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1. Z.aada aetody. Rozpuazczenl. próbki w aieazanlnie kwasów 80lnego, azotowego i nadchlo

rowego. łydzielenie fo.foru w poat.cl foaforoaolibdeni.nu .. onow.go. RozpuszClenie osadu 
'II' nadalarse a~anowanego roztworu wodorotlenku eOdowego i odaiarecskowanie nadmiaru wodoro
tlenku roztworem kwaau azotowego. 

2. Odozynnlkl 1 roatwory 
al Iwaa aolny /1,18/ 1 roztwór 1+1. 
b/ Iwaz azotowy /1,40/ i roztwór 1+50. 
c/ Iw.a aiarkowy /1,83/, roztwór 1+1. 
dl Iw.a nadcnlorowy /1,54/. 
e/ lw.a fluorowodorowy /1,13/. 
f/ lwa. bromowodorowy /1,48/. 
!I AIIoniak /0,91/ i roztwÓr 1+100. 
hl Alotan aaonowy. 
1/ Aaotan potaaowy, roatwór 1" a/V. 
3/ "slan .odowy, bezwodny 1 roztwór 2" ./V. 
ki Chlorowodorek bydroksyloaainy, roztwór 1~ ./V. 

1/ Kolibdenian aaonowy /RH4/6M07024 • 4820 ' roztwór. 40 g molibdenianu amonowego rozpuścić 
w 300 ca3 wody i 80 cm3 amoniaku. Po ochłodzeniu roztw6r wlać strumieniem /energiczn1e m1e
azaj~o/ do 600 ca3 roztworu kwasu azotowego /1+1/, dodać 5 mg kwaśnego f osforanu dwusodowego, 
roztwór dokł.dnie wyaleazać i pozo.tawić n. 48 h. Przed utyciem rozt wór przesączyć. 

al Cblorek telaaowy. roztwór. 0,; g telaz~ karbonylkowego rozpuśoić " 10 cm3 kwasu solnego, 
utlenić dod.j~c kroplami kwas azotowy, zagotować w celu odpędzenia chloru , ochłodzić, prze
nieść do kolby po.iarowej pojemności 100 0-', uzupełnić wod~ do kreski i wymieszać. 

Dl Penolottaleina, roztwór 0,1" m!V w alkoholu etylowym. 
0/ Woda nie I.wieraj~ca dwutlenku wtgla /gotowana przez 5 min/. 
p/ Wodorotlenek .odowy, roatwór o c II: 0,2 aol/~I e g wodorotlenku Bodowego rozpuścić 

w wodzie po ochłodzeniu przenie6ć do kolby po.iarowej pojemnoŚci 1000 oa}, uzupełnić wOd, do 
kreeki 1 "781e.z8ć. Roztwór przechowywać w nacayniu a tworzyw. sztucznego. WspÓłozynnik .olar
nołoi /t1/ uatallć w n •• t,puj,oy .po.6bl 1,6}}7 g kW.łneso ttalanu potaBowego, uprzednio wy.u
.zone80 w teaperatur.e 1200C pr,ea 2 h, rozpuŚci6 w 75 ca3 wod1 nie sawi.rającej dwutlenku 
w,gla, w kolbie atotkowej pojean06c! 300 ca'. Po rozpu8zc.eniu aiareclkow.6 roztworem wodo
rotlenku .odowego o c c 0,2 mol/~ wobec tenolot'aleiny 3ako wakatnlka. Współozynnik mol ar
n06cl roztworu /f1/ obliozyć wg wzoru 

/1/ 
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w kt6r1ll1 
40,0 - ob~,t06~ roatworu wodorotlenku aOdowego o c = 0,2 801/~} odpowlada~ąca odważce 

. 1,6~3? g kw.60ego ttalanu pot.aowego, c-' 
V1 - ob3,t06~ roatworu wodorotlenku lOdowego o c c 0,2 .0l/da3 su!yta do alar.c~kowa-

01., 0-' 
r/ 'w •• &sotowy, roatw6r .ianow&01 o c • 0,2 aol/d-'I 13 c.3 kw •• u .aotowego uaieści6 

w kolbie poaiarowe3 po3.ao06cl 1000 c.', uaupelni~ wodę do kreaki 1 .,.1 •••• ~ • 
• ep61ca1DDlk .olarootci /t~ uet.ll6 w 0 •• tępuj,c1 apo.6bl 40,0 c" roatworu wodorotlenku 
e04owego o c • 0,2 .0l/da3 umie6clć w kolble .totkowej pojeao060i '00 c.3 l ai.re.akować 
roatworea kw •• u .aotowego o c • 0,2 aol/~ wobec t.nolo-ttaleiny j.ko w.k.toik.. .iano roz
tworu /t~ oblioa1Ć wg waoru 

/2/ 

W kt6~1 

40.0 - Ob3,to'ć roatworu wodorotlenku lodowego o c z 0,2 .01/da3 autyt. 40 .1arecakow.Dia, 
ca3 

t 1 - alano roatworu wodorotlenku .odowego o c • 0,2 .ol/d-' 
t 2 - ob3,to'ć roatworu kw •• u .aotowego o c • 0,2 .ol/~ aut7t. o •• iarecskowanle 

40 c-' roatworu wodorotl.nku .odowego, o ° • 0.2 .Ol/d-', 0". 
,. .,konanie oan.caania. W a.letno'ci od a.wartoścl to.toru .to.ow.~ .a., odwatki próbki 

wg tabl. 1. 

'!.\lica 1 

Z.wart06ć to.toru, , 1I •• a odwałU próbki, 15 

od 0,01 40 0.10 2 

powzłej 0.10 do 0.'0 1 

powyte3 0.30 40 0,50 0.5 

Odw.łk, próbki umieściĆ w alewoe pOjeaootct ' 4QO c.' i roapułctć w 25 0-' kw.eu eolDago w 
teaperatura. 60 • 100°C. 1I •• t,po1e 40dać 5 c.' kw.au .. otowalO. 15 c-' kwa.1I aecłchlorowalO. 
odparow.ć 40 n.tych par kw •• u o.dcbloro"go 1 utrs,.,.ać w t,. etani. pr •• a 10 .10. Po 
ochłodaeoiu dodać 50 ca3 wod7, osraa6 do roapu .. c.eol •• 011 ł pl'lle.,oa~ pn •• łre4al .. o .. k 
a ataag, • bibuły 40 .,c.eola .bleraJ,c pra •• ,oa 40 .lewtl poj • .ao'ci 400 aa'. o.~ na .,cakll 
pra.~ '-5 r.a1 gor,o,. ro.twore. kw •• u .aotow.go /1.50/. a .. attPDł. cor .. , wod, /prsea~a 
4/. Roatw6r odp.rować /ba. aasotowanta! 40 .. łe3 Ob3,tołcl. Sco .. t • oa.4 •• O81.łolć w tlllu 
piatZOOWl8 wyeuaa1Ć •• pall~ 1 oa.ttpoł. wypra*1Ć w t.aparaturse eoooC. Po oobłÓd.eDiu o •• d 
w t,glu .wUt76 kiUt~ kropl .. ł rOztworu kw.au darkowqo /1+1/. 4~ 10.15 ca3 kw .. u 
tluorowodorowego i odparować 40 •• olku par k ... u eiarkowego. Po.oet.ło6t w tzslu &toplć a 
, g wtglanu aodowego 1 po oobłodHo1u .top .,ługować w 100 0-' wod7 w al.wo. poj • .ao6c1 
400 0-'. Otra,.&01 .lk.l1c~ ro.tw6r pr ••• ~c1Ć pr ••• łncllll .,oa.k. o'" .... akll pl'll.ayć 
kilta r •• l ro.twor •• wtgl.nu .odowago •• bl.r.j~ prH.,o. 40. alewkl poj.8DOłci 400 o~. 
S,ea.k s o •• d •• odrawoi6. Alk.lio.OZ pra •• ,oa cakwa.i6 kW ..... 01.,.. lotować 40 c.lkowlt8S0 
odptdulll. dwułll.otu wtgl.. 4odll6 10 0-' roatworu oblorku .. lasowalO. • nuttPDłe 81101e 
.18811aj,,0 dodać porc3 .. i .. oolaku do reakoj l alkal1ocD8~. .aat,pot. rostw6 .. aasotować i utl'lll
-Z-1I6 w .tani. wre.nla pra.. 2 810. 174s1.10Dl 0 •• 4 ~o.toraau *.1&ao .. so pr ••• ~.76 pr ••• 
'redni .,cHk. Pr •• aęcaodrzuol~ •• o .. d na a,ccku ·pra.81Ć kUk. rUl gor,o,. ro.twore ... 0-
niaku /1+100/. 0 •• 4 na s,oaku roapu'cić w 10 e.3 roztworu kw •• u .01oeso /1.1/ •• ,oaek pra.
azć kllk. r"7 sor4cą wodę, a naattPol. otrs,.anl roctw6r dOI,oa,ć do pr ••• ,oau ,. 
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Poł,czone roztwory odparowaĆ do objęt06ci około 30 0.3, dodaĆ 5 cm3 kwasu bro.owodorowego 
i odparow.ć do pojawienia .i, par kw.su nadchlorowego. Po oc~lod.eniu dodaĆ 20 ca3 wody i 
ponownie odparo •• ć do par kwasu nadchloro.ego, utr.,auj,c pr6bk~ w ty. stani. przez 10 ain. 
Ro.t.6r ochłOdziĆ, dod.Ć 50 c-' wody i ogrzać do ro.pu8Sc.e~ia loli. Roztw6r przen'ieść do 
kolby .totkowej poj.aności 500 ca3, ochłodaić, dodać o.tro*ni. kroplami amoniak dopojawi.
ni •• i, nie.nik.j,c.go o.adu .odorotl.nku t.l •• owego. O •• d rozpuścić, dOdaj,c kilka kropel 
kw •• u &Sotow.go i 5 o~ nałaiaru tego kw.su. 
a.st,poi. 4od~ 3 g azotanu aaooo •• go, 100 o~ .ody i dokładnie .i •••• Ć do rozpulzoze~ia 
11, odc.JDDik.. W celu .reduko.ani ••• nadu piłc10wartoŚciow.go do c.t.ro.artościowego dod.Ć 
5 c-' ro.tworu chlorowodorku hydrotlyloaainy •• na.t,pnie wytr,o.ć tOltor, dodaj,c 50 oa3 
ro.t.oru aollbd.nianu aaooowego. Kolbę • wytr,oonya o.ade •• ilnie .Itrz,.nąć prz •• 1 .io 
i • c.lu akoasulowania o •• du po.t.wiĆ na 1.tni .odnej na 2 b w te.paratur.. 4O.60oC. a.stęp
ni. o •• d prse.,o87ć pr ••• Śr.dni .,o •• k •• i •• g, z bibuły do .,caenia, pr •• myĆ 3-5 razy 
ro.twore. kwa au azotowego /1+50/, • naat,pni. roatwor •• alot.nu pota.owego ,do zanltu reakcjl 
kw.śn.j. ~ca.k z 0 •• 4 •• praenieść do kolby stołkowej pojemności 500 cm3, dodaĆ 50 cm3 wody 
niesawiera,1ł1oeJ dwutlenku wtgl. i aUoie •• tr., •• ć do oałkowitego rOlSbiela ląolSka. Rasttpnie 
dod.ć • biurety odaierzo~ objttość ro.tworu wodorotlenku 80dowego, .ie.lając lawartość kol
by 40 calkowltalo ro.pu.zczeni. t6łtego o.adu. Dod.ć kilka kropel tenolottaleiny, rozcie~
oay6 wodą ni •••• i.ra,1'o' dwutlenku wtgl. do obj,tości około 100 0.3 i nadmiar wodorotlenku 
sodo .. go odalar.czkow.Ć roatwore. kwa.u .zotowego o c = 0,2 mol/da3 do zaniku czerwonego 
z.b.rwieoi. wak.tolk •• 

•• O'liclani. w,nltów olnaczania. Z.wartość t08foru /X/ obliczyĆ w procentach wg wzoru 

["1 . t1/ - "2 . t~]· 0,0002695 
X • • 100 /y 

• 
w kt6ryal 

V1 - obj,to~ roatworu wodorotlenku sodowego zutyta o o = 0,2 mol/dm3 do rozpuszczenia 
osadu, ca3 

V2 - obj,t06ć rozt.oru kwa.u azotowego o c = 0,2 mol/dm3 zutyt. do odaiareczkowania nad-
.iaru wodorotl.nku 80do •• go, ca3 

t 1 - .iano roatworu wodorotlenku 80dow.go o o • 0,2 mol/da3 
t 2 - .1ano ro.tworu kwasu azotowego o o z 0,2 aol/dm3 

0,0002695 - .... toatoru odpowiadająca 1 cm3 roztworu .odorotlenku sodowago o c = 0,2 

.0l/cm3, g 
• - •••• odwa*ki pr6bki, g 

5. Bółnice .i,dzy wynikaml równOległych ozn.czań nie powinny przekraczaĆ .artości poda-

1I10b w t.bl. 2. 

T.blic. 2 

z •• artość fostoru, ~ Dopuazcz.lne rótnice, ~ 

od 0,01 do 0,02 0,003 
pow;ytej 0,02 do 0,05 0,005 
powytej 0,05 do 0,10 0,008 
pow;ytej 0,10 do 0,20 0,012 
pow;ytej 0,20 do 0,50 0,020 

KORIBC 
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