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1. WSTEjP

Przedmiotem normy sę metody oznaczania zawartości  

s ia rczanów  w solach fosforowych

a) nefelometryczna, stosowana przy zaw artościach  s i a r ­

czanów w z a k re s ie  od 0, 005 do 0, 05 %

b) wagowa, stosowana przy zaw artościach  siarczanów 

w za k re s ie  od 0, 2 do 2 %

2. METODA NEFELOMETRYCZNA

2. 1. Z asada  metody polega na rozpuszczeniu  próbki w 

wodzie, dodaniu roztworu chlorku barowego o raz  porówna­

niu zmętnienia roztworu badanego ze zmętnieniem wzorco ­

wego roztw oru  s ia rczanów , poddanego reakcj i  z chlorkiem 

barowym w ten sam sposob

2. 2. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek  barowy, roztwór 10 % (m/m)

b) Kwas solny ( 1, 19)

c) Roztwor wzorcowy sia rczanów  przygotować wg PN-81/ 

C-06503 p 2 2 1 55 i rozcieńczyć wodę w stosunku 1 - 9 9

1 ml rozcieńczonego roztworu wzorcowego zawiera 

0, 01 mg SO ^2

2 .3 .  Wykonanie oznaczania.  Odważyć 10 g badanego p ro ­

duktu z dokładnościę do 0,001 g, rozpuście  w wodzie w kol­

bie pomiarowej pojemności 100 ml, dopełnić wodę do kreski 

i dobrze wymieszać W raz ie  potrzeby przesęczyć  przez 

suchy sęczek  do suchego naczynia ,  odrzucajęc  p ierwszę 

porcję  p rze sę czu  (około 20 ml) Do analizy odpipetówać

10 ml roztworu do zlewki pojemności 50 ml, dodać 10 ml 

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

go i mieszać w cięgu 30 s W ten sam sposob sporzędz ic  

roz tw or  porównawczy, uzywajęc tych samych odczynników 

i dodajęc takę ilość roztworu wzorcowego s ia rczanów , któ­

r a  odpowiada dopuszczalnej zawartośc i  s iarczanów w od- 

ważce badanego produktu Po  15 min porownac intensywność 

zmętnienia badanego roztworu ze zmętnieniem roztworu po­

równawczego na ciemnym tle

1) W za k re s ie  p 2 9

Zmętnienie badanego roztworu powinno być równe lub 

mniejsze niż zmętnienie roztworu porównawczego

3. METODA WAGOWA

3. 1. Zasada metody polega na wytręceniu siarczanów

chlorkiem barowym w środowisku kwasu solnego, wypraże-
o

mu osadu w tem peraturze  800 C i wagowy n jego oznacza­

niu

3. 2. Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebrow y, roztwor o c(AgNO^) = 0, 1 mol/l

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

c) Kwas solny ( 1, 19)

3 .3 . Wykonanie oznaczania.  Do zlewki pojemności 400 ml 

odważyć z dokładnościę do 0,01 g badany produkt w ilości 

wg tablicy

Badany produkt Odważka, g

F osforan  jednoamonowy 10

F osforan  dwuamonowy 10

Fosforan  jednosodowy 10

F osforan  dwusodowy 10

Fosforan  trójsodowy 10

P iro fosfo ran  dwusodowy 10 -

Próbkę rozpuścić  w około 150 ml wody, dodać 12,5 ml 

kwasu solnego i ogrzewać w temperaturze wrzenia  pod 

szkiełkiem zegarkowym w cięgu 15 min Po  ostudzeniu prze­

nieść roztwor ilościowo do kolby pomiarowej pojemności 

- 250 ml i dopełnić wodę do kreski W przypadku koniecz­

ności roztwór p rzesęczyć  przez  suchy sęczek do suchego 

naczynia (odrzu ca jęc  p ierwszę porc ję  p rzesęczu  -  około 

20 ml) Odmierzyć pipetę 50 ,0  ml roztworu do zlewki po­

jemności 500 ml, rozcieńczyć wodę do objętości 200 ml, do­

dać 7 ,5  ml roztworu kwasu solnego i podgrzać do wrzenia 

Do goręcego roztworu dodawać powoli 20 ml, również go- 

ręcego,  roztworu chlorku barowego i dalej podgrzewać roz^ 

twór w tem peraturze  wrzenia  około 5 min Pozostawić na 

noc w tem peraturze  30 -  40 °C, po czym przesęczyć przez
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twardy sęczek  S i c z e k  z osadem przemyć goręcę wod^ do 

zaniku r-eakcji na jon chlorkowy (p ró b a  z azotanem s r e b ­

r a ) ,  nas tępnie  p rzen ieść  sęczek  do tygla porcelanowego,

uprzednio  wyprażonego do sta łe j  masy w tem peraturze  
o

000 ±30 C Sęczek  wysuszyć,  spopielić i osad  wyprażyć 
o

w tem pera tu rze  800 ±30 C do sta łe j  masy

Z aw ar tość  sia rczanów (X) obliczyć w procentach wg 

wzoru

( r n1- m 2) 0 ,4116 250 100 205, e

50 m  j  ™3

w którym

tu 1 -  masa tygla z osadem s ia rczanu  barowego, g, 

rn2 -  masa tygla, g,

TTlj -  odwazka badanego produktu, g,
2-

0,4116 -  współczynnik przeliczeniowy B a S O ^ n a S O ^

3. 4, Wynik końcowy oznaczania  Za wynik końcowy ozna­

czania należy 'p rzy jyc  ś redm y arytmetyczny wyników co 

najmniej dwóch równoległych oznaczan, między którymi 

różn ica  nie p rzek racza  20 % wyniku niższego, wyrażonego 

jako błyd względny
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3. Normy międzynarodowe
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