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NORMA BRANŻOWA 
BN-82 

WYROBY 6016-42.06 
PRZEMYSŁU Sole fosforowe 

CHEMICZNEGO Oznaczanie zawartości chlorków Zamia.' 

l, WST~P 

Pr z edmiotem normy sę metody oznaczania zawar tości 

c hlorków w so l ach fo sforowyc h : 

a) merkur y metryczna, 

b ) argon tometryc zna, 

Z, METODA MERKURYMETRYCZNA 

z, I, Za sad a metod y polega na mi areczkowaniu j onów 

chlorkowych roztworem azo tanu rt ęci owego wobec dwufe­

n y lo k arbazonu jako wskaźn ika , 

Metody nie stosu je się do oznaczania zawartości ch lorków 

w fosforana h amonowych, 

Z, Z, Aparatura Pehametr wyposażony w elektrody szkła­

nę oraz k a l omelowę, 

Z, 3, Odczynniki i ro z twor y 

a ) A zot an rt ęc iow y , ro ztwÓr o C [ij,H9( N0
3
)z] = 

= O,OZ mo l/I , przygotowany w nast ępujęcysPosób ; 3,3360 g 

azotanu rtęc i owego, Hg( NO 3 ) Z ' O, 5H
Z

O , roz puścić w wo­

dzie , dodać 1 mi kwasu azo towego ( 1+ 1) , dopełni ć wodę d o 

kreski w kolbie pomiarowej pojemnośc i 1 I i wym ieszać, 

b ) Błęki t bromofenolowy , ro z twór w 4B % (V/V )a lkoholu 

et y low y m, przygo towany wg PN-BI/C-06501 p, Z, Z, Z. 

c) Chl orek sodowy , roz twór wzorcowy o C ( N aCI) 

= O, OZOO mOi /I , przygotowany w następujęcy sposób : 

l, 1691 g c hlorku s odowego, wy pr ażonego w temperaturze 

400 oC , rozpuścić w wodzie w kolb ie pomiarowej poj emnoś-

ci 1 I i dopełn ić wodę do kres ki. 

d ) D w ufenyloka r bazon, ro z twór przygotow an y wg PN-81/ 

C-0650 1 P. Z. 5. 5. 

e ) Kwas azotowy , roztwór 1+1. 

Z.4. Przygotowan i e próby porównawczej do oceny punktu 

końcowego mi ereczkowania. Do zlewki pojemności 400 mi 

odmierzyć ZOO mi wody, dodać 5 krope l roztworu błę kitu 

l ) W zak res ie P. Z. B. 
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) 
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bromofen olow ego i krop lam i dodawać roztwór kwasu azoto­

wego do zmiany ba r wy z niebieSki e j na żÓł t ę , Dodać 3 kro~ 

le nadmiaru k wasu azotowego: pH r oztworu w zlewce, 

s p rawdzane pehametrem, powinno wynos ić 1,9 + Z, l, R oz-

twó r przenieść i l ości owo do kolby stożkowej pojemnoś ci 

500 mi, do dać 1,5 mi roz tw oru dwufeny lokarbaz onu : mi a-

reczkować rozt w orem azota nu rtęc iowego do z m iany zabar_ 

wieni a z żó łtego na różawofio letowe. 

Z, 5. M ianowanie r oz tworu azotanu rtęc iow ego, D o z lewki 

pojemności 400 mi odmier zyć biuretę 10, ° m I wzor cowego 

ro z twol'U ch lorku sodowego, dodać 180 mi wody , 5 kropel 

ro z tworu b łęki tu b romofenolowego i krop lami roztwó r k wa_ 

su azotowego do zmiany zabarwieni a roz tw oru z n iebies k ie .. 

go na żó łt e. D a lej m i anowanie wykonać wg Z, 4, Mi a r eczko_ 

wani e r oz tw or e m azotanu rtęci owego prowadzi Ć do wy rów_ 

nan ia zabarwienia roztworu z zabarw ieniem próby porów -

nawc zej .. 

Por ów n ywanie zab arwienia pr z eprowadzać przy równ ej 

objętośc i roz tworó w , 

Stężenie mianow a nego roztworu azotanu r tęci owego 

C[i/2 H 9( N0
3
)Z] ob liczyć w molach na litr wg WZOru 

C[l/~ H9( N 0
3
)Z] = c ( N aC I) . 10 

V
1

- V2 
( 1) 

w któ r y m; 

C ( N aCI) - s t ężenie molowe r oztworu w zor cowego c hlor­

ku sodowego, równe O,O ZOO mol /I , 

V, - objętość roztworu azo tanu rtę c iowego, zuży -

t ego do miareczkowani a lO, O mi 

wzor c owego c hlorku SOdowego, mi, 

roztworu 

V
2 

- obję tość roz twor u azotanu rtę c iowego, zuży-

tego do przygotowania próby porównawczej. 

mi. 

Z,6, Wykon anie o znaczani a, Do zlewki pojemności 400 mi 

odważyć z dok/ a dności ę do '0,001 g i lość bad anego p rOduktu 

wg tab l ic y, 
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B a d any produkt Odważka, g 

Fosfor a n jednosodowy 5 

Fos foran dwusodowy 5 

Fos foran tró jsodowy 1 

Pi rofosforan dwu sodowy 5 

Próbkę rozpuścić w ZOO mi wody lekko podgrzewajęc ,je';'" 

li tr z eba. Po ostudzeniu dodać 5 kropel roz tw oru błękitu 

bromofenolowego i dalej postępować jak w Z. 5. 

Zawartość c hlorków ( X l ) obli czyć w proc entac h wg wzo-

ru 

( Z) 

w którym : 

VI - oUJęt ość ro z tworu azotanu rtęc iowego, odpo­

wiadajęca stężeniu C [1/2H 9 ( N0
3

) Z] = 

= O, OZOO mo l / I, zużytego do m iareczkowani a 

roz tworu pró bk i , mi, 

V 2 - obj ę tość roz tworu azotanu rtęc iowego, odpo-

wiadaję ca s tężen iu C [1/2 H9( N0
3
)z] = 

= O, OZOO mol / I, zuży t ego do pr zygotowania 

próby porów naw c zej, mi, 

m - odważ ka badanego produktu, g, 

0,00071 - ilość ch lorków odpowiadajęca 1 mi ro z tw oru 

azotanu rtęciowego o C [1/2 H9( N0
3

) Z] = 

= O,OZOO mol/I, 9. 

2. 7. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końcow y o zn3-

c zania należy przyjęć średnię a ryt metycznę wyników c o 

najmniej dwóch równo l eg łych oznaczań, między kt ó r y mi 

róż ni ca nie przekracza 5 % wy niku niż szego, wyrażonego 

jako błę d wzg l ędny . 

3. METO DA POTENCJOMETRYCZNA 

3. 1. Za s ada m e tody polega na potencjometrycznym m ia­

reczkowaniu j onów c hlorkowyc h roztworem azota nu srebro-

wego. 

3 . Z. Aparatura 

a) P ehame tr wyposażony w elektrody srebrowę i s iar cz3-

nowo- rtęci owę .. 

b) Biureta pOjemnoś c i 5 mi. 

3 , 3. Odczynniki i roztwory 

a) A z otan srebrowy , roz twór o C ( AgNO~ ) • . 0,05 mol/I. 

b) Kwas azotowy, roztwór o C ( HN0
3

) = 5 mol / I. 

3,4. Wykonanie o z naczania, Odważyć 1 g próbki soli 

fOsforowych zaw ierajęcyCh O, 1 + 1 "To c hlorków albo 10 g 

próbki soli fos forowyc h zaw ierajęcych 0,01 + O, 1 '% chl or­

ków , z dokładnośc ię do 0,001 9. Odważonę próbkę rozpuś-

c ić w z l ewce w 160 mi wody . Nas tępnie dodać 50 mi rOz-

tworu kwasu azotowego i zmi areczkować potenc jometrycz­

ni e roztworem azotanu s rebrowego. R ównolegle, w ten sam 

spo sób wykonać mi a reczkowani e potencjometryczne próby 

porównawczej, przygotowa nej przez z mieszanie 50 mi roz­

tworu k wasu azotowego i 160 m i wody. 

Zawartość c hlorków ( XZ ) obl i czyć w proc entach 

wzoru 

(V 1- V 2) '0,001773'100 
X 2 = ---'----~-----­

m 

w któ r y m: 

wg 

( 3 ) 

V 1 - objętość roz tworu azotanu s rebrowego, 00-

powi adajęca s tężeniu C (AgN0j =O ,OSOOmoVI , 

zużytego do zmi,areczkowania 

próbki, mi, 

roz1woru 

V 2 - objętość roztworu azolanu srebrowego, od-

powiadajęca s tężeniu C (AgN0j =0,0500 mol/l~ 

zuż y tego do zmiareczkowania pró by poró w-

nawczej , mi, 

m - odważka badanego prOduktu, 9, 

0,001773 - ilość ch lorków odpowiadajęca mi roztworu 

azotanu sreb r owego o 

= 0,0500 mol / I, 9. 

3. 5. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końcowy o z na-

czania należy przyjęć średnię ary tmetycznę w y ników c o 

na j mniej dwóc h równoległych oznaczań , między którymi roż-

nica nie przekracza 0,04 % przy zawartości chlorków w 

prÓbce O, 1 ;. 1 % oraz 0,002 % przy zawartości ch lorków 

w próbce 0,01 + O, 1 %. 

KON lEC 

INFORM"ACJE DODATKOWE 
. I . ,--

l . I ns ty tuc j a opra cowu ję ca normę - Zjednoczenie Prze- 3. Normy międzynarodowe 

mysłu Ni eorganicznego, W a r szawa i Insty tut Chemii Nieor-

gan icznej , Gliw ice. 

Z. Normy zwię zane 

P N-8 1/ C-06S01 Anali za chem iczn a. Przygotowanie ro z -

tw orów wskaźni ków 

RWPG eT C3B 1424-'78 'lioCrp01> H HeOpr8H\łlłeCRl1e coe­

~HHeHHR ~oc~opa. MeTO~ onpe~e~eHHR co~e~a­

HHR X~OpH.nOB - norma zgodna. 

4, Autor projektu normy - ZespÓł Analityczny 

Chemii Nieorganicznej, Gliwice. 
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