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NORMA BRANZOWA 1 BN-82
\ Sole tosforowe )
WYROBY Metody oznaczania ogolnei 6016-42 02
PRZEMYSLU

CHEMICZNEGO

1. wstgp
Przedmiotem normy se metody oznaczania w solach fo-
sforowych

a) ogdlnej zawartosci P2° 5’

b) zawarto$ci pirofosforanu sodowego,

c) zawarto$ci trojpolifosforanu sodowego

2. OZNACZANIE OGOLNEJ ZAWARTOSCI

2. 1. Zasada metody polega na miareczkowaniu
néw mianowanym roztworem chlorku magnezowego w alka-
licznym $rodowisku wodno-alkoholowym wobec  wskazZnika
tymoloftaleksonu i fenoloftaleiny, po uprzednim zamaskowa-
niu przeszkadzajgcych kationdw (Ca, Fe, Al) wersenianem
dwusodowym Prébke pirofosforanu i trojpo luifosforanu

przed oznaczaniem zawarto$ci P"O,. nalezy zhydrolizowaé
2. 2. Aparatura. Mieszadto magnetyczne
2.3. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol ety'owy 96 % (V/V), alkohol metylowy lub a-
ceton
roztwor

b) Bufor amonowy, 50 g chlorku amonowego roz-

pusci¢ w wodzie, doda¢ 400 ml roztworu amoniaku (0,91),
rozcienczy¢ wode do objetosci 11 i wymieszac

c¢) Chlorek magnezowy, roztwor o C(MgCI*) =0r05mol/)
d) Fenoloftaleina, roztwdr alkoholowy 1 % (m/m)
e) Fosforan jednopotasowy (wg Soerensena), roztwor
wzorcowy o C(KH”PO”) = 0,0500 mol/l 1,7011 g fosfo-
ranu jednopotasowego, KH"APO”, rozpus$ci¢ w wodzie i roz-
cieficzy¢ w kolbie pomiarowej pojemnos$ci 250 ml

f) Kwas solny (i, 19)

g) Tymoloftalekson

h) Wersenian roztwor

\(ICld-I 1408N£\‘ azl =0,05 mol/l

dwusodowy (EDTA), o c

W zakresie p 2 2, 2 3, 2 4

fosfora-

zawartosci P. Os, zawartosci
pirofosforanu sodowego, zawartosci
tro|polifosforanu  sodowego

Zamiast
BN 74/6016 421

Grupa katalogowa 1019

2 4 Mianowanie roztworu chlorku magnezowego Do zlew-
ki pojemnos$ci 250 ml odmierzy¢ biurete 25,0 ml  roztworu
wzorcowego fosforanu jednopotasowego (wg 2 3e), dodacé
10 ml wody, 10 ml buforu amonowego, 35 ml alkoholu etylo-
wego (metylowego lub acetonu), 2 - 3 krople roztworu fe-
noloftaleiny i szczypte tymoloftaleksonu Do roztworu przy
ciegtym mieszaniu na mieszadle magnetycznym doda¢  biu-
rety pctowe ilosci chlorku magnezowego potrzebnej do cat-
mie-

kowitego wytrecenia fosforanéw (12 i 13 ml) i dalej

sza¢ okoto 5 min Zabarwienie roztworu zmienia sie z nie-

bieskiego na rézowe Dodaé nastepnie szczypte tymolofta-
leksonu i domiareczkowa¢ roztwor matymi porcjami chlorku
magnezowego do uzyskania niebieskiego zabarwienia nie
zmkajecego w ciegu 1 min Roéwnolegle nalepy wykonaé co
najmniej 3 miareczkowania wzorcowego roztworu Stezenie
mianowanego roztworu chlorku magnezowego C (MgCI®) ob-

liczy¢ w molach na litr wg wzoru

c(MgCl2) = C(KH2P04) vy (0
w ktorym

c(KH~PO”) - stezenie molowe roztworu wzorcowego fo-
sforanu jednopotasowego, réwne 0,0500 mol/I,
V - objeto$¢ roztworu chlorku magnezowego,
zuzytego do miareczkowania 25,0 ml  roz-
tworu wzorcowego fosforanu jednopotaso-

wego, ml

2. 5. Wykonanie oznaczania. Do zlewki pojemnos$ci 400 ml

Zgtoszona przez Z|ednoczenie Przemystu Nieorganicznego
Ustanowiona przez Ministra Przemystu Chemicznego i Lekkiego dnia 10 wrze$nia 1982 r
|ako norma obowigzujgca od dnia 1 paZzdziernika 1983 r

(Dz Norm

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE ALFA 1983

i Miar nr

Druk Wyd Norm W wa Ark wyd 0,50 Nakt >S01H55 Zam 823/83

odwazyé¢ z doktadnoscie do 0,0002 g ilo$¢ badanego pro-
duktu wg tablicy
Nazwa produktu badanego Odwazka, g
Fosforan jednosodowy 2
Fosforan dwusodowy 4
Fosforan tréjsodowy 4
Fosforan jednoamonowy 1,5
Fosforan dwuamonowy 1,5
Pirofosforan dwusodowy 1,5
Tro6j poifosforan sodowy 1.5
7/1983 poz 13)
Ceno rJ 8 00
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Prébke rozpust i¢ w 100 ml wody

W prz/padku pirofosforanu oraz tréjpol ifosforanu do roz-
tworu doda¢ 20 ml kwasu solnego i ogrzewaé¢ w temperaturze
wrzenia pod szkietkiem zegarkowym w ciegu 1 h, a nastep-
nie roztwor ostudzi¢ Przenie$¢ roztwoér ilosciowo do kol-
by pomiarowej pojemnos$ci 250 ml, uzupeini¢ wode do kres-
ki w temperaturze 20 °C i wymiesza¢ Do zlewki pojemnos-
ci 250 ml odpipetowa¢ 25,0 ml tego roztworu, doda¢ 5 ml
roztworu wersemanu dwusodowego, 10 ml buforu amonowe-
go, szczypte tymoloftaleksonu i nadmiar wersemanu od-
miareczkowaé rpztworem chlorku magnezowego do zmiany
zabarwienia z szaroniebteskiego do wyraznie niebieskiego
(miareczkowanie 1) Nastepnie doda¢ 35 ml alkoholu etylo-
wego (metylowego lub acetonu), 2-3 krople fenoloftaleiny
Przy ciegtym mieszaniu na mieszadle magnetycznym ocfrnie-
rzyé z biurety 12-f 13 ml roztworu chlorku  magnezowego
Miesza¢ roztwor jeszcze przez 5 min Zabarwienie roztwo-
ru zmienia sie z niebieskiego na rozowe Dodaé nastepnie
szczypte tymoloftaleksonu i domiareczkowa¢ badany roztwér
Fbd ko-

doda-

chlorkiem magnezowym, dodajec go matymi porcjami
niec miareczkowania roztwor chlorku magnezowego
wac kroplami do uzyskania niebieskiego zabarwienia sieg
zmkajecego w ciegu 1 min (miareczkowanie II)

Ogolne zawarto$¢ p205~1 ~obllczy¢ w procentach wg

wzoru

V 0,003549 250 100 VvV 3,549

m 25 m (2)

w ktorym
V - objeto$¢ roztworu chlorku magnezowego, od-
powiadajeca stezeniu c(MgCI*) =0,0500mol/l,
zuzytego w miareczkowaniu II, ml,

0,003549 - ilosc odpowiadajeca ] m| roztworu

chlorku magnezowego o C (MgCI*) =0,0500mol/

1, 9,
m - odwazka badanego produktu, g

2.6 Wynik koricowy oznaczania. Za wynik koricowy  o-
znaczania nalezy przyje¢ Srednie arytmetyczne wynikéw co
najmniej dwéch réwnolegtych oznaczan, miedzy ktérymi roz-
nica nie przekracza 0,5 % wyniku nizszego, wyrazonego
jako bted wzgledny

3. OZNACZANIE ZAWARTOSCI PIROFOSFORANU

SODOWEGO

3. 1T Zasada metody polega na przeprowadzeniu
sforanu sodowego w pirofosforan cynkowy w $rodowisku
kwasu solnego przy pH 3,80 dziataniem siarczanu  cynko-
wego Wydzielony kwas siarkowy odmlareezkowuje sie po-
wodorotlenku

tencjometrycznie mianowanym roztworem

sodowego

pirofo-

3.2. Aparatura
a) Mieszadto magnetyczne

b) Pehametr wyposazony \v elektrode szklane i kalome-
lowe

3.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny, roztwor o ¢ (HCI) = 1 mol/l

b) Siarczan cynkowy, roztwor 7 % (m/m), otrzymany

przez rozpuszczenie 125 g siarczanu cynkowego, ZnSO~"
7H20, w 875 ml wody Przy uzyciu pehametru ustali¢ pH
3,80, dodajec kroplami roztwor wodorotlenku sodowego o
C (NaOH) =0, 1 mol/l albo roztwor kwasu siarkowego o

¢(/2 H2S04) =0, 1 mol/l

¢) Wodorotlenek sodowy, roztwor o C (NaOH) =0,1 mol/Il

3.4. Wykonanie oznaczania. Okoto 0, 4 g badanej prébki

pirofosforanu sodowego odwazy¢ z doktadno$cie 0,0002 g,
rozpusci¢ w 100 ml wody w zlewce pojemnos$ci 250 ml Do
roztworu dodawa¢ powoli, mteszajec na mieszadle magne-
tycznym, kwas solny do uzyskania pH 3,80 (kontrola pH za
pomoce pehametru) W czasie miareczkowania nalezy u-
trzymywac temperature roztworu rowne 20 1 °c Nastep-

nie doda¢ 50 ml roztworu siarczanu cynkowego o tempera-

turze 20 +1 °C 1miesza¢ okoto 2 min Roztwér miareczko-
waé w nastepujecy sposéb dodawac z biurety po  kropli,
bardzo powoli roztwor wodorotlenku sodowego 1 mieszaé

roztwor na mieszadle magnetycznym do uzyskania pH 3,6
W momencie osiegmecia tego pH wstrzymaé miareczkowa-
nie, a roztwér miesza¢ réwnomiernie jeszcze w ciegu 2 min
Nastepnie dalej miareczkowaé¢ do uzyskania pH 3,80, doda-
jec wodorotlenek sodowy kroplami 1odczekujec co naj-
Zawartos$¢

mniej 30 s po dodaniu kazdej kropli pi rofosfo-

ranu dwusodowego Na2H2P2°7 ~ 27 ob,lc2y® w procentach
wg wzoru
c m - m G,
w ktérym
V - objeto$é roztworu wodorotlenku sodowego, od-
powiadajeca stezeniu C (NaOH) = 0,1000 mol/l,
zuzytego do miareczkowania, ml,
0,011 - ilo$¢ pirofosforanu dwusodowego odpow iadajeca
1ml roztworu wodorotlenku sodowego o C(NaOH)*
= 0, 1000 mol/l, g,

m - odwazka badanego produktu, g

Zawarto$¢ pirofosforanu czterosodoWego Na”P~"O" (X*)
obliczy¢ w procentach wg wzoru
_ V. 0,01317 100 1,317 v
X3= (4)
w ktérym

V - objeto$é roztworu wodorotlenku sodowego, od-
powiadajeca stezeniu C(NaOH) = 0,1000mol/l,

zuzytego do miareczkowania, ml
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0,01317 - ilos¢ pirofosforanu czterosodowego odpowia-
dajagca 1ml roztworu wodorotlenku sodowego
o C(NaOH) = 0, 1000 mol/l, g,
m - odwazka badanego produktu, g
3. 5 Wynik koAcowy oznaczania. Za wynik koAcowy 0-

znaczania nalezy przyjeé¢ sredmy arytmetyczny wynikéw co

najmniej dwéch réwnolegtych oznaczan, miedzy ktérymi
réznica nie przekracza 0,5 %wyniku nizszego, wyrazonego

jako btyd wzgledny

OZNACZANIE ZAWARTOSCI TROJPOLIFOSFORANU

SODOWEGO

4.

4. 1. Zasada metody polega na wytrycamu trojpo lifosfora-

nu sodowego, Na5P3°jo’ za Pomocy chlorku etylenodwua-

minokobaltowego i wagowym oznaczaniu otrzytnanego osa-

du

Ze wzgledu na mozliwo$¢ hydrolizy oznaczenie nalezy

wykonywa¢ bezposérednio po rozpuszczeniu prébki

4-2. Aparatura

a) Lejki szklane ze spiekiem szklanym G-4

b) Mieszadto magnetyczne

c) Pehametr wyposazony w elektrody szklany i kalomelo-

wy

4.3,

a) Chlorek etylenodwuaminokobaltowy,

Odczynniki i roztwory

Co (NHA-CAHA-
roztwor

-NH ) ClI,

przygotowany w nastepujacy sposob 60 g chlorku etyleno-

3H O, w skrécie Co (En) CI 3H O,

dwuaminokobaltowego rozpu$ci¢ w wodzie w kolbie pomia-
rowej pojemnosci 11, uzupetni¢ wode do kreski i wymie-
szac
b) Kwas solny, roztwér (1+ 1)
c¢) Woda zakwaszona kwasem solnym do pH 2,5
KONI

4. 4 Wykonanie oznaczania Do zlewki pojemnos$ci 150ml

29
trojpo lifosforanu sodowego, rozpu$cie w 40 ml wody,

odwazy¢ z doktadnos$cig do 0, 0002 g okoto badanego
mie-
szajac przy tym na mieszadle magnetycznym Roztwér prze-
nie$¢ iloSciowo do kolby pomiarowej pojemnos$ci 200 ml, do-
trzeba,

do

petni¢ wode do kreski, dobrze wymieszac ijezeli
przeseczy¢ przez suchy seczek o najwyzszej twardos$ci
suchego naczynia, odrzucajec pierwsze porcje przeseczu
zlewki
pH

Odmierzy¢ pipete 50,0 ml otrzymanego roztworu do
pojemnos$ci 150 ml

2,5,

Doda¢ kwasu solnego do uzyskania

mierzec pH na pehametrze Zlewke z roztworem u-

miescic na mieszadle mechanicznym i z biurety dodawaé
kroplami 12 ml roztworu chlorku etylenodwuaminokobaltowe-
go
cze w ciegu 15 min

Po dodaniu tej ilosci odczynnika roztwor miesza¢ jesz-
Wytracony osad przeseczyc przez wy-
Osad

bio-

suszony i zwazony lejek ze spiekiem szklanym G-4
przemy¢ trzy razy zakwaszone kwasem solnym wode,
rec 5- 10 ml tej wody Osad suszy¢ w temperaturze 110 °C

do statej masy

Zawartos$¢ trojpolifosforanu sodowego (X 4) obliczy¢ w
procentach wg wzoru
m1l 0,6939 200 100 1711 277,56 n
4 m2 50 ~ m
w ktéorym A
m, - masa wysuszonego osadu Co(En) HP O 2H O,
. o |/ <3 1Y) z

0,6939 - mnoznik przeliczeniowy Co (En) HP O 2H O
>3 Z >3 1U z

na Na5P3°10°

m g ~ odwazka badanego produktu, g

4. 5. Wynik kofncowy oznaczania. Za wynik koficowy ozna-
czania nalezy przyje¢ srednie arytmetyczne wynikéw co
najmniej dwéch réwnolegtych oznaczan, miedzy ktérymi r6z-
nica nie przekracza 0, 5 % wyniku nizszego, wyrazonego ja-

ko bted wzgledny

EC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucie opracowuiaca norme - Zjednoczenie Prze-
mystu Nieorganicznego, Warszawa i Instytut Chemii Nieor-
ganicznej, Gliwice

2. Normy miedzynarodowe
1SO/D1S 2999 Pyrophosphate de sodium a usage industriel

- Evaluation de la teneur en pyrophosphate - Methode

potentiometrique .

I1SO/DIS 3000 Tripolyphosphate-de sodium a usage indus-

triel - Eyaluation de la teneur en tripolyphosphates

Methode gravimetrique au chlorure de cobalt - triethyl6-

ne/diamine

rwpg CT C3B 1937-79 $oc$op n Heopranutieckwe co-
eflHHeHiiH $oc$%opa. MeTo# onpe”ejieHMH coaep-
acaHHH odmero PgOg.
CT C3B 1421-78 $oc$op U HeoprammecKHe co-
efl[HHeHHH $oc$opa. MeTOfl onpeflejieHUH co”ep-
JK8HHH neHTaHaTpMtiTpH$0CS$aTa.

3 Autor projektu normy - Zespdt Analityczny  Instytutu

Chemii Nieorganicznej, Gliwice



