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1 PERFUMERYJNE

Oznaczanie zawartosci

fosforanow

1. Zakres stosowania metody. Metoda ta jest
stosowana do oznaczania zawartosci fosforanéw (w
przeliczeniu na Pg0o™) w pastach do zebéw zawiera-
jacych jako jeden ze sktadnikéw fosforem wapniowy
(CaHP04 = 2H20).

2. Zasada metody. Oznaczanie polega na zminera-
lizowaniu proébki pasty do zebéw, nastepnie zhy-
drolizowaniu fosforanu dwuwapniowego, oddzieleniu
jonéw wapnia na kolumnie z jonowymiennikiem i
znaczeniu metodg potencjometryczng pozostatego w
roztworze kwasu ortofosforowego.

o-

Przyrzady
Kolumna szklana o $rednicy 1,2
nie mniejszej niz 25 cm.

cm i wysokosci

4. Odczynniki 1 roztwory

a) Kwas solny (1,19) cz.d.a.
4o 0,5n.

b) Orto-fosforan jednopotasowy bezwodny (KHPO™)
cz.d.a., wysuszony do statej masy w temperaturze
105°C.

0) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwory:

-10n,

- okoto 0,1n wolny od CO2 przygotowany wg PN-S™
C-06500 2.2.55.

oraz roztwér oko-

5. Wykonanie oznaczania. W zaleznosci od zawar-
tosci do tygla porcelanowego odwazy¢ z do-
k¥fadnosciag do 0,0002 g nastepujace ilosci (X), ob-
liczone w gramach wg wzoru

w ktérym:
zawartos¢ P20™ w pascie okreslona w
mie przedmiotowej, %,

8,5 - wspodczynnik.

Paste w tyglu wysuszy¢ w suszarce w temperatu-
rze 60° r 80°C, a nastepnie prazy¢ w piecu, w tem-
peraturze 500°C przez 2 godz. Suchg pozostatos¢ w
tyglu zwilzy¢ kilkoma kroplami kwasu solnego (1,19)
i przenieéésmieszanine ilosciowo piecioma porcja-
mi, po 5 cm goracej wody do zlewki pojemnosci
100 cm. Do mieszaniny w zlewce ponownie dodawac¢
kroplami kwasu solnego (1,19) do catkowitego roz-
puszczenia sie osadu i ogrzewa¢ przy lekkim wrze-

a - nor-
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roztwor
przemy¢
zlewke oraz saczek goracg woda. Przesgcz i poptu-
czyny zebra¢ w zlewce pojemnosci 250 cm™.Objetosé

niu na 4azni wodnej przez 15 min. Goracy
przesaczy¢ przez twardy saczek bibutowy,

powinna wynosi¢ okoto 70 cm

Boztwér w zlewce ochdodzi¢ i mieszajac
kroplami 10n roztwér wodorotlenku sodowego, do po-
jJjawienia sie pierwszego trwatego zmetnienia, kté-
re usung¢ nastepnie kilkoma kroplami 0,5n kwasu
solnego. Tak przygotowany roztwdr przepusci¢ przez
kolumne z wymiennikiem jonowym. Boztwér z kolumny
zebra¢ do zlewki pojemnosci 400 cm3. Kolumne prze-
ptuka¢ szesciokrotnie, porcjami po 25 cm”wody, do-
+aczajac poptuczyny do roztworu. Boztwory nalezy
przepuszcza¢ przez kolumne z szybkoscia 50 -+ 40
kropli na minute, pH roztworu doprowadzi¢ do 4,1 i
miareczkowa¢ pod pehametrem, 0,1n roztworem wodo-
rotlenku sodowego wg 5c¢) do uzyskania pH 8,8. Na-
stepnie do drugiej zlewki pojemnosci 250 cm™ od-
wazy¢ 0,55 S ortofosforanu jednopotasowego, z do-
k#adnosciag do 0,0002 g, doda¢ 50 cm”™ wody i krop-
lami 0,5n kwasu solnego, do pH 4,1. Tak przygoto-
wany roztwér miareczkowa¢ pod pehametrem 0,1n roz-
tworem wodorotlenku sodowego wg 5 c¢) do uzyskania
pH 8,8.

dodawac

fosforanéw w
obli-

6. Obliczanie wynikéw. Zawartosé
badanej prébce w przeliczeniu na P2Cc;
czy¢ w procentach wg wzoru

25."16 -V, 1 m.
= 1— -
m e V2
w ktorym:

V, - objetos¢ 0,1n roztworu wodorotlenku so-
dowego, zuzytego do zmiareczkowania ba-
danej probki, cmi

m1l - masa orto-fosforanu jednopotasowego, g,

m - odwazka badanej pasty, g,

v2 - objetos¢ 0,1n roztworu wodorotlenku so-
dowego zuzytego do zmiareczkowania roz-
tworu orto-fosforanu jednopotasowego,am,

52,16 - wspodczynnik przeliczeniowy.

7. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig aryt-
metyczng wynikéw co najmniej dwéch réwnolegle wy-
konanych oznaczen, roéznigcych sie miedzy sobg nie
nie wiecej niz 0,5.
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Informacje dodatkowe do BN-74/6146-01/08

INFORMACIJE

1. Instytucja opracowujaca norme - Zjednoczenie Prze-
mysdu Chemii Gospodarczej POLLENA.

2. Normy i dokumenty zwigzane
PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczyn-

DODATKOWE

nikéw, roztworéw pomocniczych oraz roztworéw do kolo-
rymetrow i nefelometrii

3. Autorzy projektu normy: mgr Leszek Kusnierkiewicz,
mgr Zygmunt Stachowiak i mgr Alicja Zarnowska - Fabryka
Kosmetykéw POLLENA-LECHIA Poznan.



