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1. w s t ąp

P rz ed m io tem  norm y sę  metody o z n a c z a n ia  w so la ch  fo­

s fo ro w y ch

a) ogólnej z a w a r to ś c i  F>2 ° 5 '

b)  z a w a r to ś c i  p i r o fo s fo r a n u  sodow ego ,

c)  z a w a r to ś c i  t ro jpo11 fo s fo ra n u  sodowego

2. OZNACZANIE OGÓLNEJ ZAWARTOŚCI

2. 1. Z a s a d a  metody po lega na m ia reczk o w an iu  f o s f o ra ­

nów mianowanym ro z tw o re m  ch lo rk u  m agnezowego w a lk a ­

licznym śro d o w isk u  wodno-alkoholowym wobec w skaźn ika  

tym olofta leksonu  i f eno lo f ta le iny ,  po uprzedn im  zam askow a­

niu p r z e s z k a d z a j ą c y c h  kationów ( C a ,  F e ,  Al) w e rsen ia n em  

dwusodowym P r ó b k ę  pi ro fo s fo ra n u  i t ro j  po 11 fo s fo ran u  

p r z e d  oznaczan iem  z a w a r to ś c i  P^O,.  n a le ż y  zhydro lizow ać

2. 2. A p a r a tu r a .  M ieszad ło  m agnetyczne

2 .3 .  Odczynniki i r o z tw o ry

a) Alkohol e ty 'o w y  96 % ( V / V ) ,  a lkohol metylowy lub a-  

ce to n

b) B u fo r  amonowy, r o z tw o r  50 g ch lo rk u  amonowego roz­

p u śc ić  w w odzie ,  dodać  400 ml ro z tw o ru  amoniaku ( 0 , 9 1 ) ,  

ro z c i e ń c z y ć  wodę do o b ję to śc i  1 I i wym ieszać

c)  C h lo re k  m agńezow y, ro z tw o r  o C (MgCI^) = 0 r05 m o l / )

d) F e n o lo f ta le in a ,  r o z tw ó r  a lkoholowy 1 % (m /m )

e)  F o s f o r a n  jed nopo tasow y  (wg S o e r e n s e n a ) ,  ro z tw o r  

w zo rco w y  o C (K H ^P O ^)  = 0 ,0 5 0 0  m ol/ l  1,7011 g fosfo ­

ranu  jed n o p o taso w eg o ,  K H ^PO ^, r o z p u ś c ić  w wodzie  i roz­

c ie ń c z y ć  w k o lb ie  pom iarowej po jem nośc i  250 ml

f) Kwas so ln y  ( i ,  19)

g) Tym olo f ta lekson

h) W e r s e n ia n  dwusodowy ( E D T A ) ,  ro z tw ó r  o c

( C , H  O N N a J  = 0, 05 m ol/ l  
v 10 14 8 2 2 ’ '

W z a k r e s i e  p 2 2, 2 3, 2 4

2 4 Mianowanie ro z tw o ru  ch lo rk u  magnezowego Do zlew­

ki pojemności 250 ml odm ierzyć  b iu r e tę  2 5 ,0  ml ro z tw o ru  

w zorcow ego  fo sfo ran u  jednopo tasow ego  (wg 2 3 e ) ,  dodać 

10 ml wody, 10 ml buforu  amonowego, 35 ml a lkoholu e ty lo ­

wego (m ety low ego  lub a c e to n u ) ,  2 -  3 k r o p le  ro z tw o ru  fe-  

no lof ta le iny  i s z czy p tę  tym olofta leksonu Do ro z tw o ru  p rzy  

c ięgłym  m iesz an iu  na m ie sz a d le  magnetycznym dodać b iu -  

r e ty  pcłowę ilości ch lo rk u  magnezowego p o trzebne j  do c a ł ­

kow itego  w y t r ę c e n ia  fosfo ranów  ( 1 2  i  13 ml) i da le j  mie­

s z a ć  około 5 min Z a b a rw ie n ie  ro z tw o ru  zm ienia  s i ę  z n ie ­

b ie sk ie g o  na ró żo w e  Dodać n a s tę p n ie  sz c z y p tę  tymolofta­

leksonu i d o m iareczk o w ać  ro z tw o r  małymi porcjami ch lo rk u  

magnezowego do u zy sk an ia  n ieb ie sk ieg o  z a b a r w ie n ia  nie 

z m k a ję c e g o  w c ięgu  1 min Równolegle na lepy  wykonać co 

najmniej 3 m ia reczk o w an ia  w zorcow ego  ro z tw o ru  S tę ż e n ie  

mianowanego ro z tw o ru  ch lo rk u  magnezowego C (MgCI^) ob ­

l iczyć  w molach na l i t r  wg w zoru

c (M g C I2 ) = C (K H 2P 0 4 ) y  ( 0

w którym

c (K H ^ P O ^ )  -  s t ę ż e n ie  molowe ro z tw o ru  w zorcow ego  fo­

s fo ra n u  jednopo tasow ego ,  równe 0,0500 mol/l, 

V -  o b ję to ść  ro z tw o ru  ch lo rk u  magnezowego, 

zużytego do m ia reczk o w an ia  2 5 ,0  ml r o z ­

tw oru  w zorcow ego  fo sfo ran u  jed n o p o ta so ­

wego, ml

2. 5. Wykonanie ozn acz an ia .  Do zlewki pojemności 400 ml 

odw ażyć  z d o k ład n o sc ię  do 0 ,0 0 0 2  g i lo ść  badanego  p r o ­

duktu wg tab l icy

Nazwa p roduk tu  badanego Odwaźka , g

F o s f o r a n  jednosodowy 2

F o s f o r a n  dwusodowy 4

F o s f o r a n  t ró j  sodowy 4

F o s f o r a n  jednoamonowy 1 , 5

F o s f o r a n  dwuamonowy 1 , 5

P i ro f o s f o r a n  dwusodowy 1 , 5

T ró j  po 11 f o s fo ran  sodowy 1 . 5

Zgłoszona przez Z|ednoczenie Przemysłu Nieorganicznego 
Ustanowiona przez Ministra Przemysłu Chemicznego i Lekkiego dnia 10 września 1982 r 

|ako norma obowiązująca od dnia 1 października 1983 r 
(Dz Norm i Miar nr 7/1983 poz 13 )
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P r ó b k ę  ro z p u s t  ić w 100  ml wody

W p r z / p a d k u  pi ro fo s fo ra n u  o r a z  tró jpo l  i fo s fo ran u  do roz­

tw o ru  dodać 20  ml kw asu  so lnego  i o g rzew ać  w tem peraturze  

w r z e n ia  pod szk ie łk iem  zegarkowym  w c ięgu  1 h, a n a s tę p ­

n ie  r o z tw o r  o s tu d z ić  P r z e n i e ś ć  r o z tw ó r  i lośc iow o do k o l ­

by pom iarow ej pojemnośc i  250 ml, uzupełn ić  wodę do k r e s ­

ki w t e m p e r a tu rz e  20 ° C  i w ym ieszać  Do zlewki po jem noś­

ci 250 ml odp ipe tow ać  2 5 ,0  ml tego ro z tw o ru ,  dodać 5 ml 

ro z tw o ru  w e r s e m a n u  dwusodowego, 10 ml b u fo ru  amonowe­

go, sz c z y p tę  tym olofta leksonu  i n ad m iar  w e r s e m a n u  od- 

m ia reczk o w ać  rp z tw o rem  ch lo rk u  magnezowego do zmiany 

z a b a r w ie n ia  z s z a ro n ie b t e s k i e g o  do w y r a ź n ie  n ieb ie sk ieg o  

( m ia re c z k o w a n ie  l) N as tęp n ie  dodać 35 ml alkoholu  e ty lo ­

wego (metylowego lub a c e to n u ) ,  2 - 3  k rop le  feno lo f ta le iny  

P rz y  c ięgłym  m iesz an iu  na  m ie sz a d le  magnetycznym ocfrnie- 

r z y ć  z b iu r e ty  12-f 13 ml roz tw oru  ch lo rk u  magnezowego 

M ieszać  r o z tw o r  j e s z c z e  przez 5 min Zabarwienie  ro z tw o ­

r u  zmienia s ię  z niebieskiego na ro ź o w e  Dodać n a s tę p n ie  

s z czy p tę  tym olofta leksonu  i do m iarecżk o w ać  badany  roztwór 

ch lo rk iem  magnezowym, dodajęc  go małymi porcjam i Fbd ko­

n iec  m ia re c z k o w a n ia  ro z tw o r  ch lo rk u  m agnezowego doda­

wać k rop lam i do u zy sk an ia  n ie b ie sk ie g o  z a b a r w ie n ia  s ię  

z m k a ję c e g o  w c ięgu  1 min (m ia re c z k o w a n ie  ll)

Ogolnę z a w a r t o ś ć  p 2 0 5 ^ 1   ̂ o b l l c z yć w p ro c e n ta c h  wg 

w zoru

* i  =
V 0 ,0 0 3 5 4 9  250 100

m  25

V 3 ,5 4 9  

m ( 2)

w którym

V -  o b ję to ść  r o z tw o ru  ch lo rk u  m agnezowego, od- 

pow iad a jęc a  s t ę ż e n iu  c (M g C I^ )  = 0 ,0 5 0 0 mol/l, 

zuży teg o  w m iareczkow an i  u II, ml,

0 ,0 0 3 5 4 9  -  i lo sc  odpow iada jęca  ] m | ro z tw o ru

ch lo rk u  magnezowego o C (MgCI^) = 0 ,0 5 0 0 m o l /

I, 9,

m  -  odw aźka  badanego  p roduk tu ,  g

2. 6  Wynik końcowy o z n a c z a n ia .  Z a  wynik końcowy o-  

z n a c z a n ia  na leży  p r z y ję ć  ś r e d n ię  a ry tm e ty czn ę  wyników co 

najmniej  dwóch rów no leg łych  o zn acz an ,  między którymi róż­

n ica  n ie  p r z e k r a c z a  0 , 5  % wyniku n iż s z e g o ,  w yrażonego  

jak o  b łęd  względny

3. OZNACZANIE ZAWARTOŚCI PI ROFOSFOR ANU

SODOWEGO

3. 1 T Z a s a d a  metody po lega  na p rz e p ro w a d z e n iu  pi ro fo ­

s f o r a n u  sodowego w p i r o fo s fo r a n  cynkowy w ś ro d o w isk u  

k w asu  so lnego  p r z y  pH 3 ,8 0  dz ia łaniem  s i a r c z a n u  cynko ­

wego W ydzielony k w as  s i a rk o w y  odm lareęzkowuje s ię  po- 

ten c jo m e t ry c z n ie  mianowanym ro z tw o rem  w odoro t lenku  

sodowego

3 .2 .  A p a r a tu r a

a )  M ieszad ło  magnetyczne

b) P e h a m e t r  wyposażony  \v e le k t ro d ę  s z k la n ę  i ka lom e- 

lowę

3 .3 .  Odczynniki i r o z tw o ry

a) K w as so lny ,  ro z tw o r  o c (H C l)  = 1 mol/ l

b) S i a r c z a n  cynkowy, ro z tw o r  7 % ( m /m ) ,  o trzym any  

p r z e z  r o z p u sz c z e n ie  125 g s i a r c z a n u  cynkowego, Z nSO ^ 

7 H2 O, w 875 ml wody P r z y  użyciu  peham etru  u s ta l ić  pH 

3 ,8 0 ,  d o da jęc  k rop lam i ro z tw o r  w odorotlenku sodowego o 

C (NaOH) = 0, 1 mol/ l  albo r o z tw o r  kw asu  s ia rk o w eg o  o 

c(/2 H2 S 0 4 ) = 0, 1 mol/ l

c)  W odoro tlenek  sodowy, ro z tw o r  o C (NaOH) =0,1 mol/l

3 .4 .  W ykonanie ozn acz an ia .  Około 0, 4 g badanej próbki 

pi ro fo s fo ra n u  sodowego odważyć z dok ładnośc ię  0 , 0 0 0 2  g, 

ro z p u śc ić  w 100 ml wody w z lew ce  pojemności 250 ml Do 

ro z tw o ru  dodawać powoli,  m te sz a ję c  na m ie sz a d le  magne­

tycznym, kw as so ln y  do u zy sk an ia  pH 3 ,8 0  ( k o n t ro la  pH za

pomocę p eh am etru )  W c z a s i e  m ia re c z k o w a n ia  na leży  u-
o

trzym yw ać t e m p e ra tu rę  ro z tw o ru  rownę 20 ±1 C N a s t ę p ­

n ie  dodać 50 ml ro z tw o ru  s i a r c z a n u  cynkowego o tem p era ­

t u r z e  20 ±1 ° C  1 m ie sz a ć  około 2 min Roz tw ór m ia re c z k o ­

wać  w n as tę p u ję c y  sposób  dodawać z b iu r e ty  po k r o p l i ,  

b a rd z o  powoli ro z tw o r  w odorotlenku sodowego 1 m ie sz ać  

ro z tw ó r  na m iesz ad le  magnetycznym do uzyskan ia  pH 3 ,6  

W momencie o s ię g m ę c ia  tego pH w s trzym ać  m ia reczk o w a ­

n ie ,  a ro z tw ó r  m ie sz a ć  rów nom iern ie  j e s z c z e  w cięgu 2 min 

N as tęp n ie  dalej  m ia re c z k o w a ć  do uzy sk an ia  pH 3 ,8 0 ,  doda­

j ę c  wodoro tlenek  sodowy kroplami 1 odczeku jęc  co n a j ­

mniej 30 s po dodaniu każdej  krop li  Z a w a r to ś ć  pi ro fosfo ­

r an u  dwusodowego N a2H2 P 2 ° 7  ^ 2  ̂ o b , l c 2 y^ w p ro cen tach  

wg w zoru

= ( 3 ,
c m  m

w którym

V -  o b ję to ść  ro z tw o ru  wodoro tlenku  sodowego, od-  

p ow iada jęca  s t ę ż e n i u  C (NaOH) = 0,1000 m o l / l ,  

zuży tego  do m ia reczk o w an ia ,  ml,

0 , 01 1 -  i lo ść  pi ro fo s fo ra n u  dwusodowego odpow i ada jęc a  

1 ml ro z tw o ru  wodoro tlenku  sodowego o C(NaOH)* 

= 0 , 1000  m o l / l ,  g, 

m -  odważka badanego  p roduktu ,  g 

Z a w a r to ś ć  pi ro fo s fo ran u  cz terosodoW ego N a^P^O ^ (X^)  

ob l iczyć  w p ro cen tach  wg w zoru

x3 = V  0 ,0 1 3 1 7  100 1 ,3 17  v
(4)

w którym

V -  o b ję to ść  ro z tw o ru  w odorotlenku sodowego, od- 

pow iadą jęca  s t ę ż e n iu  C (NaOH) = 0 ,1 0 0 0 mol/l,  

zuży tego  do m ia reczk o w an ia ,  ml
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0 ,0 1 3 1 7  -  i lo sć  pi ro fo s fo ra n u  c z te ro so d o w e g o  odpowia ­

d a ją c a  1 ml r o z tw o ru  w odoro t lenku  sodowego 

o C (N aO H ) = 0, 1000 m o l / l ,  g, 

m  -  odw ażka  badanego  p ro d u k tu ,  g

3. 5 Wynik końcowy o zn a c z a n ia .  Z a  wynik końcowy o -  

z n a c z a n ia  na leży  p r z y j ę ć  s r e d m y  a ry tm e ty czn y  wyników co 

najmniej dwóch ró w no leg łych  o z n a c z a n ,  m iędzy  którymi 

ró ż n ic a  n ie  p r z e k r a c z a  0 , 5  % wyniku n iż s z e g o ,  wyrażonego 

jako  błyd względny

4. OZNACZANIE ZAWARTOŚCI T R O JP O L IF O S F O R A N U  

SODOWEGO

4. 1. Z a s a d a  metody po lega  na w y t ry c a m u  t ro j  po 11 f o s f o r a ­

nu sodow ego ,  N a 5P 3 ° j o ’ za  Pomocy ch lo rk u  e ty lenodw ua-

minokobaltowego i wagowym o zn acz an iu  o trzy łnanego  o s a ­

du

Z e  względu na m ożl iw ość  h y d ro l iz y  o z n a c z e n ie  n a leży  

wykonywać b e z p o ś re d n io  po r o z p u s z c z e n iu  próbki

4- 2. A p a r a tu r a

a) Lejk i  s z k l a n e  ze  sp iek iem  szklanym  G -4

b) M ieszad ło  m agne tyczne

c)  P e h a m e t r  w yp o sażo n y  w e le k t ro d y  sz k lan y  i kalomelo- 

wy

4 .3 ,  Odczynniki i r o z tw o ry

a) C h lo re k  e ty lenodwuam inokobaltowy,  Co (N H ^-C ^ H ^ -  

-N H  ) C l ,  3H O, w s k r ó c i e  Co ( E n )  Cl 3 H  O, r o z tw o r  

p rzygo tow any  w n a s tę p u ją c y  sp o so b  60 g ch lo rk u  e ty len o -  

dwuaminokobaltowego r o z p u śc ić  w w odzie  w ko lb ie  pomia­

rowej pojem nośc i  1 I, uzupełnić  wodę do k r e s k i  i wymie­

s z a ć

b) K w as  so lny ,  r o z tw ó r  ( 1 + 1)

c)  Woda z a k w a sz o n a  kwasem  solnym do pH 2, 5

4. 4 Wykonanie o z n a c z a n ia  Do zlewki pojemności 150ml 

odważyć z d o k ład n o śc ią  do 0, 0002 g około 2 g badanego  

t ro jp o  li f o s fo ran u  sodow ego ,  ro z p u śc ie  w 40 ml wody, mie­

s z a j ą c  p r z y  tym na m ie sz a d le  magnetycznym R oz tw ór  p rze ­

n i e ś ć  i lościowo do kolby pomiarowej pojemności 200 ml, do­

pe łn ić  wodę do k r e s k i ,  d o b rze  w ym ieszać  i j e ż e l i  t r z e b a ,  

p rz e sę c z y ć  p r z e z  suchy  s ę czek  o na jw yższe j  tw ardośc i  do 

suchego  n a c z y n ia ,  o d r z u c a j ę c  p i e r w s z ę  p o r c j ę  p r z e s ę c z u  

O dm ierzyć  p ip e tę  5 0 ,0  ml o trzym anego  ro z tw o ru  do zlewki 

pojemności 150 ml Dodać kw asu  so lnego  do uzy sk an ia  pH

2 , 5 ,  m ie r z ę c  pH na p e h a m e trz e  Z lew kę z ro z tw o rem  u- 

m iesc ic  na m iesz ad le  mechanicznym i z b iu r e ty  dodawać 

krop lam i 12 ml r o z tw o ru  ch lo rk u  e ty lenodwuaminokobaltowe- 

go P o  dodaniu  tej i lośc i  odczynn ika  r o z tw o r  mieszać j e s z ­

c z e  w c ięgu  15 min W y traco n y  o sa d  p r z e s ę c z y c  p r z e z  wy­

su szo n y  i zw ażony  lejek ze  sp iekiem szklanym G -4  O sad 

p rzem yć t r z y  r a z y  zak w a sz o n ę  kwasem  solnym wodę, b io -  

r ę c  5 -  10 ml tej  wody O sad  su s z y ć  w t e m p e r a tu rz e  1 10 °C 

do s t a łe j  masy

Z a w a r to ś ć  t ro jp o l  i fo s fo ran u  sodowego ( X 4) ob l iczyć  w 

p ro c e n ta c h  wg wzoru

m 1 0 , 6 9 3 9  200 100 _  17l1 2 7 7 , 5 6  ^

4 m 2 50 ~~ rn

w którym ^

m,  -  m asa  w y su szo n eg o  o sa d u  Co (En) H P  O 2H O,
• O  /  <3 I U  Z

0 ,6 9 3 9  -  mnożnik p r z e l ic z e n io w y  Co (En) H P  O 2H O
>3 Z  >3 1 U  Z

na N a5P 3 ° 1 0 ’

m  g ~ odważka badanego  p roduk tu ,  g

4. 5. Wynik końcowy o zn acz an ia .  Z a  wynik końcowy o zna ­

c z a n ia  n a leży  p r z y j ę ć  s r e d n i ę  a ry tm e ty czn ę  wyników co 

najmniej dwóch rów noleg łych  o z n a c z a n ,  między którymi róż­

n ica  n ie  p r z e k r a c z a  0, 5 % wyniku n iż s z e g o ,  wyrażonego j a ­

ko b łęd  względny

K O N I E C

INFORMACJE DODATKOWE

1. In s ty tu c ie  o p ra c o w u ia c a  norm ę -  Z je d n o c z e n ie  P r z e ­

m ysłu  N ie o rg a n ic z n e g o ,  W a r sz a w a  i Insty tu t  Chemii N ie o r ­

g a n ic z n e j ,  G liw ice

2. Normy m iędzynarodow e

ISO /D 1S  2999 P y ro p h o s p h a te  de  sodium a u sa g e  indus tr ie l

-  E v a lu a t io n  de la t e n e u r  en p y ro p h o sp h a te  -  Methode
✓

po ten t io m e tr  ique

I S O /D IS  3000 T r ip o ly p h o sp h a te -d e  sodium a u sag e  indus­

t r i e l  -  E y a lu a t io n  de la t e n e u r  en  t r ip o ly p h o s p h a te s

Methode g ra v im e t r iq u e  au c h l o r u r e  de cobalt  -  t r ie th y ló -  

n e /d iam in e

r w p g  CT C3B 1937-79 $oc$op n HeopranutiecKwe co-

eflHHeHiiH $oc$opa. MeTo# onpe^ejieHMH coaep-

acaHHH odmero Po0 c .
c  o

CT C3B 1421-78 $oc$op  u Heopram m ecKHe c o -  

eflHHeHHH $ o c $o p a . MeTOfl onpeflejieHUH c o ^ e p -

JK8HHH neHTaHaTpMtłTpH$0C$aTa.
3 Autor  p ro jek tu  norm y -  Z e sp ó ł  Anali tyczny  Instytutu

Chemii N ie o rg a n ic z n e j ,  G liw ice


