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NORMA BRAN Ż OWA 

Sole fosforowe 

WYROBY Oznaczanie zawartości arsenu 
PRZEMYSŁU metodą fotokolorymetryczną CHEMICZNEGO 

z zastosowaniem 

dwuetylodwutiokarbaminianu srebro 

1, Zasada metody polega na redukcji z wi ęzków ars enu 

wodorem in s t atu nascendi, pochłanianiu u tworzonego ga

zowego arsenowodoru w pi rydynowym roztworze dwuetylo-

dwut iokarbami n ianu srebra oraz zmierzeniu absorbancji 

barwnego kompleksu przy długości fali 535 nm. 

2 , Aparatura 

a) Zestaw do oznaczan i a arsenu _ wg rysunku. 

b) S pektrofotometr lub fotoko lorymetr z kuwetami o g ru

boś c i wars twy absorpcyjnej 1 cm. 

3, Odgynniki i roztwo ry 

a) Chlorek cynawy, 10 "0 (m/m) w kwasie solnym roz-

cieńczonym 1+1. 

b) Chlorek niklawy, roz t wór 10 "lo (mim). 

c) Cynk metaliczny granulowanyowymiarach do5 mm, 
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nie zawieraj~cy arsenu. g 
d) Dwuetylodwut ioka rb"aminian srebra (Ag-DDTK) , roz- ' 

twór 1 f. (mim) w p i rydynie przygotowany w następuj ęcy 

sposób; 1 g krystalicznego Ag-DDTK rozpuścić w 100 mi 

pirydyny. W celu ułatwien ia rozpuszczania roztwór można 

ogrzać do temperatury 60 oC. Przechowywać roztwór w 

ciemnej butelce. R oztwór jest trwały 14 dni. 

e) Jodek potasowy, roztwór 10 "lo (m/m). 

tl Kwas solny, roz twó r ( 1+ 1 ) . 

g) Wata, nasycona 10 "10 (mim) r oztworem octanu ołowia

wego - sposób przygo towania wg PN-81/C-06500 P. 2.2. 53. 

Watę wysuszyć w suszarce przy temperaturze 105 ±3 Oc i 

przechowywać w s łoiku z doszlifowanym korkiem. 

h) Pirydyna. 

1) W zakresie P. 2.7. 
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i l R oz twó r wzo r cowy arsenu pr z ygotować w g PN-81j 

C- 0 650 3 P . 2 . 2. 1.3 i roz cieńczyć wodę w stosunku 1+g. 1 mi 

t ego r oz t woru zawiera 0 , 0 1 m g A s . Roz tw ór nalet y przy-

go towywać św i eży p rzed uż yc iem. 

4. Przygotowan ie sk a l i wzo r ców i krz ywe j wzo rco w e j. 

D o kolb s t ożkowych zes tawu d o oz n aczan i a a r sen u odmi e _ 

rzyć ko le jno: O; 1
1
0; 2, O; 3, O; 4 , O; 5 , O; 6, O mi rozcień_ 

czonego roz two r u wzo r cow ego a r senu , co odpow iada: o· , 
, 

0 , 01; 0 , 0 2 ; 0,03; 0 , 04; 0 , 05; 0,06 m g A s {próba bez roz-

two r u wzorcowego a r senu będ zie roz t worem kompensacyj -

nyml . D o k aźdej ko l by dodać wod y d o o bj ę tośc i 10 m i , a na_ 

s tępnie k o l ejn o : 10 m i k was u so lnego, 5 mi jodku potasowe_ 

go , 4 k r op l e c hl o rku cynawego , 2 kropl e c hl o rku nik l awe 

go i 3 g cynku . P o dod aniu cynku każdę kolbę nat ychmi a st 

zamknęć nasadkę , wyp eł nionę wa t ę nasycon ę octanem oło

wiu , po ł ęczonę z o dbie r a lnikiem w ksz t ał c ie U_ rurki, do 

k tórego na l eży uprzednio wprowadz i ć 10 mi pi r ydynowe go 

roztworu A g_ DDTK. P o upł yw i e 30 mi n odł ęcz yć odbiera l 

niki i zabarwione r oz two r y przeni eść i l ościowo do kblb po

miarowych poj emności 50 m i { o dbi e r a lnik i przemyć pirydy

nę l. W ko lbach r o z two r y uz upełni ć pi r ydynę do kreski i wy

mieszać. Z m ie rzyć absorbancj ę r oz t wo r ó w barwnych przy 

dł ugości fal i 535 nm w k uwet ach o g rubości wars twy absorp

cyjnej 1 cm, s t osuj ęc roz twó r kom p en s ac yjny jako odnośnik . 

D la o t rzymanych da n ych wykreś li ć krz ywę wzorcowę, 

odk ł adajęc na osi rzędnych wa r t ośc i abso r b ancji , a na osi 

odcię t ych zawa rtość a r senu w m i I i g ramac h . 

S, W ykon ani e ozn aczania . D o kolby s tożkowej zes t awu 

do oznaczani a arsenu odważ yć z dokładnościę do 0 , 001 g 

i lość d an ego pro duk tu wg tabl icy . 

I 

Badany produktu Odważka, g 

Fosforan j ednosodowy 3 

Fosforan dwusodowy 3 

Fosforan jednoamonowy 1 

Fos foran dwuamonowy 5 

Pi rofo s foran dwu sodow y 5 

Do kol by dodać 10m I wody, zoboj ętni ć roztwór kwasem 

s olnym i dodać j e szcze w na dmiarze 10 mi. Dalej postępo

wać w g 4. R ó wno l e g le, w ten s am s pos Ób, s porzędzić pr6-

bę ślepę przy użyciu tych sam ych odc z ynników. Zmięrzyć 

absorbancję roz t worów przy dłu gośc i fali 535 nm w kuwe

tach o grubości warstw y absorpc yjnej 1 cm, s tosujęc jako 

odnośnik roztwór kompensacyjny, przygotowany wg 4. 

Dla zmierz onych wartości ab sorbancj i odczy t ać z krzy

wej w z orcow ej zawart ość' arsenu. 

Jeżeli zawartość arsenu o z naczona d l a prÓBki wykracza 

poza pr z edział 0,01 + O,06mg , o z nacz an i e należy powt6-

rzyć, zmn i ej s zaj{lc lub zwiększaj ęc s tosownie odważkę ba

daneg o prodli<tu . 

Zawartość arsenu {Xl ob l iczyć w p rocentach wg wzoru 

w którym: 

m
1 

- zawa rt ośĆ arsenu w próbce badanej odczytan a 

krzywej wzorcowej, mg, 

z 

m
2 

- zawartość arsenu w pr6b i e ślepej odczyt ana z k rzy.. 

wej wzorcowej, mg, 

m
3 

- odważka badanego produktu , g . 

6. Wyn ik końcowy oznaczania. Za wynik końcowy ozna

czania na l eży przyjęć średn i ę arytmetycznę wyników co 

naj mniej dwóch równpiegłych oznaczań, między kt6rymi rot-
nica nie przekracza 20 "Q wyniku niż szego, wyrnfonego ja-

ko błęd względny. 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE 

Ins tytucja opracowujęca normę - Zjednoczen i e Prze-

mysłu N ieor gani cz n ego , W a r szawa i Ins t y tut Chemi i Nie-

o r ganicznej, Gl iwice . 

2 . N o r m y zwi ę zane 

PN_8 1 j C-06500 Anal iza c h emiczna. P r zygotowan i e od-

czynników i roz two r ów pomocnicz ych 

PN...8 1jC-06503 Ana l iza c h emi c zna . Przygotowanie 

tworów do k o l o r yme tri i i nefelomet rii 

roz-

3. Normy międzynarodo~ 

RWPG CT C3B 1939-79 ClloctPop H HeOpr8HHll.eCłG1e CO

e~HHeHHR tPoctPopa. MeTO~ onpe~e~eHHR co~ep

;?;aHHR I.IbIllI'hRKa 

4. Autor projektu normy - ZespÓł Anali t yczn y Instytutu 

Chemii Nieorganicznej , Gliwice. 
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