

Rozigeczy¢é poszczegdlne czedci aparatury, prze—
myé rurke potgczeniowg kilkoma cm5 mieszaniny wo=-
dy 1 acetonu w stosunku 1 : 1, zbierajgc ciecz z
przemycia w probéwce. Otrzymany roztwbdr miarecz—
kowaé¢ 2z mikrobiurety roztworem octanu rteciowego
do uzyskania rdézowego zabarwienia wskaZnika.

Mase siarczanéw(1n1) w miligramach, odpowiada-
jch‘lcm5 0,00Mm roztworu octanu rteciowego, obli-
czyé wg wzoru

m, = -‘;‘o— . 0,096

w ktérym:

V. - objetosé 0,00Mm roztworu octanu rtecio=-
wego zuzyta do miareczkowania siarkowo-
doru wydzielonego w czasie redukcji
1 cm5 roztworu wzorcowego siarczanu so-
dowego, <:m3 »

0,096 - masa siarczanéw (SO,) odpowiadajaca

1 cm3 8cisle 0,00Mm roztworu wzorcowego
siarczanu sodowego, mg.

2.5.1.5. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ z dokiad—
noécig do 0,1 g 50 g kwasu fosforowego termiczne-—
go lub 10 g kwasu fosforowego ekstrakcyjnego
0CZyB8ZCZONEego .
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W przypadku kwasu termicznego prébke przeniesé
iloéciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 200 cm3,
a w przypadku kwasu ekstrakcyjnego do kolby pe—
miarowej poJjemnoéci 1000 cmB.

Roztwér rozclenczyé wodg do kreski i dobrze wy-—
mieszaé.,

Do kolby redukcyjnej aparatu (rys.2) odmierzyé
2 cm3 badanego roztworu. Polaczyé poszczegbdlne
czgécl aparatu zgodnie z rys.2.

Do probéwki wprowadzié 5 cm5 wodorotlenku sodo-
wego, 5 cm3 acetonu 1 0,1 cm” ditizonu. Roztwér
wymieszaé 1 dodawaé kroplami roztwédr octanu rte-
ciowego do zmiany zabarwienia wskaZnika z z6:tego
na rézowe, Nastepnie przepuszczaé przez aparat
stab, strumieh azotu, przechodzgcy przez piuczke
zawierajgcg pirogalol.

Za pomocg rozdzielacza wprowadzié do kolby re-
dukcyjnej 10 cm5 roztworu redukujgcego 1 dalej
posiepowaé zgodnie z 2.5.1.4.

W przypadku wigkszej lub mniejszej niz normowa-
na zawartosci siarczanéw w badanym produkcie, na-
lezy tak dobraé odwazke do bezposSredniego ozna=-
czania, aby zawierata od 0,05 do 0,2 mg SO, oraz
wody nie wiecej niz 2 cm}.

24541.64 Obliczania wynikéw. Zawartos¢ siarcza-
néw S0, (XB) obliczyé w procentach wg wzoru

_Vqtmq V100 Vyemy .V . 0,05
3 m e+ 2+ 1000 m

X

w ktérym:

V1 - objetosé 0,00Mm roztworu octanu rteciowego
zuzytego do miareczkowania, cm5,

m, - ilo&¢ siarczanéw (SO,'_) odpowiadajgca 1 e
0,001m roztworu octanu rt¢ciowego oznaczo=
na wg 2.5.1.4, mg,

V = objetosé do Jakiej rozcienczono odwazke
badanego kwasu fosforowego, cm”,

m - odwazka badanego kwasu fosforowego, g.

2:5:1,7s Wynik. Za wynik nalezy przyjqaé srednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczan
réwnolegtych, réinigcych sie miedzy sobg nie wie-
cej niz o 20% wyniku nizszego.

Dopuszcza si¢ oznaczanie siarczanédw metodg ne—
felometryczng zgodnie z PN-68/C-04519,

Roz jemczgq metodg dla kwasu termicznego jest me-
toda objetosciowa po redukcji siarczanéw do siar—
kowodoru.

2.5.2. Oznaczanie zawartosci siarczanéw metodsg
miareczkowg z zastosowaniem nitchromazo dla kwasu
ekstrakcyjnego surowego i zatezonego oraz 0CZySZ—

czonego po dodaniu wzorca Soi*do badanej probki

2¢542.1. Zasada metody. Miareczkowanie siarcza-
néw w kwaénym Srodowisku wodno-acetonowym miano=
wanym roztworem chlorku barowego wobec wskaZnika
nitchromazo. W czasie miareczkowania wytraca sieg
siarczan barowy.

Nadmiar soli Dbarowe] reaguje ze wskaznikiem
barwigc w punkcie réwnowaznikowym roztwédr na ble-—
kitno,

W przypadku kwasu fosforowego 0Czyszczonego, w
ktérym duza w stosunku do s.arczanéw ilos¢ wapnia
przeszkadza oznaczaniu, nalezy w celu uzyskania
wyratnej zmiany zabarwienia wskaZnika w punkcie
réwnowaznikowym, do badanego roztworu dodaé znang
objetosé wzorcowego roztworu siarczanéw (32304),
ktérq nastepnie uwzglednia sle przy obliczaniu
wyniku.

2650220 Przyrz

a) Pehametr zaopatrzony w elektrode szklang i
kalomelowg.
b) Mieszadlo magnetyczne.

2¢5+2+3+ Odczynniki i roztwory

a) Aceton.

b) Chlorek barowy, roztwér 0,02n, Miano roztwo-
ru nalezy nastawi¢ miareczkujgc w sposéb podany w
25424 2 cm” 0,02n roztworu kwasu siarkowego.

c) Kwas siarkowy, roztwér O,02n,

d) Nitchromazo, roztwér wodny O,2-procentowy.

2.5.2.4, Wykonanie oznaczania. Do kolbki stozko-
wej pojemnoéci 100 cm” odmierzyé p’peta 5 cm3 roz—
tworu A przygotowanego wg 2.3.2.5. W przypadku
kwasu fosforowego oczyszczonego do odmierzonego
badanego roztworu dodaé¢ 2,0 cm3 kwasu siarkowezo.

Roztwér rozcienczyé do objetosci 10 cm5. Spraw-
dzié¢ pH roztworu, ktére powinno wynosié¢ 1,7 < 2.
Nastepnie dodaé 10 e’ acetonu, 2 krople nitchro-
mazo 1 miareczkowaé¢ roztwédr powoli, mieszajgc ca-
1y czas na mieszadle magnetycznym, roztworem
chlorku barowego do uzyskania trwatej, nie znika-
Jjgcej w ciggu 2 min bigkitnej barwy wskasnika,

Rozcienczenie badanego kwasu dooznaczania siar-
czanéw jest tak dobrane, %e gwarantuje zasadniczo
2gdany zakres pH. W przypadku pH powyzej 2 nalezy
skorygowaé je dodajgc kroplami kwas solny (1 : 1),
W przypadku pH ponizej 1,7 nalezy zmniejszyé od-
powiednio dawk¢ badanego kwasu (Jjony NH,, Na, K
przeszkadzajg oznaczaniu),

W przypadku wigkszej lub mniejszej niz normowa-—
na zawartosci siarczanow w badanym produkcie, na=-
lezy dobra¢ takg odwazke proétki do bezposredniego
oznaczania, aby zuzycie 0,02n roztworu chlorku
barowego wynosito 1 # 3 cm”,.

2¢5¢2.5. Obliczanie wynikéw. Zawartosé siarcza-—
néw SO4 (XB) obliczyé w procentach wg wzoru

X, - Y+ 0,00006 - 250 + 100 _V - 4,8
3 m.5 m

V ~ objetosé scisle 0,02n roztworu baro-
wego zuzytego do miareczkowania, cm3,
m - odwazka badanego kwasu fosforowego,g,
0,00096 - iloé¢ siarczanéw (S0,) odpowiadajaca
1 cm3 scisl> 0,02n roztworu chlorku

barowego, ge

2¢5.2.6. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé é4rednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwdéch oznaczan
réwnolegtych réznigcych sie miedzy soba nie wie-
cej niz o 10% wyniku nizszego.
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2,5.3, Oznaczanie zawartosci siarczanéw metodg

wagowg (arbitrazowg) dla kwasu fosforowego suro-—
wego, zatgzonego i oczyszczonego

245+.%s1. Zasada metody. wytrgcenie siarczanu
barowego z silnie kwasnego roztworu przez powolne
dodawanie badanego kwasu fosforowego do goracego
roztworu chlorku barowego i wyprazenie odsgczone-
go osadu do stalej masy.

2e5943.2. Przyrzgdy. Mieszadlo magnetyczne.
2.9.3.3. Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebra, roztwér okolo 0,1n zakwaszony
kwasem azotowym,

b) Chlorek barowy, roztwér 10-procentowy.

c) Kwas solny (1,19).

2.5.3.4., Wykonanie oznaczania. 10 g badanego
kwasu fosforowego, odwazonego 2z doktadnoscig do
0,1 g rozcienczyé w kolbie pomiarowe]j pojemnosci
250 cm® wodg do kreski i wymieszat.

Do zlewki pojemnosci 400 cm3 wprowadzié 25 cm5
roztworu chlorku barowego, 10 cm3 kwasu solnego i
po rozcienczeniu wodg do objetosci okolo 200 cm
ogrzaé roztwébr do wrzenia.

Do gorgcego roztworu dodawa¢ kroplami za pomocg
pipety, caly czas mieszajgc, 25,0 cm5 roztworu
badanego kwasu fosforowego.

Roztwér ragodnie ogrzewaé az do opadnigcia osa-
du, a nastepnie przesgczy¢ przez twardy sgczek
Sgczek z osadem przemyé gorgcq wodg do zaniku re-
akcji na jon chlorkowy (préba z azotanem srebra, )
nastepnie wysuszyé, spalié 1 wyprazyé w tempera-
turze 800°C do stalej masy.

2.5¢3.5. Obliczanie wynikéw. Zawartosé siarcza-—
néw S0, (XB) obliczyé w procentach wg wzoru

n my ¢ 0,4115 - 250 * 100 my o 411,5

3 me 25 m
w ktérym:
m - masa wyprazonego osadu siarczanu baro-
Wego, g,

m = odwazka badanej prébki, g,
0,4115 - wspdiczynnik do przeliczenia
Ba80, — 804.

245.3.6, Wynik. Za wynik nalezy przyjgé Srednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczaf
réwnolegtych, réznigcych sie miedzy sobg nie wie-
cej niz o 10% wyniku nizszego.

246, Oznaczanie zawartosci wapnia w kwasie fos—
forowym ekstrakcyijnym surowym, zatgionymi oczysz-—
C20] metodg kompleksometrycz: lub anome -

tryczng (arbitrazows)

2.6,1, Oznaczanie zawartos$ci wapnia metodg kom=—
pleksometryczng

2+6.1.1. Zasada metody. Wytrgqcanie wapniaw pos-
taci CaS0, w érodowisku kwasu siarkowego. Rozpusz-

czenle odsgczonego osaduw kwasie solnym, miarecz-
kowanie wapnia roztworem wersenianu
wego wobec kalcesu jako wskaZnika.

dwusodo=-

2.6.1.2, Przyrzgdy. Mieszadlo magnetyczne.

246+1.3, Odczynniki i roztwory

a) Alkohol metylowy.

b) Kalces wymieszany i roztarty z chlorkiem so-
dowym w stosunku 1 : 100,

¢) Kwas siarkowy (2 : 1).

d) Kwas solny (1 : 1).

e) Tréjetanoloamina.

f) Wersenian dwusodowy, roztwér 0,02m.

g8) Wodorotlenek potasowy lub sodowy,roztwér 4n.

2.6.,1.4, Wykonanie oznaczania. Okolo 10 g bada-
nego kwasu fosforowego odwazyé w zlewce pojemnoéci
150 cm’ z doktadnoécig do 0,01 g. Do prébki dodaé
15 cmz' kwasu siarkowego, 10 cm” alkoholu metylo-
wego 1 mieszalé calosé na mieszadle magnetycznym w
ciggu 15 min.

Wytracony osad odsgczyé przez maly gesty sgczek
przemywajgc kilkakrotnie (3 + 5 rezy) malymi por-
cjami alkoholu metylowego. Sgczek 1r1ozloZyé na
lejku, osad spiukaé wodg do zlewki 1 rozpuscié w
matej objetosci gorgcego kwasu solnego, opiukujgc
nim sgczek. Nastepnie sgczek splukaé wodg.

Roztwér przeniesé ilosciowo do kolby pomiarowe
pojemnosei 250 cm’, uzupeinié woda do kreski
i wymieszaé,

Do kolby stozkowej pojemnosci 500 cmj odmierzyé
pipeta: w przypadku kwasu fosforowego o zawartos—
ci wapnia ponizej 0,5 - 100 cm3 badanego roztwo-
ru, w przypadku kwasu fosforowego o zawartoéci
wapnia 0,5% 1 wyiszej = 25 om’ badanego roztworu.
Do prébki dodaé 3 < 4 kropli trdjetanoloaminy i
rozcienczyé roztwédr wodgdo objetosci okoto 200 cn?

Nastepnie zobojetnié prébke wobec papierka
wskasnikowego 4n roztworem wodorotlenku potasowe-
g0 dodagqc w nadmiarze 12 cn} tego roztworu (oko-
0 6 cm” 4n roztworu KOH na kazde 100 cm’ badane-
go roztworu)., Roztwér miareczkowaé wersenianem
dwusodowym, dodajgc go kroplami wobec kalcesu do
zmiany zabarwienia wskafnika z rézowego na trwale
niebieskie,

W przypadku wigkszej lub mniejszej niZ normowa=-
na zawartosci wapnia w badanym produkcie, naleiy
tak dobraé odwazke prébki do bezposredniego ozna-
czania, aby na zmiareczkowanie jeJ zostalo zuiyte
kilka cm” 0,02m wersenianu dwusodowego.

2.691,5, Obliczanie wynikéw, Zawartosé¢ wapnia
Ca (Xq_) obliczyé w procentach wg wzoru

X V + 0,0008016 250 « 100 _ V + 20,04
=

4 m . V1 m.V,

w ktérym:

V = objetosé scisle 0,02m roztworu wer-
senianu dmodo':go zuzytego do
miareczkowania, om”,

m - odwazka badanego kwasu fosforowego,
1)

V4, = objetosé roztworu pobrana do anali-
Yy °l5 »

0,0008016 - 1loéé

wapnia (Ca) odpowiadajgca
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1 cmb 8cisle 0,02m roztworu wer-
senianu dwusodowego, g.

2.6.1.6. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ srednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczah
réwnolegtych, réznigcych sie miedzy sobg nie wie-
cej niz o 10% wyniku nizszego.

2.6.2., Oznaczanie zawartoéci wapnia metodg man-
ganometryczng

2¢642.1s Zasada metody. Oddzielenie wapnia w
postaci szczawianu wapniowego.Rozpuszczenie odsg-
czonego osadu 1 zmiareczkowanie Jonu szczawiano-
wego rnztworen nadmianganianu potasowego.

2.662.2, Odczynniki i roztwory

a) Amoniak, roztwédr 10-procentowy.

b) KEwas cytrynowy, roztwér 10-procentowy.

¢) Kwas siarkowy, roztwér 1 + 1.

d) Nadmanganian potasowy, roztwér O,1n.

e) Oranz metylowy, roztwér wodny O,1-procentowy
f) Szczawian amonowy, roztwér nasycony.

2464243+ Wykonanie oznaczania. Do zlewki pojem-
nosci 400 cm” odwazyé z doktadnoscig do 0,1 g w
przypadku kwasu fosforowego o zawartosci wapnia
ponizej 0,5 - 5 g badanego produktu, w przypadku
kwasu fosforowego o zawartodci O,5% wapnia i wy-
2ej = 2 g badanego produktu.

Do prébki dodaé¢ 50 cm5 wody 1 catosé ogrzaé do
wrzenia. Do gorgcego roztworu dodawaé amoniaku do
wytracenia osadu (pH 6) , utrzymujac temperature
60 = 70°C. Nastepnie, stale mieszajgc 1 podgrze-
wajgc roztwér, dodaé roztworu kwasu cytrynowego
do calkowitego rozpuszczenia wytrgconego uprzed-
nio osadu., Po podgrzaniu roztworu do wrzenia do-
da¢ 20 cm’ szczawianu amonowego, kilka kropel o-
ranzu metylowego 1 ewentualnie kilka kropel amo=
niaku do uzyskania z61tej barwy wskaznika,

Po opadnie¢ciu osadu szczawlanu wapniowego r1o0z—
twdr przesgczyé przez sgczek o Srednlej gestosci.
Sgczek 2z osadem przemyé dziesigciokrotnie malymi
porcjami zimnej wody.

Sgczek 2z osadem przeniesé do zlewki, w ktérej
wykonano strgcenie, dodaé¢ okoto 100 cn? wody 1
20 cm’ kwasu siarkowego. Roztwér podgrzaé 1 mia-
reczkowaé roztworem nadmanganianu potasowego do
uzyskania trwalego nie znikajgcego w ciggu 1 min
rézowego zabarwienia.

2e602.4, Obliczanie wynikéw. Zawartosé wapnia
Caz’ (XA) obliczyé w procentach wg wzoru

Xy -V . 0,002 » 100 _ V - 0,2
m m

w ktérym:

V - objetosé scisle 0,1n roztworu nadman-—~
ganianu potasowego uzytego do miarecz=—
kowania, cm”,

m = odwsika badsnego kwasu fosforowego, g,

0,002 - ilosé wapnia (Caa*) odpowiadajgca 1 cm
8cifle O0,1n roztworu nadmsngsnjanu po=
tasowego, g.

24602450 Wynik. Za wyrik nalezy przyjaé érednig

arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczan
réwnoleglych, rézniacych sie mig¢dzy sobg nie wie-
cej niz o 10% wyniku nizszego.

2,7, Oznaczanie zawarto$ci zele:a w kwasie fos—
forowym termicznym, ekstrakcyjnym surowym, zate-
zonym i oczyszczonym

2.7+1. Zasada metody. Redukcja zelaza tréjwar-
toséciowego chlorowodorkiem hydroksyloaminy. Utwo-
rzenie kompleksu Fez+—2,2’-dwupirydyl w roztworze
octanowym o pH = 3,1.

Pomiar spektrofotometryczny ekstynkcji barwnego
kompleksu przy diugosci fali 522 nm.

2¢7+2+ Aparatura i przyrzgdy

a) Pehametr zaopatrzony w elektrode szklang i
kalomelowg, o czuto&ci co najmniej 0,1 jednostki
pH.

b) Spektrofotometr 1lub fotokolorymetr Spekol z
kuwetg 1 cm.

2e7e%e Odczynniki i roztwory
a) Chlorowodorek hydroksyloaminy, roztwér 10 -

procentowy.

b) 2,2?-dwupirydyl, roztwér: 0,5 g 2,2 —dwupiry-
dylu rozpusci¢ w 10 cm” kwasu solnego (1,19) i u=-
zupelnié wodg do objetosci 100 cm3.

¢) Kwas solny, roztwér (1 : 1).

d) Octan amonowy, roztwdr 35-procentowy.

e) Roztwér wzorcowy zelaza (F93+)przygotowany
wg PN-68/C=06500 p.3.2.1.57 1 rozcienczony w sto-
sunku 1:50 0,01n roztworem kwasu siarkowego.1cm
tego roztworu zawiera 0,02 mg Fe3+.

2,7.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej

2.7.4+1. Wstepne wyznaczanie pH. Do zlewkl po-
jemnosci 100 cm3 wprowadzié 10 cm3 kwasu solnego,
40 cm3 wody, dodaé 1 cm3 chlorowodorku hydroksy=-
loaminy 1 5 cm3 2,2'=dwupirydylu. Roztwér zamie-
szaé 1 pozostawié na cloio 10 min. Naste¢pnie po-
stugujgc sie pehametrem doprowadzié roztwér do
pH = 3,1 dodajgc octanu amonowego.

Zanotowaé objetosé dodanego
roztwér odrzucié.

octanu amonowego,a

2.7e4.2. Przygotowanie skali roztwordéw wzorco-
wych 1 wykreélenie krzywej wzorcowej. Do 5zlewek
po Jemnosci 100 cm3 odmierzyé

objetosdci roztworu
wzorcowego Zelaza podane w tabl. 2.
Tablica 2
L Objetosé roztweru Odpowiadajgca
Pe wzorcowego zelaza masa Fe
cm ng
1

1 o) 0

2 5 0,10

3 10 0,20

4 15 0’30

5 25 0,50

1

) Roztwbér kompensacy jny.

Do kazdej zlewki dodaé 10 cm’ kwasu solnego i
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roztwér rozclehczyé wodg do objetosci okolo
50 cm}. Nastgpnie doda¢ po 1 cm” chlorowodorku
hydroksyloaminy, 5 cm’ 242'=dwupirydylu i pozosta=-
wié¢ roztwory na okoto 10 min. Po uptywie tego cza-
su dodaé¢ takq 1loéé octanu amonowego,jaka zostala
uzyta przy wyznaczaniu pH = 3,1 wg 2.7.4.1.

Naste¢pnie ogrzewaé roztwory na tasni wodnej w
temperaturze 75°C w ciggu 15 min, po czym ostu-
dzié do temperatury otoczenia,

Roztwory przenie&¢ ilo&ciowo do kolbek pomiaro-
wych pojemnosci 100 cm3, uzupeinié wodg do kreski
1 starannie wymieszaé.

Zmierzy¢ ekstynkcje barwnych roztwordw przy diu-
gosci falli 522 nm wobec roztworu kompensacyjnego
jako odnoénika.

Na podstawie uzyskanych danych wykreslié krzyws
wzorcowg, odznaczajgc na osi odcietych ilosci Ze-
laza zawarte w roztworach wzorcowych, w miligra-
mach, a na osi rzednych - odpowiadajgce imekstyn-
kcje.

2¢7+5+ Wykonanie oznaczania. 10g badanego kwasu
fosforowego termicznego lub ekstrakcyjnego, odwa-
zonego z doktadnoécig do 0,01 g przeniesé iloscio=-
wo do kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm§ i po
dodaniu 20 cm” kwasu solnego, rozcienczyé wodg do

kreski,
W razie koniecznosci przesgczyé (roztwédr B).

Do ziewki pojemnosci 100 cm5 odmierzyé 10 cm5
badanego roztworu kwasu termicznego gatunku A,
5 cm3 kwasu termicznego gatunku 8 lub 2 cm5 kwasu
ekstrakcyjnego dodaé 10 cm3 kwasu solnego 1 roz-
cienczy¢é wodg do objetosci okoro 50 cm5.

Nastepnie dodaé‘]cm5 chlorowodorku hydroksyloa=
miny 1 5 cm3 roztworu 2,2°-dwupirydylu,Roztwér po-
zostawi¢ na 10 min i nastepnie za pomocg pehametru
dodajgc octan amonowy doprowadzic¢ pH do 3,1.

Iloéé dodanego octanu amonowego nalezy zapisaé.

Roztwér ogrzewaé na taini wodrnej o temperaturze
75°C w ciggu 15 min 1 dalej postepowaé zgodnie z
2e7el24

Na podstawie zmierzonej ekstynkcji odczytaé z
krzywej wzorcowej zawartos$é zelaza w badanym roz-
tworze, w miligramach.

Jednoczesnie wykona¢ pomiar Slepej prédby przy-
gotowanej w tym samym czasie, w ten sam sposéb,
przy uzyciu tych samych odczynnikéw, Octan amono—
wy nalezy do élepej proby dodaé w tej ilosci, jaka
zostala uzyta do ustalenia pH roztworu badanego

(réznica migdzy pH roztworu badanego a $lepej pré-

by nie jest istotna).

W przypadku wigkszej lub mnie jszej niZz normowa-
na zawartosci zelaza, nalezy odpowiednio dobraé
odwazke¢ badanego kwasu do bezposredniego oznacza-
nia tak, aby zawierata od 0,20 do 0,30 mg zelaza.

Roztwér badany w kolbie pomiarowej pozostawié
do oznaczania otowiu wg 2.8.

2+7.6. Obliczanie wynikéw. Zawartosé
(X5) obliczy¢ w procentach wg wzoru

zelaza Fe

-(m,| -ma) « 500 . ‘100_(711.1 -ma)- 50

> m + V + 1000
w ktorym:

m e V

m, - zawartosé Zelaza w prébce badanej odczyta=
na z krzywej wzorcuwej, mg,

m, - zawartosé zelaza w dlepe] prébie odczytana
Zz krzywej wzorcowej, mg,

m - odwazka badanego kwasu fosforowego, g,

V - objeto&é roztworu badanego B pobranego do
oznaczanlia, cm”,

2¢7¢7+ Wynik. Za wynik nalezy przyjgé sSrednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwédch oznaczah
réwnolegiych, réznigcych si¢ miedzy sobg nie wie-
cej niz o 10% wyniku nizszego.

208, Oznaczanie zawartosci olowiu w kwasie fos-
foro ekstrakc 8uro zatezo i oczysz—
cz0

2.8,1, Zasada metody. Ekstrakcja oitowiu 2z roz—
tworu wodnego roztworem ditizonu w czterochlorku
wegla 1 fotokolorymetryczny pomiar ekstynkcji
barwnego ditizonianu olowiu prazy diugosci fali
520 nm,.

2.8+2, Przyrzady. spektrofotometr lub fotokolo-
rymetr Spekol z kuwety 5 cm,

2.8+3. Odczynniki i roztwory

a) Amonisk, roztwér (1 : 1).

b) Chlorowodorek hydroksyloaminy, roztwér 30—
procentowy. Roztwér ten doprowadzié amoniakiem do
pH 91 oczyscié ditizonem wsposdéb podany w poz. d .

¢ ) Cyjanek potasowy, roztwér 10-procentowy przy-
gotowany w nastepujgcy sposdb: 50-procentowy roz-
twér cyjanku potasowego wybtrzgsngé w rozdzielaczu
z malymi porcjami roztworu ditizonu wczterochlor-
ku wegla.Gdy warstwa czterochlorku przestanie sig
zabarwiaé¢ na rlzowo, wytrzgsngé roztwédr wodny z
2 = 5 porcjami chloroformu, aby usungé czeéciowo
rozpuszczony w alkalicznym roztworze wodnym wolny
ditizon. Klarowny oczyszczony roztwdr wodny cyjan—
ku potasowego rozcienczyé S-krotnie wodq 1 prze-
chowywaé w butelce polietylenowe]j.

d) Cytrynian amonowy, roztwér sporzadzony w na-
stepujch sposéb: 210 g amoniaku (0,91) zmieszaé
z 150 cm” wody,dodawaé mailymi porcjami 200 g kwa-—
su cytrynowego i mieszaé do rozpuszczania. Nastep-
nie w celu oczyszczania éytrynianu amonowego zal-
kalizowaé roztwdér amoniakiem do pH okoto 9 i wy-
trzgsa¢ w rozdzielaczu z maiymi porcjami roztworu
ditizonu w czterochlorku we¢gla tak dtugo, az war—
stwa czterochlorkowa nie bedzie zmieniaé zabarwie-=
nia,

e) Ditizon, roztwér 0,01-procentowy w cztero-
chlorku wggla. Rozpudcié 50 mg ditizonu w 100 cm3
czterochlorku wegla. Przesgczyé roztwdr przez sg-
czek bibutowy do rozdzielacza pojemnosci 500 cmj.
Zielony roztwdr czterochlorkowy wytrzgsaé ze
100 cm’ amoniaku (1 + 50),

Brunatng warstwe czterochlorku wegla odrzucié,
natomiast pomarafczowy amoniaskalny roztwdr ditizo-—
nu zakwasi¢ 1n kwasem solnym i wytrzgsaé z 200 cm3
czterochlorku wegla do odbarwienia fazy wodnej.
Zielony czterochlorkowy roztwédr ditizonu rozcieh-
czyc rozpuszczalnikiem do objetosci 500 cm3 i
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przechowywaé w butelce z ciemnego szkla poa war-
stwg kwasu siarkowego (1 : 10).

Roztwér roboczy ditizonu 0,0025-procentowy spo-
rzgdzié przez czterokrotne rozcieficzanie cztero-
chlorkiem wggla roztworu podstawowego 0,01-pro-
centowego bezposrednio przed jego uzyciem.

£) Penoloftaleina, roztwér alkoholowy 1-procen=—
towy.

g) Roztwér wzorcowy olowiu przygotowany wg
PN=-68/C=06500 p. 3.2.1.36 1 rozciefczony 0,001n
roztworem kwasu octowego 1lub azotowego (zaleinie
od rodzaju soli olowianej) w stosunku 1 : 1000,
1 cm” tego roztworu zawiera 0,001 mg Pb. Roztwér
ten nalezy przyrzgdzaé w dniu uzycia.

2,8.,4, Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 7

zlewek pojemnosci 50cm” odmierzyé objetosci wzor-
cowego roztworu otowiu podane w tabl. 3.

Tablica 3
Objetosé roztworu Odpowiadajgca
Lpe. wzorcowe%o otowiu masa Pb
cm mg
1 2 0,002
2 4 0, 004
o, 6 0,006
o 8 0,008
5 10 0,010
6 12 0,012
7 14 0, N4

Roztwory rozciefczyé do objetosci okoio 20 cm}.

Do kazdej zlewki dodaé‘l()cm3 cytrynianu amonowego
i po uptywie 5 min zobojetnié roztwory amoniakiem
wobec fenoloftaleiny.

Roztwory przeniesé 1ilosciowo do rozdzielaczy
pojemnosci 100 cm5, doda¢ po 1 e’ chlorowodorku
hydroksyloaminy, 5 cm} roztworu cyjanku potasowe-—
go 1 wytrzgsaé z 5 cm3 - porcjami ditizonu
0,0025-procentowego tak dtugo, az warstwa ditizo-
nu nie bedzie zmieniaé zabarwienia na rdzowe.
Rézowe ekstrakty zebraé tgcznie w Grugim rozdzie-
laczu 1 nastepnie wytrzgsaé¢ Je z dwoma 10 cm3 -
porcjami O,5-procentowego roztworu cyjanku potaso—
wego 6wlezo przyrzgdzonego (przez rozcienczanie
wodq roztworu 10-procentowego).

Rbé%owe ekstrakty przemyé przez wytrzgsanie z wo-
dg, nastepnie przenieéé do kolb pomiarowych pojem—
noéci 50 cm5, rozcienczyé czterochlorkiem wegla
do kreski i dobrze wymieszaé. Zmierzyé ekstynkcje
barwnych roztworéw przy dtugoséci fali 520 nm, wobec
czterochlorku wegla jako odnoénika.

Na podstawie uzyskanych danych wykreslié¢ krzywg
wZOorcowg, znaczgc na osi odcietych ilodei oXowiu
zawarte w roztworach wzorcowych, w miligramach, a
na osi rzednych - odpowiadajgce im ekstynkcje.

24845, Wykonanie oznaczania, Do zlewki pojemnos-—
ci 150 cm3 odmierzyé takg objetosé badanego roz-
tworu B, przygotowanego wg 2.7.5, aby zawierala
od 0,004 do 0,01 mg Pb. Do prébki dodaé 10 cm’
roztworu cytrynianu amonowego i po upiywie 5 min
zobojetnié roztwér amoniakiem wobec fenoloftalei-
ny. Dalej postepowaé zgodnie z 2.8.4.

Na podstawie zmierzonej ekstynkcjl odczytaé z
krazywej wzorcewej zawartosé otowinu w badanym roz-
tworze.

Jednoczesnie wykonaé pomiar Slepej préby przy-
gotowanej w tym samym czasie, w ten sam sposéb i
przy uzyciu tych samych odczynnikédw,

2.846¢ Obliczanie wynikéw. Zawagrtosé otowiu Pb
(Xg) obliczyé w procentach wg wzoru

=('m,1 -m2) « 500 « 100 . (m.I —mz) « 50
me+V « 1000 me V

Xg

w ktérym:

m, - zawartosé oltowiu w prébce badanej odczyta-
na z krzywej wzorcowej, mg,

m, = zawartosé otowiu w flepej probie odczytana
z krzywej wzorcowej, mg,

m = odwazka badanego kwasu fosforowego, g,

V = objetosé badanego roztworu B pobranego do
oznaczania, cmz'.

2,8.7. Wynik, Za wynik nalezy przyjgé érednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczah
réwnolegtych, réznigcych sie migdzy sobg nie wie-
cej niz o 20% wyniku nizszego.

2.9. Oznaczanie zawartosci arsenu w kwasie fos—

forowym termicznym, ekstrakcyinym surowym, zate-
z2onym i oczyszczonym

2.9.1. Zasgda metody. Utworzenie barwnego kom—
pleksu arsenowodoru, wydzielonego dzialaniem wo=
doru in statu nascendi, =z pirydynowym roztworem
dwuetylodwutiokarbaminianu srebra.

Fotekolorymetryczny pomiar ekstynkcji
roztworu przy diugosci fall 535 nm,

2.9.2, Apavatura i przyrzady

a) Aparat do wywigzywania arsenowodoru i prze-
prowadzenie reakcji z dwuetylodwutiokarbaminianem
srebra (rys.3).

b) Spektrofotometr lub fotokolorymetr Spekol z

kuwetg 1 cm,
2¢9¢%. Odczynniki i roztwory

a) Bromek-bromian, roztwér okoto 2n. Rozpuscié
20 g bromku potasowego i 5,20 g bromianu potaso-
wego w wodzle 1 uzupeinié do objetosci 100 cm5.

b) Chlorek cynawy, roztwdr 40-procentowy w kwa-
sie solnym (3 + 1),

c) Chlorek niklawy, roztwér 10-procentowy.

d) Cynk metaliczny drobno granulowany, nie za-
wierajgcy arsenu.

e) Dwuetylodwutiokar aminian srebra (Ag-DDTK),
roztwér pirydynowy okoto 1-procentowy. Rozpusdcié
pod wyciggiem 1 g Ag,DDTK w 100 cm3 pirydyny: w
celu ulatwienia rozpuszczania roztwér mozna lekko
ogrzaé¢ do temperatury 60°C.

Otrzymywanie krystalicznego Ag-DDTK. Rozpuscié
w 20 cm” wody i 2.6 g dwue-

barwnego

1,8 g azotanu srebra

tylodwutiokarbamianu sodowego w 20 cmj wody. Do=-
dawaé¢ powoli (w ciggu 15 = 20 min), dobrze miesza-
jac roztwdr azotanu srebra do roztworu dwuetylo-
dwutiokerbaminianu sodowego. Wydzielony Ag-DDTK od-
sgczyé wtyglu szklanym z dnem porowatym G3, prze-—
mywajgqc go okotro 10 razy wodg.
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Osad suszy¢ w temperaturze 100°C do stalej masy
(otrzymuje sie okolo 2,4 g produktu).

£ ) Jodek potasowy, roztwér 10-procentowy.

g) Kwas solny (1,19).

h) Octan otowiawy, roztwér 10-procentowy. Roz—
tworem tym nasycié wate i wysuszyé.

i) Pirydyna.

J) Roztwér wzorcowy arsenu (III) przygotowany
wg PN=68/C-06500 p. 3.2.1.3 i rozcienczony wodg w
stosunku 1 : 10,

1 en’ tego roztworu zawiera 0,01 mg As. koztwér
ten powinien by¢é éwiezo przyrzadzony przed uzy-

ciem,
2.9.4. Przygotowanie krzywe wzorcowej. Do 7

kolbek stozkowych aparatéw do oznaczania arsenu
rys.3 odmierzyé objetosci roztworu wzorcowego
arsenu podane w tabl. 4. %

Korek qumowy

2
‘.y ~
\ 2
L. S ?
N %
S 33 3 E
“‘E{,, _ -
2 o14
Salif 19/26 F— )
&
3 e
100 em’®
(BR-7576074-05-3)
Rys. 3
Tablica 4
Objetosé roztworu | Odpowiadajgca masa As
Lpe. WZOI'COWego arsenu ng
c
1 o") 0
2 1 0,0
4 3 0,03
5 4 0,04
6 5 0,05
? 6 0,06

") Roztwér kompensacy jny

Do poszczegblnych kolb dodaé¢ wode do objetosci
10 cm3, a nastepnie kolejno 10 cm® kwasu solnego,
S cm3 jodku potasowego, 2 cm5 chlorku cynawego 1
2 krople chlorku niklawego.

Roztwér zamieszaé, poruszajac kolbke ruchem ko=
lowym i pozostawié na 15 min. Naste¢pnie dodaé 5 g
cynku i natychmiast kazdgq kolbke szybko zamkngé
nasadkg z watgq nasycong octanem otowiawym i poig-
czong 2z odbieralnikiem w ksztaicie U-rurki, do
ktérego uprzednio wprowadzono 10 cn3 pirydynowego
roztworu Ag-DDTK.

Po uplywie 45 min odlgczy¢é odbieralniki, za-
barwione roztwory przenies$é ilosciowo do kolb po-
miarowych pojemnosci 50 cmB,przemywajqc odbieral=-
nik pirydyng.

Roztwory w kolbkach rozcieficzyé pirydyng do
kreski i wymieszaé. Zmierzyé ekstynkcje barwnych
roztwordéw przy diugosci fall 535 nm,stosujgc roz-
twoér kompensacyjny jako odnosénik.

Na podstawie uzyskanych danych wykreslié krzywg
wzorcowg, odznaczajac na osi odcietych ilosci ar—
senu zawarte w roztworach wzorcowych, na osi rzed-
nych - odpowiadajgce im ekstynkcje.

2¢9.5. Wykonanie oznaczania. Do kolbki stozkowe]
aparatu rys.3 odwazyé =z doktadnoscig do 0,01 g
10 g badanego kwasu fosforowego termicznego A lub
1 g kwasu fosforowego termicznego B.

W przypadku kwasu ekstrakcyjnego odwazyé od 0,5
do 5 g badanej probki, tak aby zawierata od 0,02
do 0,05 mg As.

Roztwér rozcienczyé do objetosci okolo 30 cms,
doda¢ 10 cm3 kwasu solnego i 1 cm’roztworu brom-
ku-bromianu. Polgczyé 2z chiodnicg wodng, ogrzaé
roztwér do wrzenia i gotowaé w ciggu 20 min. Na—-
stepnie chiodnice odtgczyé i ogrzewaé roztwér na
wrzgcej taini wodnej az do caltkowitego wydziele-—
nia bromu.

Roztwér ostudzié, dodaé 5 cn’ jodku potasowego,
2 cm3 chlorku cynawego i 2 krople chlorku nikla-
wego. Dalej postepowaé zgodnie z 2,9.4.

Na podstawie zmierzonej ekstynkcji odczytaé z
krzyweJ wzorcowej zawartos¢ arsenu w badane]
prébce, w miligramach,

Jednoczeénie wykonaé pomiar &lepe] préby przy-
gotowanej w tym samym czasie, w ten sam sposéb,
przy usyciu tych samych odczynnikéw.

2¢9.6, Obliczanie wynikéw. Zawartosé arsenu As
(X7) obliczyé w procentach wg wzoru

(my =my) = 100 (my =m,) * 0,1

Xy = m + 1000 - m

w ktéryms 3
m, = zawartosé arsenu w prébce badanej odczyta-
nej z krzywej wzorcowej, mg,
2~ zawartosé arsenu w slepej prébie odczytana
z krzywej wzorcowej, mg,
m - odwazks badanego kwasu fosforowego, ge.

2,9+7+ Wynik. Za wynik nale%y przyjqé érednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczah
réwnoleglych, réinigcych si¢ miedzy sobg nie wie-
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cej niz o 20% wyniku nizszego.
Czynnosci zwigzane z dodawaniem pirydyny wykony-—
waé pod wyciggiem.

2,10, Oznaczanie zawartosci krzemionki w kwasie
ekstrakcyjnym surowym, zatezZonym i oczyszczonym

2¢10,1,Z2asada metody. Przeprowadzenie krzemion-
ki w postaé¢ jonowg dziataniem kwasu fluorowodoro-
wego. swigzanie fluoru borem. Utworzenie utlenio-
nego (zéttego) kompleksu krzemomolibdenowego w
Scisle okreslonym pH = 1,0 + 0,05,

Selektywna redukcja kompleksu wérodowisku kwasu
siarkowego

w obecnosci kwasu szczawiowego w celu
wyeliminowania wpiywu fosforanéw,

Pomiar spektrofotometryczny barwnego kompleksu
przy diugosci fali okoio 795 nm.

2.10.2, Aparatura i przyrzgdy

a) Kolby pomiarowe polietylenowe, lub =z innego
tworzywa nie zawierajgcego krzemionki, pojemnosci
100 cm5.

b) Pehametr
kalomelowg.

¢) Spektrofotometr lub fotokolorymetr Spekol za-
opatrzony w kuwete 1 cm,

d) Zlewki polietylenowe, lub z innego tworzywa
nie zawierajgcego krzemionki, pojemno$ci 100 cm”.

zaopatrzony w elektrode szklang i

210,35, Odczynniki i roztwory

a) Fluorek sodowy, roztwér 2-procentowy.

b) Kwas askorbinowy, roztwér_ 2,5-procentowy.

¢) Kwas borowy, roztwdr nasycony w temperaturze
otoczenia (okolo 65 g/dm” ).

d) Kwas siarkowy, roztwér okolo 20-procentowy.

o) Kwas siarkowy, roztwér okoto 60-procentowy.

f) Kwas szczawiowy, roztwdér 10=-procentowy.

g) Molibdeniar sodowy, roztwér: 27,4 g dwuwod-
nego molibdenianu sodowego (NayMoO, - 2H20) 02~
puscié w gorgcej wodzie. Po ostudzeniu rozciehczyé
do objetosci 100 em’. Roztwor przechowywaé w bu-—
telce polietylenowej lub z innego tworzywa nie za-
wierajgcego krzemionki.

Przed uiywaniem, jezell
czyée

h) Roztwér redukujgcy:

- 7 g siarczynu sodowego bezwodnego (N"ZSOB)
rozpuscié w. 50 cm” wody. Nastepnie dodaé 1,5 g
metolu ( siarczan p-N-metyloaminofenolu 035 + NH,
CGH,‘(HZSOA) i rozpuécié mieszajgc.

- 90 g pirosiarczynu sodowego (Nazszos)
rozpuscié w 900 cu’ wody.

Wymienione roztwory zmieszaé, rozcleficzyé wodg
do objetosci 1 cnz i jezelil to konieczne = prze-
syesyl.

Roztwér redukujgcy przechowywaé wchiodnym mieJj=—
scu w butelce z ciemnego tworzywa nie zawierajg-
cego krzemionki.

1) Roztwér wzorcowy krzemionki: 0,5000 g wypra-
2onej 1 sproszkowanej krzemionki stopié w tyglu
platynowym z 5g beswodnego weglanu sodowego. Stop
rozpuscié w wodzie, ogrzewajgc lagodnie az do u~-
zyskania klarownego roztworu.

to konieczne - przesg-

Otrzymany roztwdr przeniesé ilosciowo do zlewki
polietylenowej, ostudzié i po rozclenczeniu wodg
do objetosci okoto 500 cm5 przeniesé 1losciowo do
Kolby pomiarowej pojemnofci 1000 cm’.

Zawartosé kolby uzupelnié wodg do kreski i wy-
aieszad.

Roztwédr natychmiast przeniesé do butelki polie-
tylenowej lub z innego tworzywa nie zawierajgcego
krzemionki.

1 cn’® tego roztworu podstawowego zawiera 0,5 mg
810,.

Roztwér roboczy krzemionki nalezy sporzgdzié w
dniu uzycia przez 50-krotne rozcienczenie roztwo-
ru podstawowego.

1 ¢ roztworu roboczego zawiera 0,01 mg 8102.

2¢10.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej

210,41, Wstepne wyznaczenie pH. Do zlewki
polietylenowej pojemnoéci 100 cm” odmierzyé 10,0 cn?
roboczego roztworu wzorcowego krzemionki, doda¢
10 cm3 wody, a naste¢pnie 5,0 cmz' roztworu molib-
denianu sodowego i 1 cm” roztworu fluorku sodowe-
g0. Roztwér zamieszaé, sprawdzié przy pomocy pe=-
hametru wartosé pH, a nastepnie dodajgc powolil
kroplami 20-procentowy roztwér kwasu siarkowego
ustali¢ pH roztworu réwne 1,0 + 0,05.

Zanotowaé objetosé dodanego kwasu siarkowego, a
roztwdér odrzucié.

2,10,4.2, Przygotowanie skali roztworéw wzorco-
wych i wykre$lenie krzywej wzorcowej. Do 5 zlewek
polietylenowych poJjemnosci 100 cm’ odmierzyé obje-
toéci roboczego roztworu wzorcowego krzemionki
podane w tabl, 5.

Tablica 5
Objetosé roztworu wzor- Odpowiadajgca

Lp. cowego krzemionki masa 8102

c ng

1)
1 o} (o]
2 5 0,05
3 10 0,10
% 19 0,15
5 20 0,20
" Roztwér kompensacy jny.

Roztwory rozclefhczyé do objetosci 20 cmj, a na-
stepnie dodaé takg objetosé 20-procentowego kwasu
siarkowego, Jaka gostata uzyta do ustalenia pH
roztworu wg 2.,10.4.1 1 wymieszaé.

Dodaé¢ 1 fluorku sodowego i1 po wymieszaniu
posostawlé na 5 min.

Do kazdej zlewkl dodaé 20 cm’ kwasu borowego,
5,0 cn’ roztworu molibdenianu sodowego i po za-
mieszaniu pozostawi¢ na 10 min, Nast¢pnie dodaé
10 cx’ kwasu szczawiowego, 8 c 60=procentowego
roztworu kwasu siarkowego, a po upiywie 2 min -
5 c-’ roztworu kwasu askorbinowego lub 5 c rog-
tworu redukujqcego i pozostawié na 10 min,
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Roztwory przeniesé nastepnie ilosciowo do kold
pomiarowych polietylenowych pojemnosci 100 cnj,
uzupelnié wodg do kreski i wymleazaé.

Zmierzyé ekstynkcje barwnych roztwordéw przy
dlugosci fali 795 nm, wobec roztworu kompensacyj-
nego jako odnoénika.

Na podstawie uzyskanych danych wykresli¢ krzywq
wzorcowq, odznaczajac na osi odcietych 1iloséci
krzemionki zawarte w roztworach wzorcowych, w mi-
ligramach, a na os8i rz¢dnych -~ odpowiadajgce im
ekstynkcje.

2,10,5. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego kwa=-
su fosforowego odwasonego 2z dokitadnoécig do
0,0002 g przeniesé ilosciowe do kolby pomiarowe]
poJjemnosci 500 an. Roztwér rozcieficzyé wodg do
kreski i wymieszaé.,

Do zlewki polietylenowej pcjemnosci 100 cm3 od~-
mierzyé 10 cmj badanego roztwcru i rozcieicszy¢
wodg do objetosci 20 cna. nastepnie dodaé¢ teksg
objetosé 20-procentowego kwasu slarkowego, jaka
zostala uzyta do ustalenia pH roztworu wg 2.10.4.1.

Po dodaniu 1cm” fluorku sodowego roztwédr zamie-
8zaé i pozostawié na 5 min., Dalej postgpowaé zgod-
nie z 2.,10.4.2.

Na podstawie 2mierzonej ekstynkecji odczytaé z
krzywej wzorcowe] zawartos¢ krzemionki w badanym
roztworze, w miligramach.

Jednoczesnie wykonaé pomiar Slepej préby przy-
gotowane] w tym samym czasie, w ten sam sposéb,
pray uzyciu tych samych odczynnikéw.

W przypadku wi¢kszeJ lub mniejszej, niZz normowa-
na, zawartosci krzemionki nalety dobrasé odpowied-
nio odwazke badanego kwasu d bezposredniego ozna=
czania tak, aby zawieraiaod 0,05 do 0,20 mg 810,,
a I-’205 nie wig¢cej nis 20 mg.

2.10,64 Obliczanie wynikéw. Zawartosé krzemion-
ki (Xa) obliczyé w procentach wg wzoru

- (my -mz) * 500 100-(m1 -ma)- 5
8~ m « 12 + 1000 - m

w ktérym:
m, - zawarto&¢ krzemionkl w prébce badanej od-
czytana z krzywej wzorcowej, mg,
my, = zawartos¢ krzemionki w Slepej prébie
czytana z krzyweJ wzorcowej, mg,
m = odwazka badanego kwrsu fosforowego, g.

2¢10.7. Wynik. Za wynik nalezy przyjgé érednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwdch oznaczan
réwnolegtych, réznigcych sie mig¢dzy sobq nie wig-
cej niz 10% wyniku nizszego.

2¢11, Oznaczanie zawartosci fluoruw kwasie fos—
forowym ekstrakcyjnym surowym, zateZonymi oczysz-—
czonym metodsg miareczkowg po destylacji lub z za-
stosowaniem elektrody jonoselektywnej (fluorkowed)

od=

2,11,1. Oznaczanie
miareczkowg

2,11.1.1, Zasada metody. Oddestylowanie fluoru
2 badanego roztworu zawierajqcego kwas siarkowy i

zawartosci fluorku metodg

krzemionke. Oznaczanie <fluoru w destylacie mia~
reczkowania azotanem toru wobec alizaryny 8 Jako
wskaznika,

2¢111,24 Aparatura i przyrzgdy
a) Aparat do destylacji fluoru (rys.4).

|l

IR

s,
(BN-7576014-08-4]

Rys. 4

b) Mieszadlo magnetyczne.
¢) Pehametr zaopatrzony
kalomelowq.

2:11.1.3, Odezgynniki i roztwory

a) Azotan toru, roztwér wedny 0,05n: 7,12 g a-
zotanu toru pieciowodnego Th (1!03) 4 ° 5&20 o3~
puscié w wodzie i rozcieficzyé w kolbie pomiarowe]
1 am’ do kreski.

b) Fluorek sodowy roztwdér wzorocowy: O,4421g
fluorku sodowego (NaF) rozpuscié w 30 cm’ 1n roz-
tworu NaOH i w kolbie pomiarowej gojemnoéci 1 d.n}
rozcieficzyé wodg do kreski, 1 cm” roztworu wzor-
cowego zawiera 0,0002 g F.

¢) Krzemionka prazona w temperaturze 100000.

d) Kwas solny, roztwér O,1n.

e) Kwas sisrkowy, roztwér (1 : 1).

f) Roztwér buforowy: odwazyé szybko 9,5 g kwasu
Jjednochlorcostowego (CHZCJCOOE) 1 rozpuscié w
100 cm’ wody (Toztwér A).

Odwazyé szybko 9,5 g kwasu Jednochlorooctowego,
rozpuscié w matej ilosci wody (20 = 30 )y 2O=
bojetnié wodorotlenkiem sodowym do pH = 7, kon-
trolujge pH na prhametrze i uszupeinié¢ woda do
objetoseci 100 cw’ ( roztwér B). Zmieszal rostwory
A i B, sprawdzié pH na pehametrze (powinno wyno=
8ié 3).

8) S61 sodowa kwasu alizarynosulfonowego (ali-
zargna S): roztwér wodny 0,05-procentowy. Roztwér
przyrzadzaé w dniu usycia,

h ) Wodorotlenek sodowy, roztwér O,5n.

w elektrody: szklang i
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11,14, K e mi 0 rostworu as
tanu toru. Odmierzyé biurety do kolb stoikowych
pojemnosci 300 ca’: 10, 15, 20 em roztworu flue
orku sodowego. Roztwery uzupelnié wodg do objetod~
el okolo 50 cnz’ « Nastepnie dodaé 1 em” alizaryny
8 (roztwér fioletowy), zobojetnié kwasem solnym,
dodajqe go kroplami do uzyskania #6ttego zabar-
wienia wskatnika (bez odcienia rézowego). Nastep—
nie dodaé¢ 1 rozstworu buforowego (roztwédr za-
barwi si¢ na kolor zielony) i miareczkowaé roz~—
twér na mieszadle magnetyczoym 0,05n roztworem
azotanu toru.

Agotan toPu dodawaé kroplaml do zmiany barwy
wskaznika z 261tej na bladorbzows.

Tlos¢ fluoru (P) odpowiadajgca 1 cm’ 0,05n 1oz~
tworu azotanu toru (a) obliczyé w gramach wg wzo-
™u

a‘V-O.@2
1%
1

w ktérym:
V = objetosé roztworu fluorku sodowego po-
brana do miareczkowania, cm”,
- objetos¢ 0,05n azotanu toru suiyta do
miareczkowania, cm”,
0,0002 - 1l04¢ fluoru (¥) odpowladajgca 1 cm
wzorcowego roztworu fluorku sodowego,g,

2¢11,1.5, Wykonanie oznaczania. 5 g kwasu fos—
forowego surowego lub zate#onego albo 15 g kwasu
ocryssczonego (odflucrowanegp), odwazZonego z dok—
adnoscig do 0,01 g, prazeniesé iloscilowo do kolby
destylacyjnej (rys.4).

Nastepnie dodaé¢ 50 cm” kwasu siarkowego, 0,2 g
krzemionki i rozcleficzyé roztwédr wodg do objetos-
ci okolo 150 cr”. Kolbe destylacyjng polgczyé z
chiodnicg 1 zamkngé korkiem, w ktérym znajduje
si¢ termometr i rurka doprowadzajgea pare wodng
zanurzone Ww roztworze badanym w odlegiosci 1 cm
od dna kolby.

Do odbieralnika znajdujacego =si¢ pod chiodnicyg
wprowadzié 10 cm” roztworu wodorotlenku sodowego.

Kolbe¢ do wydzielania pary wodnej napeinié wodsg
do 3%/4 objetosci, dodaé kilka kawalké4w porcelany
i zamkngé korkiem zaopatrzonym w 2 rurki szklane
z naltofonymi u géry wezami gumowymi. Jedna z rurek
stuzy do polgczenia z kolbsg destylacyjng, druga
Jest rurkg bezpieczeidstwa 1 nalezy zamkngé jg
sciskaczem.

Po ogrzaniu wody w kolbie do temperatury wrze-
nia, naleiy kolbe potaczyé 2z kolbg destylacyjng i
obie kolby podgrsewal palnikami. Nalezy tak uregu-
lowaé dopiyw pary 1 ogrzewanie kolby destylacyj-
nej, aby czas destylacji trwal okolo 90 min, a
1loé¢ destylatu wynosita 450 cl\i. Po osiggnieciu
temperatury 150°C prowadzié destylacje w tej tem—
peraturze w ciggu 15 min.

Po tym ozasie naleiy przerwaé ogrzewanie kolby
destylacyjne].

Gdy temperatura opadnie do 140°C, odstawié od-
bieralnik, a na to miejsce postawié zlewke pojem~
nosci 250 cm’, do ktérej uprzednio dodano 2 cm’

wodorotlenku sodowego 1 wykonaé destylacje kon-
trolng w nizej podany sposéb,

Podgrzaé zawartosé koldby destylacyjnej do tem=
peratury 160°C, a nastepnie przerwaé ogrzewanie
keolby. Gdy temperatura opadnie do 140°0 przerwad
doptyw pary wodnej., Catosé destylatu kontrolnego
smiareczkowaé azotanem toru. Przy wiasciwie pro-
wadzone] destylacji prébki badsnej zusycle azota-
nu toru powinno wynosié od 1 do 3 kropli,

Wiasciwy destylat przeniesé ilosciowo do koldby
pomiarowej pojemnosci 500 cu3, dopeinié wodg do
kreski i wymieszaé.

Do zlewki pojemmosci 250 cl3 pobraé 25 cn3 des-
tylatu, dodaé 25 wody, 1 ca’ alizaryny 8 1
dale] postepowaé zgodnie z 2.11.7.4.

Nalezy tak dobraé¢ odwazke do bezposredniego mia-
reczkowania, aby 1loéé zuzytego azotanu toru wyno-
sila 0d 2 do 4 cmo.

Objetosé roztworu miareczkowanego nie powinna
przekraczaé¢ 50 cnz’.

2.11,1.6., Obliczanie wynikéw. Zawartosé fluoru
P (X9) obliczyé w procentach wg wzoru

X = /ca* 500 - 100 V . a « 2000
9~ m e 25 m

w ktérym:
V - objetosé 0,05n roztworu azotanu toru zuZyte-
go do miareczkowania, cm},
a - 1losé fluoru (F), jakg wyznacza 1 cn5 0,05n
roztworu azotanu toru wyznaczona wg 2.11.1.4,

-1
m - odwazka badanego kwasu fosforowego, g.
2,11,1,7, Wynik. Za wynik naleiy przyjgé érednig

arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczah
réwnolegtych, réznigcych si¢ mig¢dzy sobg nie wie-
cej niz o 10% wyniku nizszego.

2.11.2, Oznaczanie zawartoSci fluoru
zastosowaniem elektrody fluorkowej

metodg z

2,11.2.1. Zasade metody.Potencjometryczne ozna-
czanie Jjonu fluorkowego za pomocg elektrody flu-
orkowej. Pomiar potencjaiu wykonuje si¢g w obje-~
tosci 20 cm} w Arodowisku 1n buforu cytrynianowe~
g0, przy czym stosunek objetosci badanego roztwo-
ru do objetosci buforu wynosi 1:1.

2.11.2.2. Aparatura i przyrzgdy

a) Miesgzadlo magnetyczne.

b) Pehametr z rozszerzong skalg milivoltowg po=-
zwalajgcqg na odczyt potencjatu z doktadnoscig do
0,5 mV - pehametr precyzyjny produkcji polskle]
typ N=512 firmy ELPO = Wroclaw lubdb

c) Specyficzny  Jonometr <firmy amerykanskiej
ORION = model 407.

d) Uklady elektrod:

- I szklana i1 kalomelowa - do nastawiania pH bu-
foru cytrynianowego,

=~ II fluorkowa produkc,. czeskiej CRYTUR 09-17.
Elektroda odniesienia - kalomelowa produkcji pol-
skiej K 101-Energopomiar Gliwice ( uklad stosowany
do oznaczania fluoru na pehametrse N-512) lub
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= III fluorkowa ORION — model 94-09 A. Elektro-
da odniesienia =~ ORION = model 90-01 (ukiad stc-—
sowany do oznaczania fluoru na jonometrze ORION -
model 407 ).

e) Zlewkl polietylenowe pojemnosci 50 cm3 )

2.11.2.3. Odczynniki i roztwory

a ) Bufor cytrynianowy: 294 g dwuwodnego cytry-
nianu sodowego rozpuscié w wodzie, dodaé 20g azo-
tanu potasowego, dopeinié wodg do objetosci 1
( jezeli to konieczne = przesqczyé) i1 za pomocg
kwasu solnego (1,19) nastawié¢ pH na pehametrze na
wartosé 6 +0,05, mieszajqc roztwér na mieszadle
magnetycznym.

b) Fluorek sodowy = roztwér podstawowy: odwazyé
0,2210 g fluorku sodowego wysuszonego uprzednio w
temperaturze 120°% 1 po rozpuszczeniu w wodzie
przeniesé iloéciowo do kolby pomiarowe] pojemnos-—
ci 500 cm5 i rozcieficzyé wodgq do kreski.

25 cm3 roztworu podstawowego zawiera 5 mg F.

¢ ) Fluorek sodowy = roztwory rozcienczone A1 i
A2 zawiorajace w 10 cm® 0,1 i 0,2 mg F. Do 2 kolb
pomiarowych pojemnosci 500 cm” odmierzyé pipets
25 4 5 ¢cm” roztworu podstawowego, rozcienczyt
wodg do kreski i wymieszaé.

10 cm3 roztworu A1 zawiera 0,1 mg F.

10 cm3 roztworu A2 zawiera 0,2 mg F,

d ) Fluorek sodowy = roztwory rozciericzone B1 i
B2 zawierajgce w 10 ¢ 0,02 1 0,05 mg Fo Do 2
kolb pomiarowych pojemnosci 200 cn; odmierzyé pi-
petg 20 1 50 <:||5 roztworu A2, rozciefczyé wodg do
kreski i wymieszaé.

10 cn} roztworu B1 zawiera 0,02 mg F,

10 cm® roztworu B2 zawiera 0,05 mg F.

Roztwory wzorcowe fluorku sodowego przechowywal
w butelkach polietylenowych.

c) Kwas solny, roztwér 1 : 1.

2.11.2.4, Przygotowanie krzywej wzorcowej. Przy
stosowaniu specyficznego Jonometru <firmy ORION
aparat przed pomiarem nslezy sprawdzié nadwa roz—
twory wzorcowe, ré2nigce sie o dekade w stezeniu
i steienie fluoru odeczytaé wprost na skali loga-—
rytmicznej na mierniku aparatu. Zbyteczne jest
zatem sporzgdzanie krzywej wzorcowej.

Przy stosowaniu pehametru typ 512 firmy ELPO na-
lezy postugiwaé si¢ krzywg wzorcowg sporzadzong w
nast¢pujgcy sposob.

Do 4 zlewek polietylenowych odmierzyé biurety
ludb sprawdzong pipets po 10 cll3 roztworéw wzorco-
wych A1, A2, B1 1 B2 1 doda¢ po 10,0 cm’ buforu
cytrynianowego ( réwnie dokladnie odmierzonego)-

Zanurzyé w roztworze elektrody i po podigczeniu
aparatu mieszaé roztwér w ciggu 3 min na mieszad-
le magnetycznym, po czym odcaytaé potencjal.

Na podstawie otrzymanych wartosci potencjatu
wykresli¢ na papierze pbllosai'ytnicznym krzywg
wsorcows, odeinajjc na osi odci¢tych steizenie flu-~
oru w miligramach, a na o081 rze¢dnych odpowiednie
wartodci potencjaru w milivoltach.

Nowg elektrode fluorkowg CYRTUR 09-17 przed
przystgpieniem do pomiaréw nalezy zanurzyé na ca=
1g dobe w 0,01m roztworze fluorku sodowego. Przed
kazdym uneste¢poym uZyciem naleiy elektrodg zanurzyé
do tego roztworu na okoto 1 godz.

Po kazdym pomiarze naley elektrodg oplukaé wodg
destylowang 1 wytrzeé ostroinie bibuig filtracyj-
nge

Po zakoAczeniu pomiardw przechowywaé jg w sta=-
nie suchym.

Krajows elektrode kslomelowsg nalezy zanurzyé na
okres kilku godzin w nasyconym roztworze chlorku
potasowego, o nestgponie na kilka gogezin w 0,01m
roztworze fluorku sodowego.

Po kaZdym pomiarze nalezy elektrode opiukaé woda.

Przechowywat jg sbale W Dpasyconym roztworse
chlorku potasowego.

Elektroda fluorkowa firmy ORION 94--09 A nle wy-—
maga moczenia przed uzyciem.

Pehamety ewentualnie Jonometr nalefy codziennie
przed pomiarem nastawlé na 2 roztwory wzorcowe, w
zakresie ktérych miesci si¢ stezenle fluora w
prévee badaned.

W prazypadku odchylenis od wartodci potencjaiu w
stosuuku do pierwotnej krzywe] wzorcowej, nalely
ponownie wykresli¢ odcinek krzywej dla danego za=—
kresu.

2.11.2.,5, Wyhonanie oznaczania. W naczyfku wa-
gowym odwazyé z dokladnoscigdo 0,001 g 0,5 g ba-
danego kwasu fosforowego surowego lub zatezonego
albo 2,5 g kwasu oczyszczonego ( odfluorowanego) 1
dodeé 2 cum’ kwasu solnego.

Prébke przeniesé ilosciowo do kolby pomiarcwe]
poJjemnosci 500 cmb, dopeini¢ wodg do kreski 1 wy-
mieszaé.

Do zlewki polietylenowej pobraé pipety 10 cn§
badanego roztworu, dedaé 10 cm” buforu cytryniaw=
nowego i dalej postepowaé zgodnle z 2.11.2.4.

Na podstawie zamiserzonego potencjaiu odoxnytad z
krzywej wzorcowe] zawartodé fluoru w badanym ros=—
tworze w miligramach,

2.11,2.6, Obliczanis wynikéw. Zawartesé fluoru
P Xg) obliczyé w procentach wg wzorw

¥ . 42500100 _ 4.5

97 ;s 10 = 1000 m
w ktbrym:
a - ilo#é fluoru (¥ ) odezytana z kraywej wzorco-
wel, mg,

m - odwalka badanego kwasu fosforowegoe, ge.

2e1142.7« Wynik. 2Za wynik nale2y przyJjaé Srede
nig arytmetyczng wynikéw co najmied dwéch ozna=—
czan réwnolegiych, réiniacych si¢ miedzy sob3y nie
wigced ni2 o 5% wyniku niiszego.

2,12, Oznaczanie_  zawartosci chlorkéw w kwasi
foaforowym exstrakcyjnym surowym, zatgzonym i o=

C2ZyszCczonym.,

2e12.1¢ Zas metody. Zobojgtnienie badanego
kwasu do pH okoio 7, odsaczenle wytrgconege osadu
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doprowadzenie przesgczu do pH 2 1 miareczkowanie
Jonéw chlorkowych solg rteci dwuwartosciowej wo-
bec dwufenylokarbazonu jako wskainika,

2+12.2. Przyrzgdy. Pehametr zaopatrzony w elek-
trode szklang i kalomelowg, ktére polgczone sg

mostkiem elektrolitycznym zawierajgcym roztwér
azotanu potasowego nasyconyw temperaturze otocze-
nia.

2412,3, Odczynniki i roztwory

a) Azotan rteciowy, roztwér 0,02n: 3,3360 g azo=-
tanu rteciowego péiwoduego [ Hg (NOj), * 0,5 320]
rozpusdcié¢ w wodzie, doda¢ 1 cm” kwasu azotowego
(1 : 1), dopeinié wo do kreski w kolbie pomia-
rowej pojemnosci 1 dm” i wymieszaé.

b) Btekit bromofenolowy, roztwér alkoholowy
Oy1=procentowy: 0,1 g biekitu bromofenolowego roz-—
pudcié w 100 cm’ alkoholu etylowego 96~procento-
Wego.

¢c) Chlorek sodowy, roztwér wzorcowy 0,02n:
1,1691 g chlorku sodowego wyprazonego w temperatu-—
rze okoto 400°C rozpuscié w wodzie w kolbie po-
niarowej pojemnosci 1 dm3 uzupeinié wodg do kres—
ki.

d) Dwufenylokarbazon, roztwér alkoholowy 1-pro-
centowy: 1g dwufenylokarbazonu rozpuscié w100 cn’
alkoholu etylowego 96=procentowego.

o) Kwas azotowy, roztwér (1 : 1),

£) Wodorotlenek sodowy, roztwbér okoto 4n.

2+12.4, Préba kontrolna do pordwnania zmi za-
barwienia. Do zlewki pojemnosci 400 c; odmierzyé
okoto 200 cn’ wody, 5 kropli biekitu dbromofenolo-
wego 1 kroplami dodawaé kwas azotowy do zmiany za=
barwienia 2z niebieskiego na zélte.

Doda¢ jeszcze 3 krople nadmiaru kwasu azotowego
1 zmierzyé pH roztworu na pehametrze, przy uiyciu
mostka elektrolitycznego: powinno wynosié 2.

W przypadku innego pH, nalezy je odpowiednio u-
stalié, dodajgc kwasu azotowego lub wodorotlenku
sodowego. Nastepnie przeniesé roztwédr 1losciowo
do kolby stozkowej pojemnosci 500 cnz', doda¢
1,5 cm5 dwufenylokarbazonu 1 miareczkowaé azota-—
nem rteciowym do zmiany zabarwienia wskaZnika 2z
261tego na rézowofiotkowe (okoto 1 kropla).

2.12.5., Nastaswienie miana 0,02n roztworu azota-—
nu rteciowego. Do zlewki pojemnosci 400m3odm10-
rzyé za pomocg biurety 10 cm3 WZOrcowego roztworu
chlorku sodowego, dodaé 150 cm3 wody, 5 kropli
biekitu bromofenolowego i kroplami kwasu azotowe-—
go do zmiany zabarwienia wskaZnika z niebiesklego
na 26ite. Dodaé jeszcze 3 krople nadmiaru kwasu
azotowego 1 ustalié pH roztworu na pehametrze prazy
uzyciu mostka elektrolitycznego tak, aby warto&
Jjego wynosila 2, Roztwédr przeniedé 1losciowo do
kolby stozkowe] pojemnoésci 500 cmB, dodaé¢ 1,5 e
dwufenylokarbazonu i niareczkowaé azotanem rtecio-
wym do wyréwnania zabarwienia roztworu z zabar-
wieniem prébki kontrolnej.

Poréwnywanie gabarwien obu roztwordéw nalezy
przeprowadzaé przy roéwne] ich objetosci.

Poprawke miana 0,02n roztworu azotanu rteciowe—
go (p) obliczyé wg wzoru

10
(v =V

P =

w ktéryms
V =« objetesé 0,02n roztworu azotanu rteciowego
zugytego do zmiareczkowania 10 cm” 0,02n
roztworu chlorku sodowego, cln3
V.l - objetosé 0,02n roztworu azotanu rteciowego
zugytego do zmiareczkowania préby kontrol-
nej wg 2.12.4, cmz'.

2412,6,4 zlmnanie oznaczania. Do zlewki pojem—
noéci 250 odwazyé 2z dokladnoscig do 0,001 g
25 g badanego kwasu fosforowego. Roztwér rozcied-
cayé do objetoscl okoto 100 cm’ 1 zobojetnié wo-
dorotlenkiem sodowym na pehametrze przy uzyciu
mostka elektrolitycznego do wartosci pH okolo 7.
Roztwér z osadem przeniesé do kolby pomiarowe]j
pojemnoéci 250 s Trozcieficzyé wodg do kreski i
wymieszaé, a naste¢pnie przesgczyé przez suchy sg-
czex do suchego naczynia.

Do zlewki pojemnosci 400 c:n3 odmierzyé pipetsy
50 c15 przesgczu i rozcieficzy¢ wodg do objetosci
okoto 200 ¢m’, Do roztworu dodaé 5 kropli brekitu
bromofenolowego i dodajgc kroplami kwas azotowy
ustalié¢ na pehametrze pH2 przy uzyciu mostka
elektrolitycznego. Roztwér przeniesé do kolby
stotkowej pojemnosci 500 cm’, dodaé 1,5 cm’ dwu-
fenylokarbazanu i miareczkowaé azotanem rtecio-
wym 4o wyréwnania zabarwienia z zabarwieniem pré—
by kontrolnej.

Poréwnywanie zabarwienia obu roztwordéw nslezy
przeprowadzaé przy réwnej ich objetoéei.

2,12.7. Obliczanie wynikéw. Zawartoéé chlorkéw
-Cl (X.lo) obliczsyé w procentach wg wzoru

(V-V1J- o + 0,00071 - 250 - 100_
m +« 50 -

X10 =

‘V-VA‘) . P o 0.355
m

w ktoérym:

V - objetosé 0,02n roztworu azotanu rte—
clowego zuzytego do zmiareczkowania
roztworu badanego, P ’

A~ objetosé 0,02n roztworu azotanu rte-
clowego zuzytego do zmiareczkowania
préby kontrolne] wg pe2.12.4, cm,

p - poprewka miana 0,02n roztworu azotanu
rteciowego wyznaczona Wg 2.12.5,
0,00071 - iloé¢ chlorkéw (Cl) odpowladajgca 1 cor
scisle 0,02n roztworu aszotanu rig-
ciowego, g.

2,12,8, Wynik. Za wynik nalezy przyjeé érednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczed
réwnolegiych, résnigcych sig miedzy saoby nie wig-
cej niz o 10% wyniku nizszego.
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241 Oznaczanie zawartosci substanc reduku-—

Jgcych nadmanganian potasowy w kwasie fosforowym

termic ekstrak surowym, zatezonym 1
oesyszezonym

2.13.1. Zasada metody. Utlenianie kwasu fosfo-
rawego nadmangenianem potasowym dodawanym w nad-
miarze. Odmiareczkowanie nadmiaru nadmangania-

nu potasowego tiosiarczanem sodowym.
2+13,2. Ode iki i roztwo
a) Jodek potasowy, krystaliczny.
b) Kwas fosforowy.
¢) Kwas solny (1,1).
d ) Nadmanganian potasowy, roztwér 0,01n,
e) Oranz metylowy, roztwér alkoholowy O,1=pro-
centowy.
£ ) Skrobia, roztwér 1-procentowy.
g) Tiosiarczan sodowy, roztwér 0,01n.
h) Wodorotlenek sodowy, roztwédr 2n.

2.13.3, Wykonanie oznaczania., 25gbadanego kwasu
fosforowego odwazonego z dokiadnofcig do 0,001 g
przelat ilosciowo do kolby pomisrowej pojemnosci
250 cnj, rozcieficayé wodg do kreski i wymieszaé.

Do kolby stoikowej pojemnosci 500 cm5 z doszli=-
fowanym korkiem odmierzyé pipetg 50 cm3 badanego
roztworu. Roztwér zobojetnié wodorotlenkiem sodo-
wym wobec oranzu metylowego. Nastepnle dodaé z
biurety 25 cm’ nadmanganianu potasowego i roztwér
ogrzaé do wrzenia. Po ostudzeniu roztworu do tem=
peratury otoczenia doda¢ 0,5 g Jodku potasowego,
5 <:m3 kwasu solnego. Kolbe szczelnie zamkngé i od-
stawié na kilka minut do ciemnego pomieszczenia.

Réwnoczeénie w ten sam sposéd przygotowaé Slepg
prébe z 25 g kwasu fosforowego.

Wydzielony jod w obydwu kolbach odmiareczkowaé
roztworem tiosiarczanu sodowego wobec skrobi.

2+13.4.0bliczanie wynlkéw, Zawartoté substancji
redukujgcych w przeliczeniu na kwas fosforawy
}131’-’03 (X") obliczyé w procentach wg wzoru

- (V=V} » 0,00041 + 250 *+ 100 (V=y,) * 0,205
"= m + 50 - m

w ktérym:

V = objetos¢ scisdle 0,01n roztworu tio-
slarczanu sodowego zuzytego do mia-
reczkowania $lepej préby, cmi,

V, - objetosé écisle 0,01n roztworu tio-
siarczanu sodowego zuzytego do mia-

reczkowania badanej prébki, e »

m = odwazka badanego kwasu fosforowego,g,

0,00041 = 1lo8¢ kwasu fesforawego (H3PO3) odpo-

wiadajgca 1 cm’ écisle 0,01 rostworm
nadmanganianu potasowego, g.

2,13.5, Wynik. Za wynik nalezy prayjeé srednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznacsah
réwnolegiych, réznigcych si¢ miedzy sobg nie wige
cej niz2o010% wyniku nitszego.

2,14, Oznaczanie sawartosci substanc,ji nierog-—

uszcz ch w kwasie fosforo termics [
kstrakcyjnym surowym, zatezonym i oczyszczonym

2¢14,1, Zasada metody. Przesgczenie odmierzone}]
objetosci kwasu fosforowego przes tygiel do sg-
czenia G4 1 oznaczanie metody wagowg.

2.14.,2, Wykonanie oznaczania. Odmierzyé cylind-
rem 100 cm5 dobrze wymieszanego kwasu fosforowege
a nastgpnie przesgczy¢ pod préznig przez tygiel z
dnem porowatym G

wysuszonym do staXej masy w tem—
peraturze 105 < 110°C.

Pozostatoéé na tyglu przemyé wodg destylowang
do obojetnego odczynu przesgczu. Tyglel 2z osadem
wysuszyé w temperaturze 105 < 110% ¢o stalej masy.

214,22, Obliczanie wynikéw.Zawartosé substancji
nierozpuszczalnych (X12) obliczyé wg/ wg wzoru

) (m1 =m,) * 1000
12~ 100

X = 10(m.1 -mg)
w ktérym:

m, - masa tygla z osadem, g,

m, = masa tygla pustege, g.

214,84, Wynik. Za wynik nalezy przyjgé $rednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczah
réwnolegtych, réznigcych si¢ miedzy sobg nie wie-
cej niz o 5% wyniku nizszego.

2,15, Oznaczanie gestoéci w kwasie fosforowym
ekstrakeyjoym surowym zeteZonym i 0CZySzCczonym

2¢15.1. Zasada oznaczania. Pomiar gestosci ba-
danego kwasu za pomocq areometru w temperaturze
20%.

2,15.2, Przyrzgdy. Komplet areometrédw.
2123, Wykonanie oznaczania. Okolo 500 cm3 ba-

danego kwasu fosforowego wlaé do suchego szklanego
cylindra. Temperature prébki doprowadzié do 20
+0,5%. Zanurzyé w kwasie odpowiedni areometr 1
skoro tylko zostanie osiggnigta réwnowaga sta-
tyczna 1 termiczna odczytaé na areometrze gestosé
cieczy.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ - Zaktady Che-
miczne POLICE

2, Istotne zmiany w stosunku do BN=70/6014=-03 i
ZN=72/MPCh/N=-180. Ujednolicono metody badar,wpro-

wadzono nowe metody zsalecane przez ISO1 RWPG oraz
wprowadzono rodzaje metod badan.

3. Normy zwigzane
PN-68/C=06500 Analiza chemiczna.

Przygotowanie
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odczynnikéw roztwordéw pomocniczych ores roztwo-
réw do kolorymetrii i nefelometrii

PN-68/C~04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma=
lych zawartosci siarczanéw w bezbarwnych rose—
tworach metodg turbidymetryczng

4. Normy zagraniczne i zalecenia miedzynarodowe
Anglia BS 4258 Part 1 Methods of test for pho-
shoric acid for industrial use.
of calcium content
BS 4258 Part 2 Determination of iron con-
tent
Jugosiawia JUS H.B8.066  Ispitivanje tehnicke
fosforne kiseline. Odredivanje sadriaja fosfo-
rane kiseline (kao P205)

JUS H.B8.067 Igpitivanje tehnicke fos-

forne kiseline. Odredivanje sadrzaja sulfata
JUS H.B8.068 Ispitivanje tehnicke e~
forne kiseline. Odredivanje sadrzaja kalcijuma
JUS H.B8.069 Ispitivanje tehnicke fus=-

forne kiseline. Odredivanje sadrzaja gvozda

Determination

NRD TGL 20 871 B.15 Grundchemikalien. Prfifung von
Phosphor und anorganischen Phosphorverbindun-

gen. Bestimmung des Gehaltes an phosphoriger
S#ure

ISO R 847 Phosphoric acid for industrial use.De-
termination of sulphat content. Volumetric me-
thod

ISO R 848 Phosphoric acid for industrial use.De=-
termination of calcium content. Volumetric me=
thod

IS0 R 849 Phosphoric acid for industrial use.De-
termination of irom content 2,2’-bypyridyl
gpectrophotometric method

ISO DIS 3359 Acide phosphorique a usage imustrial.
Dosage l’arsenic. Methode photomatrique au die-
thyldithiocarbamate d’argent

IS0 DIS 2590 General method for the determination
of arsenic. Silver diethyladithiocarbamate fot-
hometric method

RWPG PC 2701=-70 ®ocdop M HEOPraHMYECKHE COEXMHEe—
HuA Qocpopa. MeTozH HCNHTAHHA
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