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1. Zakres stosowania metody. Metoda ta jest 

stosowana do oznaczania zawartości fosforanów (w  

przeliczeniu na PgO^) w pastach do zębów zawiera­

jących jako jeden ze składników fosforem wapniowy 

(CaHP04 • 2H20).

2. Zasada metody. Oznaczanie polega na zminera- 

lizowaniu próbki pasty do zębów, następnie zhy- 

drolizowaniu fosforanu dwuwapniowego, oddzieleniu 

jonów wapnia na kolumnie z jonowymiennikiem i o- 

znaczeniu metodą potencjometryczną pozostałego w 

roztworze kwasu ortofosforowego.

Przyrządy

Kolumna szklana o średnicy 1,2 cm i wysokości 

nie mniejszej niż 25 cm.

4. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,19) cz.d.a. oraz roztwór oko­

ło 0,5n.

b) Orto-fosforan jednopotasowy bezwodny (KĤ PÔ ) 

cz.d.a., wysuszony do stałej masy w temperaturze 

105°C.

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

-10n,

- około 0,1n wolny od C02 przygotowany wg PN-S^ 

C-06500 2.2.55.

5 . Wykonanie oznaczania. W zależności od zawar­

tości do tygla porcelanowego odważyć z do­

kładnością do 0,0002 g następujące ilości (X), ob­

liczone w gramach wg wzoru

a

w którym:

a - zawartość P20^ w paście określona w nor­

mie przedmiotowej, %,

8,5 - współczynnik.

Pastę w tyglu wysuszyć w suszarce w temperatu­

rze 60° r 80°C, a następnie prażyć w piecu, w tem­

peraturze 500°C przez 2 godz. Suchą pozostałość w 

tyglu zwilżyć kilkoma kroplami kwasu solnego (1,19) 

i przenieść mieszaninę ilościowo pięcioma porcja-
3

mi, po 5 cm gorącej wody do zlewki pojemności 

100 cm^. Do mieszaniny w zlewce ponownie dodawać 

kroplami kwasu solnego (1,19) do całkowitego roz­

puszczenia się osadu i ogrzewać przy lekkim wrze­

niu na łaźni wodnej przez 15 min. Gorący roztwór 

przesączyć przez twardy sączek bibułowy, przemyć 

zlewkę oraz sączek gorącą wodą. Przesącz i popłu­

czyny zebrać w zlewce pojemności 250 cm^.Objętość
3

powinna wynosić około 70 cm .

Boztwór w zlewce ochłodzić i mieszając dodawać 

kroplami 10n roztwór wodorotlenku sodowego, do po­

jawienia się pierwszego trwałego zmętnienia, któ­

re usunąć następnie kilkoma kroplami 0,5n kwasu 

solnego. Tak przygotowany roztwór przepuścić przez 

kolumnę z wymiennikiem jonowym. Boztwór z kolumny
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zebrać do zlewki pojemności 400 cm . Kolumnę prze­

płukać sześciokrotnie, porcjami po 2 5 cm^wody, do­

łączając popłuczyny do roztworu. Boztwory należy 

przepuszczać przez kolumnę z szybkością 50 -r 40 

kropli na minutę, pH roztworu doprowadzić do 4,1 i 

miareczkować pod pehametrem, 0,1n roztworem wodo­

rotlenku sodowego wg 5c) do uzyskania pH 8,8. Na­

stępnie do drugiej zlewki pojemności 250 cm^ od­

ważyć 0,55 S ortofosforanu jednopotasowego, z do­

kładnością do 0,0002 g, dodać 50 cm^ wody i krop­

lami 0,5n kwasu solnego, do pH 4,1. Tak przygoto­

wany roztwór miareczkować pod pehametrem 0,1n roz­

tworem wodorotlenku sodowego wg 5 c) do uzyskania 

pH 8,8.

6. Obliczanie wyników. Zawartość fosforanów w

badanej próbce w przeliczeniu na P20c; obli­

czyć w procentach wg wzoru

25."16 - V-, ■ m .
X  = --------1--- -

m • V2
w którym:

V, - objętość 0,1n roztworu wodorotlenku so­

dowego, zużytego do zmiareczkowania ba-
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danej próbki, cm,

m 1 - masa orto-fosforanu jednopotasowego, g, 

m  - odważka badanej pasty, g,

V2 - objętość 0,1n roztworu wodorotlenku so­

dowego zużytego do zmiareczkowania roz­

tworu orto-fosf oranu jednopotasowego, cm̂ ,

52,16 - współczynnik przeliczeniowy.

7. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią aryt­

metyczną wyników co najmniej dwóch równolegle wy­

konanych oznaczeń, różniących się między sobą nie 

nie więcej niż 0,5.
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Informacje dodatkowe do BN-74/6146-01/08

I N F O R M A C J E  D O D A T K O W E

1. Instytucja opracowująca normę - Zjednoczenie Prze­

mysłu Chemii Gospodarczej POLLENA.

2. Normy i dokumenty związane

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczyn­

ników, roztworów pomocniczych oraz roztworów do kolo- 

rymetrów i nefelometrii

3. Autorzy projektu normy: mgr Leszek Kuśnierkiewicz, 

mgr Zygmunt Stachowiak i mgr Alicja Żarnowska - Fabryka 

Kosmetyków POLLENA-LECHIA Poznań.


