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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
czanie w wodach leczniczych ogblnej zawarto$ci krzemu
w przeliczeniu na kwas metakrzemowy, metoda kolory-
metryczna ekstrakcyjng z molibdenianem amonowym.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Metodg
stosuje si¢ do oznaczania kwasu metakrzemowego przy
uzyciu probki wody objetosci 50 ml w stezeniu H,Si03
od 1 do 15 mg/l wody.

Zakres ten mozna rozszerzy¢ przez uzycie do ozna-
czania. mniejszej lub wigkszej objetoSci prébki.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania. Zjonizowane zwigzki krzemu
reaguja z molibdenianem amonowym z utworzeniem
zOttego kwasu krzemomolibdenowego. Kwas ten
ekstrahuje si¢ alkoholem izoamylowym, redukuje chlor-
kiem cynawym do bigkitu krzemomolibdenowego i mie-
rzy absorbancj¢ roztworu przy dhugosci fali $wiatta
750 nm. ,

2.2. Przygotowanie prébki do badan. Probke wody do
oznaczania H5SiOs nalezy pobraé do naczynia ze szkla
odpornego chemicznie lub do naczynia policztylenowe—
go. W takich samych naczyniach nalezy przechowywacé
inne roztwory uzywane do wykonania oznaczania. Za-
leca si¢ wykonaé oznaczanie w ciggu 3 dni od pobra-
nia probki. W oznaczaniu przeszkadza obecno$¢ zelaza
w stezeniu powyzej 10 mg w litrze oraz siarczkéw
i fosforandw.

Zelazo i siarczki usuwa si¢ przez napowietrzenie
probki i odsaczenie wodorotlenku zelazowego.

Wplyw fosforanéw unieczynnia si¢ przez wprowadze-
nie do srodowiska reakcji kwasu siarkowego o steze-
niu okoto 2 mol/l. W tych warunkach powstajgcy
kwas fosforomolibdenowy ulega rozkladowi 1 nie
ekstrahuje si¢ alkoholem izoamylowym.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol izoamylowy I rz¢gdowy cz.d.a.

b) Woda podwdjnie destylowana.

¢) Weglan sodowy c¢z.d.a.

d) Woda amoniakalna cz.d.a.

e) Eter etylowy.

f) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor o c(¥2 HiSO4) =
=1 mol/I.

g) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwér o ¢(¥2 H:SO4) =
= 5 mol/l

h) Chlorek cynawy cz.d.a.,, roztwor 30%(m/m)
w HCI cz.d.a. (1+4). ‘

1) Molibdenian amonowy cz.d.a., roztwor w kwasie
siarkowym: 5 g molibdenianu amonowego rozpuscié
w 50 ml wody z dodatkiem 5 ml kwasu siarkowego
(poz. g). Po ostudzeniu roztworu doprowadzi¢ jego od-
czyn do warto$ci pH = 7.7 (wg pehametru), za po-
moca wody amoniakalnej (poz. d) i nastepnie przenie§é
roztwér do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml uzu-
pelniajac jej zawartos¢ do pojemnosci nominalnej wodg
podwdjnie destylowang.

1) Wzorcowy roztwor krzemionki, | ml = 1 mg SiO3:
do 0,2000 g krzemionki SiO; cz.d.a., uprzednio wypra-
zonej w tyglu platynowym w temperaturze 1100°C do-
da¢ 2,0 g weglanu sodowego i stopi¢ w 1100°C. Po ostu-
dzeniu stop wylugowaé¢ woda podwdéjnie destylowang,
a roztwdr przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej
pojemnosci 200 ml, zakwasi¢ kwasem siarkowym
(poz. f) do pH = 1,5 i1 uzupelni¢c woda destylowana
do kreski., Zawarto$¢ SiO; w roztworze nalezy spraw-
dzi¢ wg PN-71/C-04567/07. '

k) Wzorcowy roztwédr krzemionki, I ml = 0.1 mg.
Roztwor przygotowacé bezposrednio przed wykonaniem
oznaczania przez dziesi¢ciokrotne rozcienczenie roztwo-
ru podstawowego (poz. j).

2.4. Aparatura i przyrzady

a) Pehametr. ‘

b) Tygiel platynowy z przykrywka pojemnos$ci 20 ml.
c) Parownica platynowa pojemnosci 100 ml.

d) Lejek rozdzielczy do ekstrakcji pojemnosci 100 ml.
e) Spektrofotometr umoziiwiajacy pomiar przy diu-

gosci fali $wiatta 750 nm.
f) Kuweta dla grubosci warstwy roztworu 1 cm.

Zgtoszona przez Instytut Baineoklimatyczny
Ustanowiona przez Ministra Zdrowia i Opieki Spotecznej dnia 11 sierpnia 1987 r.
jako norma obowigzujaca od dnia 26 pazdziernika 1987 r.
{Dz. Norm. i Miar nr 12/1987, poz. 31)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1988.

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 0,30 Nakt. 1000 + 40 Zam. 2378/87

Cena zt 16,00



2 BN-87/9567-18/28

2.5. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Krzywa wzor-
cowa nalezy przygotowaé dla serii wzorcéw o nastgpu-
jace; zawarto$ci dwutlenku krzemu: 0,00; 0,05; 0,10;
0,15; 0,20; 0,30; 0,40; 0,50 mg SiO, w probie pobierajac
0,0 = 50 ml roztworu wzorcowego (2.3k) do zlewek
pojemnosci 100 ml i uzupeiniajac prébke woda podwoj-
nie destylowang do obigtoSci okoto 20 ml. Do kazdej
kolejnej probki nalezy dodaé¢ 4 ml roztworu molibde-
nianu amonowego (2.31) 1 doprowadzi¢ pH badanego
roztworu do warto$ct 1,4 za pomoca kwasu siarkowe-
go (2.3f).

Po 5 min przenie$¢ roztwér do lejka rozdzielczego,
doda¢ 10 m! H,SO4 (2.3g) 1 ekstrahowa¢ kwas krze-
momolibdenowy trzema 15 mililitrowymi porcjami
alkoholu izoamylowego. Potaczone ekstrakty wy-
trzasna¢ z 10 ml HaSO4 (2.3f) w celu przemycia i na-
stepnie przenie$¢ je do kolby pomiarowej pojemnosci
100 ml, po czym doda¢ 2 krople roztworu SHCI; (2.3h)
1t 2 ml eteru w celu usuniecia ewentualnego zmetnie-
nia. Zawarto$¢ kolby uzupelni¢ do kreski alkoholem
izoamylowym 1 po 5 min zmierzy¢ absorbancj¢ nie-
bieskiego roztworu przy dlugosci fali §v.7atta 750 nm,
stosujac jako odnosnik alkohol jzoamyic.vv.

Wykre$li¢ krzywa wzorcowa odktadajac na osi rzed-
nych warto$¢ absorbancji, na osi odcigtych zawartosé
Si0: w mg.

2.6. Wykonarie oznaczania. W przypacku cbecnosci
w wodzie badanej jonow Zelaza powyzej 1U mg/l oraz
siarczkOw, wode nalezy napowietrzyé przez wytrzasa-
nic w ciggu 30 min, a nast¢gpnie pozostawié do opad-
nigcia osadu i przesgczyC przez sgczek Sredniej twar-
dosci. Do parownicy platynowej odmierzyé odpowied-

nig ilo§¢ wody badanej, abil zawarto$¢ kwasu krzemo-
wego nie przekraczata 0,5 mg w probce. Do parownicy
dodaé 03 g weglanu sodowego (2.3c) i ogrzewa na
tazni wodnej w ciggu 30 min. Ewentualnie wytracony
osad odsaczy¢ przez saczek $redniej twardo$ci, przesgcz
odparowaé do objgtosci okoto 20 ml w zlewce pojem-
noéci 100 ml. Do probki dodaé 4 ml roztworu molibde-
nianu amonowego (2.3i), doprowadzi¢ odczyn roztworu
do warto$ci pH = 1,4 za pomoca kwasu siarkowego
(2.3f) i po 5 min przenies¢ roztwdr badany do lejKa
rozdzielczego, dodaé 10 ml kwasu siarkowego (2.3f)
i ekstrahowa¢ kwas krzemomolibdenowy trzema
porcjami (15 ml) alkoholu izoamylowego. Polaczone
ekstrakty analizowaé nastgpnie wg 2.5 jak przy przygo-
towaniu krzywej wzorcowej.

Absorbancje badanej proby porownaé z krzywg
wzorcowa i odczytaé zawartos¢ SiO, w' probie.

2.7. Obliczanie wyniku. Zawarto$¢ kwasu metakrze-
mowego H,SiO; (X) w mg/l wody badanej obliczy¢
wg wzoru

X = 1,3-a-100
vV
w ktorym:
a — zawarto$é SiO, w probie wody badanej od-

czytana z Krzywej wzorcowej,
V — objetos¢ probki badanej wody, ml,
1,3 — wspoOlczynnik przeliczeniowy SiO2 na H»SiOs.
2.8. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ srednig aryt-
metyczng co najmniej dwoch wynikOw oznaczan nie
réznigcych si¢ wigeej niz o 5% wyniku mniejszego.
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2. Normy zwigzane

PN-71/C-04567 Badanie zawarto$ci krzemionki. Postanowienia ogdlne
PN-71/C-04567/07 Badanie zawarto$ci krzemionki ogdlnej metoda wagowa
3. Autor projektu normy — dr Teresa Latour — Zaklad Balneochemii Instytutu Balneoklimatycznego w Poznaniu.



