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1 WSTEF’

Przedmiotem normy sa metody oznaczania zawartosci
chlorkéw w solach fosforowych:
a) merkurymetryczna,

b) argontometryczna,

2, METODA MERKURYMETRYCZNA

2, 1, Zasada metody polega na miareczkowaniu jondéw

chlorkowych roztworem azotanu rteciowego wobec dwufe-
nylokarbazonu jako wskaznika,
Metody nie stosuje sie do oznaczania zawartosci chlorkéw

w fosforanach amonowych,

2,2, Aparatura, Pehametr wyposazony w elektrody szkla-

na oraz kalomelowa,

2, 3, Odczynniki i roztwory

a) Azotan rteciowy, roztwér o e [ %Hg(NOJ)z] =
=0,02 mol/l, przygotowany w nastepujacy sposéb: 3,3360 g
azotanu rteciowego, Hg(NO:’)2

0,5H,_0O, rozpusci¢ w wo-

2
dzie, dodac¢ 1 ml kwasu azotowego ( 1+1), dopetni¢ woda do
kreski w kolbie pomiarowej pojemnosci 1 | i wymieszaé,

b) Biekit bromofenolowy, roztwér w 48 % (V/V)alkoholu

etylowym, przygotowany wg PN-81/C-06501 p, 2,2, 2,

c) Chlorek sodowy, roztwdr wzorcowy o ¢ (NaCl) =
= 0,0200 mol/l, przygotowany w nastepujacy sposob:
1, 1691 g chlorku sodowego, wyprazonego w temperaturze

400 OC, rozpusci¢ w wodzie w kolbie pomiarowej pojemnos$-
ci 1 1i dopetni¢ woda do kreski,

d) Dwufenylokarbazon, roztwér przygotowany wg PN-B]/
C-06501 p. 2.5, 5.

e) Kwas azotowy, roztwdr 1+1,

2, 4, Przygotowanie proby pordéwnawczej do oceny punktu

koricowego miereczkowania, Do zlewki pojemnoéci 400 ml

odmierzy¢é 200 ml wody, dodaé 5 kropel roztworu btekitu

1)W zakresie p, 2,8,

bromofenolowego i kroplami dodawaé roztwér kwasu azoto-
wego do zmiany barwy z niebieskiej na 26tta, Dodac 3 krop-
le nadmiaru kwasu azotowego: pH roztworu w zlewce,
sprawdzane pehametrem, powinno wynosié 1,9 & 2,1, Roz-
twér przeniesC iloSciowo do kolby stozkowe] pojemnosci
500 ml, dodac¢ 1,5 ml roztworu dwufenylokarbazonu | mia-
reczkowac roztworem azotanu rtgciowego do zmiany zabar-

wienia z 76ttego na rézowofioletowe,

2,5, Mianowanie roztworu azotanu rteciowego, Do zlewki

pojemnosci 400 ml odmierzy€ biureta 10,0 m| wzorcowego

roztwopru chlorku sodowego, dodaé¢ 180 ml wody, 5 kropel
roztworu btekitu bromofenolowego i kroplami roztwér kwa-
su azotowego do zmiany zabarwienia roztworu z niebieskie-

go na z6tte, Dalej mianowanie wykonaé wg 2, 4, Miareczko-

wanie roztworem azotanu rteciowego prowadzi¢ do wyréw-

nania zabarwienia roztworu z zabarwieniem préby poréw-
nawczej,
Pordéwnywanie zabarwienia przeprowadzaé przy réwnej

objetosci roztwordw,

Stezenie mianowanego roztworu azotanu rteciowego

C[t/z Hg(NOS)Z] obliczyé w molach na litr wg wzoru

10

—_— 1
V-V, Q)

¢ {1/2 Hg(NO3)2] =¢(NaCl) -

w ktérym:
c (NaCI) - stezenie molowe roztworu wzorcowego chlor-

ku sodowego, réwne 0,0200 mol/I,

V1 - objeto$¢ roztworu azotanu rteciowego, zuzy-
tego do miareczkowania 10,0 ml roztworu
wzorcowego chlorku sodowego, ml,

V2 - objetoé¢ roztworu azotanu rtgciowego, zuzy-
tego do przygotowania prdby poréwnawczej,

ml,

2,6, Wykonanie oznaczania, Do zlewki pojemno$ci 400 mi

odwazy¢ z doktadnoécia do'0,001 g iloé¢ badanego produktu
wg tablicy,
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Badany produkt Odwazka, g
Fosforan jednosodowy 5
Fosforan dwusodowy 5
Fosforan tréjsodowy 1
Pirofosforan dwusodowy 5

Prébke rozpuéci¢ w 200 ml wody lekko podgrzewajac,jes-
Ii trzeba, Po ostudzeniu doda¢ 5 kropel roztworu btekitu
bromofenolowego i dalej postgpowac jak w 2, 5,

Zawarto$é chlorkéow (XI) obliczyé w procentach wg wzo-

ru

_ (V4= V,)-0,00071 - 100 _ (V,—V,) 0,071 (2)
X, = — = )

w ktéryms:
V, - objetoéc roztworu azotanu rteciowego, odpo-
c [1/2Hg (NO:s)z] =

= 0,0200 mol/I, zuzytego do

wiadajaca stezeniu
miareczkowania
roztworu prébki, ml,
V_ - objeto$é roztworu azotanu rteciowego, odpo-
¢ | 1/ Hg(NO =
[#e Ho(NO ), |

= 0,0200 mol/l, zuzytego do

wiadajaca stezeniu

przygotowania
préby poréwnawczej, ml,

m - odwazka badanego produktu, g,

0,00071 =~ ilo$¢ chlorkéw odpowiadajaca 1 ml roztworu

azotanu rtgciowego o c [1/2 HQ(NO3)2] =

= 0,0200 mol/l, g,

2, 7, Wynik kohcowy oznaczania, Za wynik koficowy ozna-

czania nalezy przyjac $érednia arytmetyczna wynikéw co
najmniej dwéch réwnolegtych oznaczan, migdzy ktérymi
réznica nie przekracza 5 % wyniku nizszego, wyrazonego

jako btad wzgledny,

3, METODA POTENCJOMETRYCZNA

3,1, Zasada metody polega na potencjometrycznym mia~-

reczkowaniu jonéw chlorkowych roztworem azotanu srebro-
wego,

3,2, Aparatura

a) Pehametr wyposazony w elektrody srebrowa isiarcza-

nowo-rteciowa,

b) Biureta pojemnoéci 5 ml,

3.3, Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebrowy, roztwér o c(AgNQ_) =.0,05 mol/I,

b) Kwas azotowy, roztwér oc(HNOS) =5 mol/I,

3.4, Wykonanie oznaczania, Odwazyé 1 g prébki soli

fosforowych zawierajacych 0,1 + 1 % chlorkéw albo 10 g
prébki soli fosforowych zawierajacych 0,01 + 0,1 % chlor-
kéw, z doktadnoscia do 0,001 g, Odwazona prébke rozpué-
ci¢ w zlewce w 160 ml wody. Nastepnie dodaé 50 m! roz-
tworu kwasu azotowego i zmiareczkowaé potencjometrycz-
nie roztworem azotanu srebrowego, Réwnolegle, w ten sam
sposéb wykonaé miareczkowanie potencjometryczne préby
poréwnawczej, przygotowanej przez zmieszanie 50 ml roz-
tworu kwasu azotowego i 160 ml wody,

Zawarto$¢ chlorkéw (XZ) obliczyé w procentach wg

wzoru

(V,= V) +0,001773- 100 (V,— V,)-0,1773
m - m

X,= (3)

w ktérym:
V, - objetos¢ roztworu azotanu srebrowego, oa-
powiadajaca stezeniu ¢ (AgNO) =0,0500 mo V1,

zuzytego do zmiareczkowania roztworu
prébki, ml,

V2 - objeto$¢ roztworu azotanu sreébrowego, od-
powiadajaca stezeniu c(Ach>3)=o,osoo mol/t,
zuzytego do zmiareczkowania préby pordéw-
nawczej, ml,

m - odwazka badanego produktu, g,

0,001773 - ilo$¢ chlorkéw odpowiadajaca 1 ml roztworu
c (ANO,) =

azotanu srebrowego o

=0,0500 mol/l, g,

\

3,5, Wynik koficowy oznaczania, Za wynik koficowy ozna-
czania nalezy przngé éredni@ arytmetyczna wynikéw co
najmniej dwéch réwnolegtych oznaczaf, miedzy ktérymi roz-
nica nie przekracza 0,04 % przy zawartoéci chlorkéw w
prébce 0,1 + 1 % oraz 0,002 % przy zawartoéci chlorkéw

w prébce 0,01 + 0,1 %,
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DODATKOWE
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1, Instytucja opracowujaca norme - Zjednoczenie Prze-

mystu Nieorganicznego, Warszawa i Instytut Chemii Nieor-

ganicznej, Gliwice,

2, Normy zwiazane

PN-SI/C-O6501 Analiza chemiczna, Przygotowanie roz-

tworéw wskaznikow

3, Normy miedzynarodowe

RwPG CT COB 1424-78 Qocdop ¥ HEOpraHWUeCKue coe-

nuHenusa ¢ocdopa. Meron ompenmerdeHus comepmas
HUA XJOPHIOOB = norma zgodna,

4, Autor projektu normy - Zespdt Analityczny !nstytutu

Chemii Nieorganicznej, Gliwice,
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