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1. P r z e d m i o t  n o rm y .  P r z e d m i o t e m  a r k u s z a  j e s t  m e toda  

o z n a c z a n i a  w a r t o ś c i  f l u o r u  w p a s t a c h  do z ę b ó w  m e to d ę  k o 

l o r y m e t r y c z n y .

2. Z a k r e s  s t o s o w a n i a  m e to d y .  M etoda  ma z a s t o s o w a n i e  

do o z n a c z a n i a  z a w a r t o ś c i  f l u o r u  w p a s t a c h  do zęb ó w  l e c z 

n i c z y c h  o d z i a ł a n i u  p r z e c i w p r ó c h n i c z n y m ,  z a w i e r a j ą c y c h  

ja k o  s k ł a d n i k  c z y n n y  f l u o r  w p o s t a c i  j o n o w e j .

M etoda  m o ż e  b y ć  s t o s o w a n a  do b a d a n i a  p a s t  do z ę b ó w ,  

k t ó r y c h  głównym s k ł a d n i k i e m  j e s t  w ę g la n  w a p n ia ,  ja k  r ó w 

n ie ż  p a s t  z a w i e r a j ą c y c h  w swoim  s k ł a d z i e  k r z e m i o n k ę  k o 

lo id a ln y .

3 .  Z a s a d a  m e to d y .  M etoda  p o le g a  na z m in e r a l  i z o w a n iu

p r ó b k i  b a d a n e j  p a s t y  i o d d e s ty l o w a n iu  f l u o r o w o d o r u ,  k tó ry  

w p o s t a c i  f l u o r k u  am onu ,  r e a g u j y c  z  k o m p le k s em  a l i z a r y n y  

S  i so f i  t o r u ,  p o w o d u je  z m ia n ę  b a rw y  c z ę ś c i  k o m p le k s u  z 

c z e r w o n e j  na  ż ó ł ty .  Z a w a r t o ś ć  f l u o r u  o z n a c z a  s i ę  n a  p o d 

s t a w i e  k o l o r y m e t r y c z n e g o  p o m ia r u  i n t e n s y w n o ś c i  z a b a r w i e 

n ia  n i e z m ie n io n e g o  k o m p le k s u .

W p r z y p a d k u  o z n a c z a n i a  f l u o r u  obok  S iO ^  p r z e d  z m i n e -  

r a l i z o w a n i e m  p ró b k i  n a l e ż y  o d d z i e l i ć  k r z e m i o n k ę  kolo ida lny  

p r z e z  o d w i r o w a n i e .

4. A p a r a t u r a ,  p r z y r z ą d y  i m a t e r i a ł y

a )  C h ło d n ic a  wg L i e b i g a  o d łu g o ś c i  400  mm.
3

b )  C y l i n d e r  p o m ia ro w y  p o je m n o ś c i  100 cm .

c )  K o lb a  k u l i s t a  p o j e m n o ś c i  250 cm3 .
3 3 3

d) K olby  p o m ia r o w e  p o je m n o ś c i  1 dm , 250 cm , 100 cm .

e )  Ł a ź n i a  o le jo w a .

f)  N a s a d k a  do d e s t y l a c j i .

g )  P e h a m e t r .
3 3 3

h) P i p e t y  j e d n o m ia r o w e  p o je m n o ś c i  25 cm , 10 cm ,  5 cm» ,

0 3
2 cm .

V ,  .  .  . 3i) P r o b ó w k i  do w i ró w k i  p o je m n o ś c i  50 cm .

j )  P u m e k s  lub n i e p o le ro w a n a  p o r c e l a n a .

k )  S p e k t r o k o l o r y m e t r  S p e c o l .

l) S u s z a r k a  e l e k t r y c z n a .

ł )  W aga  a n a l i t y c z n a .

m) W iró w k a  l a b o r a t o r y j n a .

n )  Z l e w k a  p o je m n o ś c i  100 c m 3 .

5. O d c z y n n ik i  i r o z t w o r y

a )  A c e to n  c z .  d. a .

b )  A l i z a r y n a  S :  o d w a ż y ć  1 , 1 5 5 6  g a l i z a r y n y  S  z d o k ła d -

n o ś c iy  do 0 , 0 0 0 2  g i p r z e n i e ś ć  i lo ś c io w o  do ko lby  p o m i a r o -  
, 3

wej  p o je m n o ś c i  1 dm . N a s t ę p n i e  d o d a ć  0 , 1 5  g o c ta n u  s o 

dow ego  o d w a ż o n e g o  z taky sam y d o k ł a d n o ś c i y , u z u p e łn ić  

wody do k r e s k i  i d o k ła d n ie  w y m ie s z a ć .

c )  A m o n ia k  c z .  d. a .  , r o z t w ó r  0, 5N.

d) B u f o r :  o d w a ż y ć  105 g o c ta n u  s o d o w e g o  i p r z e n i e ś ć
3

i lo ś c io w o  do ko lby  p o m ia ro w e j  p o je m n o ś c i  1 dm . N a s t ę p -
3

n ie  d o d a ć  100 cm k w a s u  o c to w e g o  lo d o w a te g o ,  u z u p e łn ić  

wody do k r e s k i  i d o k ła d n ie  w y m ie s z a ć .

W a r t o ś ć  pH b u fo r u  s p r a w d z o n a  p e h a m e t r e m  p o w in n a  w y 

n o s i ć  d o k ła d n ie  4 , 3 .

e )  F e n o l o f t a l e i n a ,  r o z t w ó r  a lk o h o lo w y  0, 1- p r o c e n t o w y .

f)  K w a s  s i a r k o w y  c z .  d. a . ,  s t ę ż o n y .

g)  K w as  so ln y  c z .  d. a .  , r o z t w ó r  o ko ło  0 , 5 N .

h )  R o z t w ó r  a z o t a n u  to r u :  o d w a ż y ć  1 , 0 4 4 7  g d w u n a s t o -

w odnego  a z o t a n u  t o r u  c z .  d. a .  i p r z e n i e ś ć  do ko lby  p o m ia -  
3

r o w e j  p o je m n o ś c i  1 dm . U z u p e łn i ć  wody do k r e s k i  i d o 

k ł a d n ie  w y m ie s z a ć .

i) R o z t w ó r  w z o rc o w y  f lu o r k u  s o d o w e g o :  0 , 0 6  g f lu o r k u  

s o d o w e g o  c z .  d. a . ,  u p r z e d n i o  w y s u s z o n e g o  w t e m p e r a t u r z e  

1 05°C  o d w a ż y ć  z d o k ła d n o ś c iy  do 0 , 0 0 0 2  g ,  p r z e n i e ś ć  do
3

kolby p o m ia r o w e j  p o je m n o ś c i  100 cm , u z u p e łn ić  wody do 

k r e s k i  i d o k ła d n ie  w y m ie s z a ć .

R o z t w ó r  m oże  b y ć  uży w an y  do o z n a c z e ń  w c iy g u  ty godn ia  

od  c h w i l i  p r z y g o t o w a n i a .

6, W y k o n a n ie  o z n a c z a n i a .  W k o lb ie  kul i s t e j  p o je m n o ś c i

250 c m * * 3 o d w a ż y ć  z  d o k ła d n o ś c iy  do 0 , 0 0 0 2  g o ko ło  0 , 7 5  g
3

b a d a n e j  p a s t y  i d o d a ć  60 cm wody.

W p r z y p a d k u  o z n a c z a n i a  z a w a r t o ś c i  f l u o r u  obok S iO ^ ,  

o d w a ż y ć  0 , 7 5  g p a s t y  w p r ó b c e  w i r ó w k o w e j ,  d o d a ć  20 cm'* 

wody i w y m ie s z a ć .

N a s t ę p n i e  p ro b ó w k ę  u m ie ś c i ć  w w i r ó w c e  i w i r o w a ć  

p r z e z  1 5 min .

W i ro w a n ie  p o w t ó r z y ć  j e s z c z e  d w u k ro tn i e ,  d o d a jy c  k a ż -
3

d o r a z o w o  20 cm w ody;  c i e c z  z n a d  o s a d u  n a l e ż y  z e b r a ć  po
, - 3

każdym  w i ro w a n iu  do k o lby  k u l i s t e j  p o je m n o ś c i  250 cm .
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D a l e j  o z n a c z a n i e  n a l e ż y  w y k o n a ć  je d n a k o w o  dla  p a s t ,  

k t ó r y c h  głównym s k ła d n ik ie m  j e s t  w ę g la n  w a p n ia ,  jak- r ó w 

n i e ż  z a w i e r a j ą c y c h  w swoim  s k ł a d z i e  k r z e m i o n k ę  k o lo id a l 

ny .
3

Do r o z t w o r u  w k o lb ie  o d m i e r z y ć  50 cm kwasu s i a r k o w e 

g o ,  w r z u c i ć  k i lk a  k a w a łk ó w  p u m e k s u  lub innego  ś r o d k a  

p r z e c i w  p r z e g r z e w a n i u  c i e c z y  i n a ty c h m ia s t  p o ł ę c z y ć  k o lb ę

z c h ło d n ic ę  L i e b i g a .  P o d c z a s  d e s t y l a c j i  k o n ie c  c h ło d n ic y
3

p o w in ie n  by ć  z a n u r z o n y  w o d b i e r a l n i k u  z a w i e r a j ę c y m  5 cm 

wody d e s ty l o w a n e j  z a l k a l  i z o w a n e j  0 , 5 N  r o z t w o r e m  a m o n i a 

ku w o b e c  f e n o lo f t a l e in y .  D e s t y l a c j ę  p r o w a d z i ć  n a  ła ź n i  

o le jo w e j  o t e m p e r a t u r z e  2 0 0 ° C  p r z e z  o k o ło  30 m in  od  mo

m en tu  z a g o t o w a n ia .

J e ż e l i  w c z a s i e  d e s t y l a c j i  r o z t w ó r  w o d b i e r a l n i k u  u legn ie  

o d b a r w i e n i u ,  n a l e ż y  d o d a ć  do n ie g o  0 , 5 N  r o z t w o r u  a m o 

n i a k u ,  a ż  do p o n o w n e g o  z a b a r w i e n i a .

O t r z y m a n y  d e s t y l a t  p r z e n i e ś ć  i lo ś c io w o  do k o lby  p o -
3

je m n o ś c i  100 cm i z o b o ję tn i ć  0 , 5 N  r o z t w o r e m  k w a s u  s o l 

n e g o  do o d b a r w i e n i a  r o z t w o r u .
3 .

Do d r u g i e j  ko lby  p o m ia r o w e j  p o j e m n o ś c i  100 cm o d m ie -  
3

r z y ć  p i p e t ę  5 cm r o z t w o r u  w z o r c o w e g o  f l u o r k u  s o d o w e g o ,

a  n a s t ę p n i e  do o bydw u  k o lb  d o d a ć :
3

5 cm a l i z a r y n y  S ,
3

2 cm b u fo r u ,
3

10 cm r o z t w o r u  a z o t a n u  t o r u ,
3

25 cm a c e t o n u ,

u z u p e ł n i ć  wodę do k r e s k i  i w y m i e s z a ć .

J e d n o c z e ś n i e  n a l e ż y  p r z y g o t o w a ć  p r ó b k ę  o d n o ś n ik o w y  z 

ty c h  s a m y c h  i l o ś c i  o d c z y n n ik ó w .

A b s o r b a n c j ę  r o z t w o r u  o z n a c z y ć  na  s p e k t r o k o l o r y m e t r z e  

S p e c o l  po  15 min od c h w i l i  d o d a n ia  a l i z a r y n y  S ,  u ż y w a ję c  

k u w e t  o g r u b o ś c i  1 cm, p r z y  d łu g o ś c i  fa l i  585 nm. P o m i a r  

n a l e ż y  w y k o n a ć  m e to d ę  r ó ż n i c o w y ,  o z n a c z a j ę c  a b s o r b a n c j ę  

p r ó b k i  b a d a n e j  w s t o s u n k u  do p ró b k i  o d n o ś n ik o w e j  i a b s o r 

b a n c j ę  p r ó b k i  w z o r c o w e j  w s t o s u n k u  do p ró b k i  o d n o ś n i k o 

w e j .

7. O b l i c z a n i e  w yniku  o z n a c z a n i a .  Z a w a r t o ś ć  f lu o ru  ( X )  

w b a d a n e j  p a ś c i e  o b l i c z y ć  w p r o c e n t a c h  wg w z o ru

A -V • 0, 00 0 2 7 1 4  • 100
X =  ------------ —-----------------------

A '  m
0

w k tó ry m :

A^ -  w a r t o ś ć  a b s o r b a n c j i  p r ó b k i  b a d a n e j ,

V -  o b j ę t o ś ć  r o z t w o r u  w z o r c o w e g o  z u ż y t e g o  do 
3

p o m i a r u ,  cm ,

Aq -  w a r t o ś ć  a b s o r b a n c j i  p r ó b k i  w z o r c o w e j ,  

m -  o d w a ż k a  p a s t y ,  g.

0 , 0 0 0 2 7 1 4  -  p r z e l  i c z n ik  I iczb o w y  o d p o w ia d a j ę c y  z a w a r -
3

to s c i  f l u o r u  w 1 cm r o z t w o r u  w z o r c o w e g o .

8. W ynik  k o ń cow y  o z n a c z a n i a .  Za  w ynik  k o ń cow y  o z n a 

c z a n i a  n a l e ż y  p r z y j ę ć  ś r e d n i ę  a r y t m e t y c z n y  c o  n a jm n ie j  

dw óch  r ó w n o le g ły c h  o z n a c z a ć ,  r ó ż n i ę c y c h  s i ę  m ię d z y  so b ę  

w a r t o ś c i ę  l ic z b o w y  n i e  w ię k s z y  n iż  0 , 0 2 .
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