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NORMA BRANZOWA

WYROBY
PRZEMYStU
CHEMICZNEGO

1 WSTEjP

Przedmiotem normy se metody oznaczania zawartosci
siarczan6w w solach fosforowych
a) nefelometryczna, stosowana przy zawarto$ciach siar-

czanéw w zakresie od 0, 005 do 0, 05 %

b) wagowa, stosowana przy zawarto$ciach siarczandéw
w zakresie od 0,2 do 2 %
2. METODA NEFELOMETRYCZNA
2. 1. Zasada metody polega na rozpuszczeniu probki w

wodzie, dodaniu roztworu chlorku barowego oraz poréwna-
niu zmetnienia roztworu badanego ze zmetnieniem wzorco-
wego roztworu siarczanéw, poddanego reakcji z chlorkiem

barowym w ten sam sposob

2. 2. Odczynniki iroztwory

a) Chlorek barowy, roztwér 10 % (m/m)

b) Kwas solny ( 1, 19)

¢) Roztwor wzorcowy siarczanéw przygotowa¢ wg PN-81/
C-06503 p 2 2 155 irozciefAczyé wode w stosunku 1-99
1 ml rozciefczonego
0, 01 mg SO”"2

roztworu wzorcowego zawiera

2.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 10 g badanego pro-
duktu z doktadnoscie do 0,001 g, rozpus$cie w wodzie w kol-
bie pomiarowej pojemnosci 100 ml, dopetni¢ wode do kreski
i dobrze wymieszaé

W razie potrzeby przeseczy¢ przez

suchy seczek do suchego naczynia, odrzucajec pierwsze

porcje przeseczu (okoto 20 ml) Do analizy odpipetowac
doda¢ 10 ml

wody, 2 ml kwasu solnego, 3 ml roztworu chlorku barowe-

10 ml roztworu do zlewki pojemnosci 50 ml,

go i miesza¢ w ciegu 30 s W ten sam sposob sporzedzic
roztwor poréwnawczy, uzywajec tych samych odczynnikéw
i dodajec take ilo$¢ roztworu wzorcowego siarczanéw, kto-
ra odpowiada dopuszczalnej zawarto$ci siarczanéw w od-
wazce badanego produktu Po 15 min porownac intensywnos$é
zmetnienia badanego roztworu ze zmetnieniem roztworu po-

réwnawczego na ciemnym tle

1) W zakresie p 2 9

HN-82
6016-42.07

Sole fosforowe

Oznaczanie zawartosci siarczanow

Zamiast
BN 74/6016 42"

Grupa katalogowa 1019

Zmetnienie badanego roztworu powinno byé réwne lub
mniejsze niz zmetnienie roztworu poréwnawczego
3. METODA WAGOWA
3. 1 Zasada metody polega na wytreceniu siarczandéw

chlorkiem barowym w $rodowisku kwasu solnego, wypraze-
mu osadu w temperaturze 800 °c i wagowy n jego oznacza-
niu

3. 2. Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebrowy, roztwor o c(AgNO”) =0, 1 mol/l

b) Chlorek barowy, roztwor 1Q % (m/m)

¢) Kwas solny (1, 19)

3.3. Wykonanie oznaczania. Do zlewki pojemnosci 400 ml

odwazy¢ z doktadnoécie do 0,01 g badany produkt w ilosci
wg tablicy
Badany produkt Odwazka, g

Fosforan jednoamonowy 10
Fosforan dwuamonowy 10
Fosforan jednosodowy 10
Fosforan dwusodowy 10
Fosforan tréjsodowy 10
Pirofosforan dwusodowy 10 -

Prébke rozpusci¢ w okoto 150 ml wody, doda¢ 12,5 ml
kwasu solnego i ogrzewa¢ w temperaturze wrzenia pod

szkietkiem zegarkowym w ciegu 15 min Po ostudzeniu prze-

nies¢ roztwor ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci
250 ml i dopetni¢ wode do kreski W przypadku koniecz-
nosci roztwoér przeseczyé przez suchy seczek do suchego
naczynia (odrzucajec pierwsze porcje przeseczu - okoto

20 ml) po-

jemnos$ci 500 ml, rozciefczyé wode do objetosci 200 ml, do-

Odmierzyé¢ pipete 50,0 ml roztworu do zlewki

da¢ 7,5 ml roztworu kwasu solnego i podgrza¢ do wrzenia
Do gorecego roztworu dodawaé¢ powoli 20 ml, réwniez go-
recego, roztworu chlorku barowego i dalej podgrzewaé roz”
twoér w temperaturze wrzenia okoto 5 min Pozostawi¢ na

noc w temperaturze 30 - 40 °C, po czym przeseczy¢ przez
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twardy seczek Siczek z osadem przemy¢ gorece wod® do
zaniku r-eakcji na jon chlorkowy (préba z azotanem  sreb-
ra), nastepnie przenie$¢ seczek do tygla porcelanowego,

uprzednio wyprazonego do statej masy w temperaturze
000 +30 °c Seczek wysuszyé, spopieli¢ i osad wyprazy¢

w temperaturze 800 £30 OC do statej masy

w ktérym
twl - masa tygla z osadem siarczanu barowego, g,
rn2 - masa tygla, g,
TTj - odwazka badanego produktu, g,
0,4116 - wsp6iczynnik przeliczeniowy BaSO"naSO"Z’

3. 4, Wynik koncowy oznaczania Za wynik koncowy ozna-

Zawartos$¢ siarczanéw (X) obliczyé w procentach wg . . . ) o
czania nalezy'przyjyc $redmy arytmetyczny wynikéw co
wzord najmniej dwoéch réwnolegtych oznaczan, miedzy  ktérymi
(rnl-m2) 0,4116 250 100 205, e réznica nie przekracza 20 % wyniku nizszego, wyrazonego
50 mj ™3 jako btyd wzgledny
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucie opracowulace norme - Zjednoczenie Prze-
mystu Nieorganicznego, Warszawa i Instytut Chemii Nieor-

ganicznej, Gliwice

2- Normy zwigzane
PN-817/C-06503 Analiza chemiczna Przygotowanie roz-

tworéw do kolorymetrn | nefelometru

3. Normy miedzynarodowe

rwpg CT C3B 2524-8) $oo(fp u Heopraromeckne coe-
$oo(Dae. EOftbil apeejietHfi - cojiep-
ataHHH CyJIfe$aTOB - norma zgodna

4. Autor projektu normy - Zesp6t Analityczny  Instytutu

Chemii Nieorganicznej, Gliwice



