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1. WSTEP

Przedmiotem arkusza normy sa metody oznaczania
zawartosci siarczanéw w solach fosforowych:

— turbidymetryczna,

— wagowa.

Przy zawartosciach siarczandéw powyzej 0,1%(m/m)
w analizach rozjemczych oznaczanie nalezy wykonaé
metoda wagowa.

2. METODA TURBIDYMETRY CZNA

2.1. Zasada metody. Mctoda polega na pordownaniu
intensywnosci zmgtnienia roztworu badanego, powsta-
lego w wyniku reakeji jonu siarczanowego z chlorkiem
barowym., z intensywnoscig przygotowanego w ten sam
sposOb roztworu poroOwnawczego o znanej zawartosci
slarczanow.

2.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,19) i roztwor 10%(m/m).

b) Amoniak, roztwér 10%(m/m).

¢) Chlorek barowy, roztwor 10%(m/m).

d) Gliceryna.

¢) Siarczany, rozZtwor wzorcowy przygotowany w na-
stepujacy sposob: sporzadzi¢ roztwdr siarczanéw o ste-
zeniu SOF = 1 mg/ml wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.55.
50.0 ml tego roztworu odmierzy¢ do kolby pomiarowe;j
pojemnosci | 1, dopetni¢ woda do kreski i wymiesza¢.
I ml roztworu wzorcowego zawiera 0,05 mg SOF". Roz-
twor ten nalezy przygotowaé w dniu jego uzycia.

2.3. Wykonanie oznaczania. W zalezno$ci od dopusz-
czalne] zawartosci siarczandw w badanym produkcie,
odwazy¢ z doktadnoscia do 0,001 g takg ilo$¢ prébki,

" W zakresie rozdz. 3.

aby zawarto$¢ siarczanéw w odwazce wynosita
I = 10 mg. Odwazk¢ rozpu$ci¢ w okoto 100 ml wody
w zlewce pojemnosci 400 ml oraz doda¢ kwasu sol-
nego (1,19) w ilosci (V1) obliczonej w mililitrach wg
wzoru

Vi= 3 + m) (1
w ktérym m — liczba gramow odwazki.

Zlewke¢ nakry¢ szkietkiem zegarkowym, roztwor
ogrza¢ do wrzenia 1 utrzymywa¢ w tym stanie przez
15 min. Nast¢pnie roztwér ostudzi¢ i zneutralizowa¢
roztworem amoniaku do pH 4 wobec papierka wskaz-
nikowego uniwersalnego. Roztwor ostudzi¢ ponownie
do temperatury okoto 20°C, przenie$¢ ilosciowo do kol-
by pomiarowej pojemnosci 200 ml, dopeini¢ woda do
kreski 1 wymiesza¢. Jezeli otrzymany roztwor byiby
metny, przesaczy¢ go przez twardy saczek do suchego
naczynia, odrzucajac pierwsza porcje przesaczu (okoto
20 ml).

W celu przygotowania roztworu badanego odmierzy¢
10,0 ml roztworu probki do cylindra kolorymetryczne-
go pojemnosci 50 ml, rozcienczy¢ woda do objgtosci
20 ml, doda¢ 2 ml roztworu kwasu solnego 10%(m/m),
2 ml gliceryny oraz 3 ml roztworu chlorku barowego
1 miesza¢ przez 30 s.

W ten sam sposob, w drugim cylindrze koloryme-
trycznym tej samej pojemnosci, sporzadzi¢ roztwér po-
rownawczy, uzywajac tych samych odczynnikow i od-
mierzajac roztwor wzorcowy siarczandéw w ilosci (V)
obliczonej w milimetrach wg wzoru

m - 1000 - x - 10
V, = =10-m-x 2
= 00 - 200 005 0MmE W
w ktorym:
m — masa odwazki probki, g,

x — dopuszczalna zawarto$¢ siarczandéw w bada-
nym produkcie wg normy przedmiotowej, %.
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Po uptywie 30 min poréwnac¢ intensywno$¢ zmegtnie-
nia roztworu badanego 1 roztworu poréwnawczego na
ciemnym tle, patrzac z gory.

Dopuszcza si¢ porownanie absorbancji roztworu ba-
danego i roztworu pordwnawczego za pomoca spektro-
fotometru przy dlugosci fali 490 nm.

2.4. Wynik konicowy oznaczania. Zmgtnienie roztworu
badanego nie powinno by¢ bardziej intensywne od
zmgtnienia rozZtworu porownawczego.

3. METODA WAGOWA

3.1. Zasada metody. Metoda polega na wytrgceniu
osadu siarczanu barowego chlorkiem barowym w $ro-
dowisku kwasnym, odsaczeniu osadu i wyprazeniu
w temperaturze 800 £30°C do statej masy.

3.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,19).

b) Chlorek barowy, roztwor 10%(m/m).

¢) Azotan srebrowy, roztwér o c(AgNOs3) =
= 0.01 mol/l.

3.3. Aparatura

a) Tygle porcelanowe wyprazone do stalej masy
w temperaturze 800 £30°C i1 zwazone z dokladnoicig
do 0,0002 g.

b) Piec z regulacja temperatury w zakresie 800 +30°C.

3.4. Wykonanie oznaczania

a) Przy zawartosci siarczan6w w prébce 0,5 +
4%(m/m) odwazy¢ 10 g probki z doktadnoscig do
0.001 g. Odwazkg¢ rozpusci¢ w okoto 150 ml wody
w zlewce pojemnosci 400 ml, doda¢ 12,5 ml kwasu
solnego. Zlewke¢ nakry¢ szkietkiem zegarkowym, roz-
twor ogrza¢ do wrzenia i utrzymywaé w tym stanie
przez 15 min. Nastgpnie roztwor ostudzi¢ i przeniesé
do kolby pomiarowej pojemnosci 250 ml, dopetni¢ wo-
da do kreski 1 wymiesza¢. Jezeli otrzymany roztwor
bytby mg¢tny, nalezy go przesaczy¢ przez twardy saczek
do suchego naczynia.

Do zlewki pojemnos$ci 400 ml odmierzy¢ 50,0 ml
roztworu probki, rozcienczy¢ woda do objgtosci 200 ml,

doda¢ 7,5 ml kwasu solnego i ogrza¢ do wrzenia. Na-
stgpnie do goracego roztworu doda¢ powoli 20 ml go-
racego roztworu chlorku barowego 1 dalej utrzymywac
roztwoér w stanie bliskim wrzenia przez 5 min. Roz-
twor wraz z wytragconym osadem pozostawi¢ na co
najmniej 12 h (lub na noc) w temperaturze pokojowej,
po czym przesaczy¢ przez twardy sgczek bezpopiotowy.
Saczek z osadem przemy¢ goraca woda do zaniku reak-
cji na jon chlorkowy (préba z roztworem azotanu sreb-
rowego daje wynik negatywny), nastgpnie przenie$¢ do
tygla porcelanowego, spopieli¢ i osad wyprazy¢ w tem-
peraturze 800 £30°C do statej masy oraz zwazy¢ z do-
ktadnoscig do 0,0002 g.

b) Przy zawartodci siarczanbw w probece 0,1 =+
0,5%(m/m), postgpowa¢ wg sposobu podanego
w poz. a) z tym, ze po zakonczeniu hydrolizy (ewen-
tualnie po przesaczeniu roztworu, jezeli bytby on met-
ny), do wrzacego roztworu probki dodaé¢ wprost gorg-
cego roztworu chlorku barowego.

Zawarto$¢ siarczanéow SO3™ (X) obliczy¢ w procen-
tach wg wzoréw:

— przy wykonywaniu oznaczania sposobem wg
poz. a)
(mi-m3z)-0.4116 - 250 - 100 (mi-my) - 2058
X= = 3)
m -+ 50 m
— przy wykonywaniu oznaczania sposobem wg
poz. b)
(my-m3)-0,4116 - 100 (my —m>) - 41,16
- p” (4)
w ktorych:
m; — masa tygla z osadem, g,
m; — masa tygla, g,
m — masa odwazki prébki. g,
0,4116 — wspolczynnik przeliczeniowy BaSOs na

SOi".

3.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik koncowy
oznaczania nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng co naj-
mniej dwoch réwnoleglych oznaczan, migdzy ktoérymi
réznica nie przewyzsza 10% wyniku nizszego.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Instytut Chemii Nieorganicz-
nej. Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-82/6016-42/07. W zakresie
metody turbidymetrycznej:

a) zmieniono zakres stosowania metody na 0,01 + 2%(m/m),
zamiast 0,005 <+ 0,05%(m/m),

b) w wykonaniu oznaczania wprowadzono hydroliz¢ fosforanéw
skondensowanych oraz dodatek gliceryny jako stabilizatora zawie-
siny BaSOs,

¢) dopuszczono poréwnanie intensywnosci zmgtnienia roztworu
badanego i porOwnawczego za pomocg spektrofotometru.

W zakresic metody wagowej:

a) rozszerzono zakres stosowania metody: 0,1 =+ 4%(m/m),

b) podano dwa warianty przygotowania roztworu prébki do
oznaczania w zaleznosci od przewidywanej zawarto$ci siarczandw.

3. Normy zwigzane
PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw do

kolorymetrii i nefelometrii.

4. Normy mi¢dzynarodowe i zagraniczne
RWPG CT CDB 2524-80 Heoprauuueckue coeanHeHus docdopa.

MeTtoasl onpezeneHus couepxanus cysbpaTon
ZSRR TI'OCT 13493-86 Hartpus Tpunonndpocgar. Texuuueckue ycno-

BHS

5. Roznice migdzy normg branzow3 a norma RWPG. Metoda wa-
gowa oznaczania zawartosci siarczanOw wg rozdz. 3 niniejszej normy
jest zgodna z metodg wagowa wg CT CIB 2524-80, z matymi rozbiez-
nosciami technicznymi:

a) przyjgto stosowanie metody przy 0,5 <+ 4%(m/m) zamiast
0,2 + 4%(m/m) i odpowiednio 0,1 + 0,5%(m/m) zamiast 0,02 +
0,2%(m/m),

b) zalecono saczy¢ osad BaSO; przez saczek z twardej bibuty do
sgczenia zamiast sgczenia przez tygiel ze spiekiem szklanym,

¢) podano sposob sprawdzenia obecnosci chlorkéw podczas prze-
mywania osadu.

6. Autor projektu normy — mgr inz. Anna Milinska — Instytut
Chemii Nieorganicznej, Gliwice.
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