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l. WSTĘP 

Przcdm iotem a rk usza normy są metody oznaczania 
zawartośc i sia rczanów w so lac h fosfo rowych: 

- turbid)'metryczna. 
- wagowa. 
Przy zawa rtościa c h siarczanów powyżej O,I % (m/m) 

w a na li7.ach rozjemczych oznacza nie n a leży wykonać 

metodą wagową. 

2. METODA TURBIDYMETRYCZNA 

2.1. Zasada metody. Metoda polega na porównaniu 
intensywności zmętni e nia ro ztworu ba danego , powsta­
łego w wyn iku rea kcj i jonu sia rczanowego z chlorkiem 
barowym. z intensywnością przygo towanego w ten sam 
sposób ro ztworu porówna wczego o znanej zawartości 
S l ~lrcza nów. 

2.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas so ln y ( 1. 19) i roztwór 10% (m/m). 
b) Amo niak, roz twór 10% (m/ m ). 

c) Chlorek barowy , roztwór 1O% (m/ m). 
d ) Gliceryna. 
e) Siarczany , roztwór wzorcowy przygotowany w na­

stępujący sposób: s porządzić roztwór siarczanów o stę­
że niu sor = l mg/mi wg PN-81 / C-06503 p. 2.2.1.55. 
50.0 mi lego ro ztworu odm ierzyć do kol by pomiarowej 
pojemnośc i I I. d opełnić wodą do kreski i wymieszać . 

I mi r07 tworu wzorcowego zawiera 0,05 mg sor. Roz­
t\\'ór ten należy przygotować w dniu jego użycia. 

2.3. Wykonanie oznaczania. W za leżności od dopusz­
cnl ncj za wa rtośc i siarcza nów w bada nym produkcie. 
odważyć z d okładn ośc ią do 0,00 I g taką ilość próbki , 

' ) W n kresil" rozd7. ~. 

aby zawartosc siarczanów w odważce wynos iła 

I -;- 10 mg. Odważkę rozpuścić wokoło 100 mi wody 
w zlewce pojemnośc i 400 mi oraz dodać kwasu so l­
nego (1,19) w ilośc i (V I) obliczonej w mililitrach wg 
wzoru 

VI = (3 + m) (I) 
w którym m - liczba gramów odważki . 

Zlewkę nakryć szkiełki em zegarkowym, roztwór 
ogrzać do wrzenia i utrzymywać w tym sta nie przez 
15 min. Następnie roztwór ostudzić i zneutralizować 
roztworem amon~aku do pH 4 wobec papierka wskaź­

nikowego uniwersalnego . Roztwór ostudzić ponownie 
do temperatury około 20°C, przenieść ilościowo do kol ­
by pomiarowej pojemności 200 mi , dopełnić wodą do 
kreski i wymieszać . Jeżeli otrzymany roztwór byłby 
mętny. przesączyć go przez twardy sączek do suchego 
naczynia, odrzucając pierwszą porcję przesączu (około 
20 mi ). 

W celu przygotowania roztworu badanego odmierzyć 
10,0 mi ro ztworu próbki do cylindra kolorymetryczne­
go pojemnośc i 50 mi , rozcieńczyć wodą d o objętości 
20 mi , dodać 2 mi roztworu kwasu so lnego 1O% (m/ m) , 

2 mi g li ceryny oraz 3 mi roztworu chlorku ba rowego 
i mieszać przez 30 s. 

W ten sam sposób, w drugim cylindrze koloryme­
trycznym tej samej pojemnośc i , s porządzić roztwó r po­
równawczy, używając tych samych odczynników i od­
mierzają c roztwór wzorcowy siarcza nów w i lośc i (V2) 

obliczonej w milimetrach wg wzoru 

w którym: 

m . 1000 · x . 10 

100 . 200 . 0,05 

m masa odważki próbki, g, 

lO ' m'x (2) 

x - dopuszczalna zawartość siarczanów w bada­
nym produkcie wg normy przedmiotowej , %. 

Zgłoszona przez Instytut Chemii Nieorganicznej 
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemi i Przemysłowej dnia 29 grudnia 1989 r. 

jako norma obowiązująca od dnia 1 styczn ia 1991 r. 
(Dz. Norm. i Miar nr 6/ 1990, poz. 11) 
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Po up lywie 30 min po równać intensywność zmętnie­

nia roztwo ru bada nego i roztworu porówna wczego na 
ciemn ym tlc. pa trząc z góry. 

Oopu. zcza s ię porównanie a bsorba ncj i roztworu ba­
danego i roztworu po równawczego za pomocą spektro­
fotometru przy długości fali 490 nm . 

2.4. Wynik końcowy oznaczania. Zmętnie ni e roztworu 
badanego nie powinno być bardziej intensywne od 
zmętnienia rozt woru po równawczeg.o. 

3. METODA WAGOWA 

3.1. Zasada metody. Metoda polega na wytrąceniu 

osad u siarcza nu ba rowego chlorkiem barowym w śro­

dowisku kwaśnym, odsączeniu osadu i wyprażeniu 

w temperaturze 800 ±3óoC do stałej masy. 
3.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas so lny (1.1 9). 
b) Chlorek barowy, roztwór 100(m/ m). 
c) Azo ta n srebrowy, roztwór o c(AgN03) 

= 0.0 I mol/ I. 
3.3. Aparatura 
a) Tygle po rce la nowe wyprażone do stałej masy 

w tempera turze 800 ±300C i zważone z dokładnością 
do 0,0002 g. 

b) Pi ec z reg ulacją temperatury w zakresie 800 ±30°C. 
3.4. Wykonanie oznaczania 
a) Przy za wartości siarczanów w próbce 0,5-:-

4%(m/ m) odważyć 10 g próbki z dokładnością do 
0.001 g. Odważkę rozpuścić wokoło 150 mI wody 
w zlewce poje mnośc i 400 mi , dodać 12,5 mI kwasu 
solnego . Zlewkę nakryć szk iełkiem zegarkowym , roz­
twór og rzać do wrzenia i utrzymywać w tym stanie 
przez 15 min . Następnie roztwó r ostud zić i przenieść 
do kolby pomia~owej pojemności 250 mi , dopełnić wo­
dą do kreski i wymieszać. Jeże li ot rzymany roztwór 
byłby mętny, należy go przesączyć przez twardy sączek 
do suchego naczyn ia. 

Do zlewki pojemn ości 400 mI odmierzyć 50,0 mI 
roztworu próbki , rozc ieńczyć wodą do objętości 200 mI, 

K O 

d odać 7,5 mI kwas u solnego i ogrzać do wrzenia . Na­
stępn i e do gorącego roztwo ru dodać powoli 20 mI go­
rącego roztworu chlorku barowego i dalej utrzymywać 
roztwór w sta nie bliskim wrzenia przez 5 min . Roz­
twór wraz z wytrąconym osadem pozostaw i ć na co 
najmniej 12 h (lub na noc) w temperaturze pokojowej , 
po czym przesączyć przez twa rdy sączek bezpopiolo",:,y. 
Sączek z osadem przemyć gorącą wod ą do za ni ku rea k­
cji na jon chlorkowy (próba z roztworem azotanu sreb­
rowego daje wynik negatywn y), n as tępn ie przen ieść do 
tygla porcelanowego, spop i e lić i osad wyprażyć w tem­
peraturze 800 ±30°C do sta łej masy o raz zważyć z do­
kładnością do 0,0002 g. 

b) Przy zawartości siarczanów w próbce 0,1 
O,5%(m/ m), postępować wg sposobu podanego 
w poz. a) z tym , że po za koń czeniu hydroli zy (ewen­
tualnie po przesączeniu roztworu , jeżeli by~b y on męt­
ny), do wrzącego roztworu próbki dodać wpros t gorą­

cego roztworu chl orku ba ro wego. 
Zawartość siarczanów sor (X) obliczyć w procen­

tach wg wzorów: 
- przy wyk onywaniu oznacza nia sposobem wg 

poz. a) 

x= 
(m I - m2) ·0,4116 ' 250·100 

m . 50 

(m 1 - m 2) . 205.8 
(3) 

m 

- przy wykonywaniu oznaczan ia sposobem wg 
poz. b) 

x= 
m 

w których : 
m I - masa tygla z osadem, g, 
m2 - masa tygla , g, 
m masa odważk i próbki , g, 

(4) 
m 

0,4116 - współczynn i k prze li czeniowy BaS04 na 
sor. 

3.5. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końcowy 
oznacza nia na leży przyjąć średn i ą a rytme tyczną co naj­
mniej dwóch równoległych oznaczań , między którymi 
różnica nie przewyższa 10% wyn iku ni ższego . 

l EC 

INFORMACJE DODATKOWE 

l. Instytucja opracowująca normę - Instytu t Chemii Nieorganicz­
nej . Gliwice. 

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-8216016-42107. W zakresie 
metody I u rbidymet rycznej: 

a) zmieniono za kres stosowa nia metody na 0,0 1 -;- 2% (m/m). 
zamiast 0.005 -;- 0.05%(ml ml. 

b) w wykonaniu oznaczania wprowad zono h ydroli zę fosfora nó w 
sko ndensowanych o raz dodatek gliceryny jako stabili za tora zawie­
siny BaSO,. 

c l dOpuszC7ono po ró wna nie in l e nsywnośc i zmętni e ni a roztworu 
bada nego i porównawczego za pomocą spektrofotometru. 

W za kresie metody wagowej: 
al rozsze rzono za kres stosowa nia metod y: 0.1 -;- 4%(m/ m), 
bl poda no dwa warian ty przygotowa nia roztworu próbki do 

oznaczania w za l eżn ośc i od przewidywanej zawa rtości siarczanów. 
3. Normy związane 

PN-8 1/C-06503 Ana li za chemiczna. Przygotowanie roztworów do 
ko lorymetrii i nefelo melrii . 

4. Normy międzynarodowe i zagraniczne 
RWPG CT C3 B 2524-80 HeopralIH 'lcCKHC COC;J,HH eHHII cpocqlOpa. 

MeTo;J,bl onpe;J,CJJeBHII cO;J,eplKaBHw cyJJ bcpaToB 
ZSRR rOCT 13493-86 HaTpHII TpHn OJJH cpoccpaT. TeXIHl'leCKHC yCJJO­

BHII 
5. Różnice między normą branżową a normą RWPG. Metoda wa­

gowa oznaczania zawartości sia rczanów wg rozdz. 3 niniejszej no rm)' 
jest zgodna z metodą wagową wg CT C3 B 2524-80. z mały mi rozbież­

nościami technicznymi : 
a) przyjęto stosowa nie metody przy 0.5 -;- 4%(ml m ) za miast 

0,2 -;- 4%(ml m) i odpowiedn io 0.1 -;- O,5%(m/ ml za miast 0,02 .;-
0.2%(m/ m). 

b) za leco no sączyć osad BaSO, przez sączek z twardej bibuły do 
sączenia zamias t sączenia przez tygie l ze spi ekiem szk la nym. 

c) podano sposób sprawdzenia obec nośc i chlorków podczas prze­
mywan ia osadu. _ 

6. Autor projektu norm y - mgr inż . Anna Mi lińska - Inst ytut 
Chemii Nicorga nicznej, Gliwice. 
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