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PRZEMYSŁU !{was fluorokrzemowy 
CHEMICZNEGO 

techniczny 

1. WSTĘP 

Przedmiotem normy jes t kwas fluorokrzemowy 
techniczny, otrzymywany przez absorpcj E;' w wo­
dzie gazów wydziel a j ących s i ę przy produkcji 
superfosfatu i przy zatężaniu kwasu fosforow ego 
ekstrakcyjnego. Kwas fluorokrzemowy techniczny 
jest surowcem do otrzymy wania kwasu fluorowo­
dorO\vego, fluorku glinowego, fluorokrzemianu 
sodowego itp. 

Wzór chemiczny : H 2SiF6 . 

Masa cząsteczkowa : 144,106. 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. Gatunki. W zależności od zawartości kwasu 
fluorokrzemo w ego rozróżnia się dwa gatunki 
oznaczo,ne I i II. 

2.2. Przykład oznaczenia kwasu fluorokrzemo­
wego technicznego gat. 1: 

KWAS FLUOROKRZEMOWY TECHNICZNY I 
BN -76/6014-07 SWW 1221-422 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. K was flu oroknemowy 
techniczny powinien być cieczą be,zbarwną, z do­
puszczalnym zabarwieniem żółtawozielonkawym, 

opalizującą lub zawierającą białą zawiesinę . 

3.2. Wymagania chemiczne - wg tabU . 
Tablica 1 

I 
Gatunki 

Wymagania 
I I II 

a) za warotość kwasu fluoro-
k rzemowego (H~SiF 6), 0J0, 
n ie mnl e.J niż 18 15 

b) zawartość krzemion ki 
(SiOz), 0J0, lnie więcej n iż 5 10 

c) zawartość żelaza (Fe), Ofo, 
nic więcej niż 0,015 0,015 

d) zawartość siarczanów 
(H2S04l. %, nie więcej 

n i ż 0,1 0,1 
e) zawartość fosforanów 

(P~05) , 0,'0 , n ie więcej n iż 0,1 0,5 

Grupa katalogowa X 12 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

4.1. P akowanie. Kwas fluoroikrzemQlWy techni­
cZlny należy dostarczać w wygu m owanych c)'ister­
nach. Do każdej cysterny należy dołączyć specy­
fikację zawierającą co najmniej: 

a) nazwę lub znak wytwórni , 
b) oznaczenie wg 2.2, 
c) n umer partii lub datę produkcji, 
d) masę bru tto l ub netto, 
e) z'nak ostrzegawczy dla substancji t rujących 

i żrących wg PN- 67/0 -79251 p . 2.3.5. 
4.2. Przechowywanie. Kwas fluorokrzemowy 

techniczny nal eży przechowywać w zamknię­

tych wygum owanych zbiomikalch. 
4.3. Tran~port. Kwas fluorokrzemowy t ech ni­

czny należy pnewozić w cysternach w)'gumowa­
nychzgodnie z Przepisami o przewozie kolej ą ma­
teriałów i przedmiotów niebezpiecznych oraz Roz­
porządzeniem Mi:nistrów Komunikac j i i Spraw 
Wewnętrznych w ~prawie beapieczeństwa ruchu 
przy przewoz'ie materiałów niebezpiecznych na 
drogach publicznych. 

5. BAOANIA 
5.1. Program badań - wg tab1.2. 

Tablica 2 

I 
Grupa badań 

Rodzaje badań 
pełne I [liepełne 

a) sprawdzan[e wY1g1ądu + + 
b) oznaczanie zawaTltości 

k\was u fluorokrzemowego 
(H2SiF6), % + +, 

c) oznaczanie zawart'Ośd 

krzemioniki (Sli02), Ofo + + 
d) oznaczanie zawartości że-

laza (Fe), % + 
e) oz.naczanie zawarlośc,i 

siarczanów (H2S04), % + 
f) oznaczanie zawartości fo-

sfora1l1ów (PzOj), Ofo + 

Zrnak ,,+" oznacza konieczność wykona nia badań . 

Zgłoszona przez Zjednoczenie P rzemyslu Ni eorganicznego 
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczeni il Przemysłu Nieorganiczn ego 

dnia 4 sierpnia 1976 r. jako norma Obowiązująca w zakresie produkcji i obrotu 
od dnia 1 kwietnia 1977 r . (Dz. Norm. i Miar nr 21 / 1976 poz. 82) 

WYDAWN ICTWA NORMALlZACYJNE 1977. Wplyw do WN 16.8.76. Odda no do s \, la d u 30.9 .71;' 

D n lk ukończono w l u t y m 77 . Obj . 0 .85 a. w. Nakład 3000 + 42 e g z. R ZG - 18ti! 
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Badania nicpcłn e przeprowadza się dla każdej 

partii. Badania pełne przeprowadza się na życze­

nie odbiorcy. 

5.2. Wielkość partii. Partię produktu stanowi 
jedna cysterna kwasu fluorok rzemowego tech­
nicznego. 

5.3. Pobieranie próbek i przygotowanie średniej 
próbki laboratoryjnej. Przy pobieraniu próbek sto­
sować wytyczne wg PN-67/C-04500. Próbk'i pier­
wotne należy pobierać próbnikiem 2 lub 3 z poli­
~hlorku winylu wg PN-74/C-60008 lub za pomocą 
pompki ręcmej z polipropylenu, z całej wysokości 

słu pa cieczy, zachowując jak naj dalej idącą ostroż­
ność . Co najmniej 2 próbki pierw otne o obj ętośoi 

co najmniej po 100 cm3 należy wlać do czystego, 
suchego naczynia z tworzy\wa sztucznego. Próbka 
ogólna powinna mieć objętość co najmniej 3 dm3• 

Próbkę rozj emczą o obj ętości l dm3. należy prze­
chowywać w c iągu .f tygodni od daty wysyłki, 

'IN pojemniku z tworzyv,'a sztucznego . 

5.4. Opis badali 

5.4.1. Sprawdzenie wyglądu zewnętrznego nale­
ży wykonać wzrokowo. 

5.4.2. Oznaczanie zawartości kwasu fluorokrze­
mowego metodą miareczkową 

5.4.2.1. Zasada metody. M etoda polega na od­
miareczkowaniu k wasu solnego, wydzielonego po 
dodaniu chlorku wapniowego do roztworu kwasu 
fl uorokrzem ow ego, roztwmem wodor otlenku so­
dowego. 

5.4.2.2. Odczynniki j r oztwory 

a) Chlor ek wapnio\vy cz.d.a., roztwór t5-pro­
centowy. 

b) Oranż m etylowy, roztwór wod ny O,l-procen­
tO\\·y. 

c) Wodorotl enek sodowy, roztwór 0,5 N. 

5.4.2.3. Wykonanie oznaczania. W naczyniu wa­
g'owym z tworzywa szt ucznego lub w naczynku 
~zk lanym wewnątrz wyparafinowanym, odwa­
żyć oko lo 10 g badanogo kwasu (dokładnie wy­
mieszanego) z dokładnością do 0,002 g, pre:enieść 

ilościowo do kolby pomiarowej pojemnoscl 
500 cm3, uzupełnić wodą destylowaną do kreski 
i w~m i eszać . Do kolby sto ż!kowej pojemnoscl 
300 cm3 odmierzyć 50 cm3 badanego r oztworu, 
dodać 25 cm3 roztworu ch lorku wapniowego, 2-:-3 
kropel roztworu oranżu m etylowego i miareczko­
wać roztwor em wodorotlenku sodowego do zmiany 
zabail'wienia z różowego, do żółtego , utrzymują­

cego si ę w ciągu l min. 

Zawartość kwasu fluorokrz em owego (X) obli­
czyć w procentach wg wzoru 

V . 0,024 . N . 500 . 100 
X = - (X, . 0,49 + x 5 • 0,338) 

m · 50 

w którym. : 
V - obj ętość 0,5 N roztworu wodorotlenku 

sodowego użytego do miareczkowania, 
cm3, 

N - norma l ność użytego do miareczkowania 
roztworu vvodorotlenku sodowego, g, 

0,024 - i lość kwasu fluorokrzem owego odpo­
wiadaj ąca l cm3 ściśle 1 N roztworu 
wodturtlenku sodoweg:o, g, 

X 4 - zawartość H 2S04 w badanej próbce, %, 

0,49 - współczynnik przeliczeniowy z kwasu 
siarkowego na kwas Huoroikrzemowy, 

X5 - zawartość P 20 5 w badanej próbce, %, 

0,338 - współczynnik przeliczeniowy z pięcio­
tlenku fosforu na kwas fluorokr.ze­
mOlwy, 

m - odwaika kwasu fluorokrzemowego, g . 
5.4.2.4. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią 

arytmetyczną wyników co najmniej dwóch równo­
ległych oznaczań różniących się między sobą 

± 3%. 

5.4.3. Oznaczanie zawartości kwasu fluorokrze­
mowego metodą potencjometryczną 

5.4.3.1. Zasada metody. Metoda polega na po­
tencjometrycznym olZmaczaniu fluoru, przy użyciu 
elektrody jonoselektywnej na fluor . 

5.4.3.2. Przyrządy 

a) Jonome1:r "Orion" model 407 lub pehaanetr 
z rozszerzoną skalą miliwoltową (m V) . 

b) Elektroda jml'Oseleikty wna na fluor. 
c) Elektroda odniesienia. 
d) Mieszadło magnetyczne. 

5.4.3.3. Odczynniki i roztwory 
a) Amoniak cz.d.a. , roztwór 25-procentowy. 
b) Fluorek sodowy cz.d .a. (roztwór wzor cowy 

fl uoru) : 2,210 g NaF rozpuścić w wodzie destylo­
wanej w kolbie pomiarowej z polietylenu, poje­
mności 1 dm 3. Po wyimielSzaniu dopełnić roztwór 
wodą destylowall1ą do kreski. 
l cm 3 t ego r oztworu zawiera 1 mg F. 

c) Kwas sulfosalicylowy cz.d.a., roztwór 0,4 M 
(roztwór buforowy): 102 g kwasu sulfosalicylowe­
go (H03S' C6H 3(OH)COOH· 2 H 20) rozpuścić w 
800 cm 3 wody destylowanej, doprowadzić roztwo­
rem amoniaku do pH 9,4-0-9,6 i uzupełnić wodą 

destylowaną do obj ętośd 1 dm3 . 

5.4.3.4. Wykonanie kalibrowania jonometru (pH­
metru. Odmierzyć do dwóch kolbek pomiarowych 
poj emności po 100 cm 3 10 i 20 cm 3 roztworu 
wzorcowego fluoru , dodać 50 cm3 roztworu 
buforowego i dopełnić zawartość k()łbek wodą 

destylowaną do kreski. Oznaczać, stale mieszając, 
potencjał za pomocą elektrody jonoselektywnej 
na fluor. W przypadku użycia do pomiaru peha­
m etru odczyrtać potencjał roz-tworów wzoTcowych 
i z otrzyma1nych wartości ffililiwoltowych wyla:e-
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ślić na papierze półlogarytmicznym krzywą wzor­
cową zależności mV od stężenia fluoru w mg. 

5.4.3.5. Wykonanie oznaczania. Z r oztworu ba­
danego przygotowanego wg 5.4.2 .3 odmierzyć 

5 cm 3 do kolby pom iarowej pojemności 100 cm 3, 

dodać 50 cm3 r oztworu buforowego i uzupełn i ć 

zawartość kolby wodą destylowaną do kreski. 
Oznaczać, stale mieszając, potencjał za pomocą 
elektrody jonoselekty,vnej n a fluor. 

Zawartość kwasu fluoro'krzemowego (Xl) obli­
czyć w procentach wg wzoru 

a . 500 . 100 12.64 . i/ 
X I = . 1,264 

m' 5 . 1000 111 

\V którym: 
1,264 - mnożnik przeli czeniowy fl uoru na kwas 

fl uorokrzemowy, 
a - za'\vartość fluoru odczytana na jon o­

m etrze, 
m - odważka badan ego kwasu fluorokrze­

mowego, g. 
5.4.3.6. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią 

arytmetycz:ną wyników co najmn ie j dwóch róvmo­
ległych oznaczań, różniących się między sobą 

± 0,2%. 

5.4.4. Oznaczanie zawartości krzemionki 

5.4.4.1. Zasada metody. Metoda polega na odsą ­

czaniu krzemionki zawarte j w kwasie fluorokrze­
m owym i jej wagowym oznaczaniu. 

5.4.4.2. Przyrządy 
a) Lejek Biichnera o średnicy 9 cm. 
b) P ompa próżniowa. 

5.4.4 .3. Wykonanie oznaczania. Od\vażyć 100 g 
kwasu fluorokrzem owego z dokładnością do 0,1 g, 
przesączyć przez gęsty sączek na lejku Biichnera 
pod próżnią - około 20 mm słupa wody. Wilgot­
ną krzemionkę zważyć z dokładnością do 0,1 g. 
Zawartość krzemionk i (X2 ) obliczyć w procentach 
wg wzoru 

X" = 
1IL • 100 

IDO 

w którym m - masa wilgotn ej krzemionki, g. 

5.4.4.4. Wynik. Za wynik należy przyj ąć średnią 
arytmetyczną w yników co najmniej dwóch równo­
ległych oznaczań różmiących się między sobą 

± 1 %. 

5.4.5. Oznaczanie zawartości żelaza 

5.4.5.1. Zasada metody. Metoda polega na \Ny­
tworzeni u barwnego kompleksu żelaza z 1,10-fenu­
n troliną przy pH 3,5-:-4,2 i zmierzeniu obsor­
bancj i za pomocą spek trofotometru. 

5.4.5.2. Aparatura 

a) Kuweta o grubości s ł oja 1 cm. 
b) P ehametr. 
c) Spektrofotometr. 

5.4.5.3. Odczynniki i roztwory 
a) Chlor owodorek h ydroksylaminy (NH20H , 

. HCI) cz.d.a., roztwór l-procentowy świeżo przy~ 
gotowany. 

b) 1,10-fenantrolina (C12HsN2 • H20) cz.d.a., roz­
tWÓT 0,25-pTocentowy: 2,5 g 1,10-fenantroliin y roz~ 
puścić \\. 100 cm 3 około 0,1 N r oztworu kwasu 
solnego i uzupełnić wodą destylowaną do objętości 
l dm3• 

c) Kwas flu orowodorQIwy (HF) cz.d.a., roztwór 
40-procen towy. 

ci) K was octowy lodowaty (CH 3COOH) cZ.d.a. 
e) Kwas siarkowy (1,84) cZ.d .a . 
f) K was solny (1,19) cZ.d.a. 

g) Octan sodowy (CH3COONa ' 3H20) cz.d.a., 
roztwór 50-procentowy. 

h) Octan sodowy (CHaCOONa) cz.d.a., roztwór 
buforowy: 272 g octanu sodowego rozpuśc ić w wo­
d zie d estylowanej , dodać 240 cm3 kwasu octowego 
lodowatego i uzupełn ić wodą do objętośc i 1 dm3• 

i) Roztwór koryguj ący: 0,5 g węglanu sodowego 
(Na ZC03) odważyć do parownicy platynowej, od~ 

parować z 10 cm3 kwasu fluorowodol'ow ego do su~ 

cha . Czynność tę wykonać trzykrotnie, po czym 
jeszcze 2-krobn ie odparować do sucha z 1 cm3 

kwasu solnego (1 ,19). P o ochłodzeniu dodać 10 cm3 

kwasu solnego (1,19) i 30 cm3 wody destylowanej. 
Zagotować i ilościowo przenieść do kolby pomia~ 
rowej poj emności 250 cm 3• Roztwór uzupełnić 

wodą destylowaną do objętości 250 cm3 i wymie. 
szać . 

j) Roztwór wzorcowy żelaza cZ.d.a.: 1,404 g 
świeżo przekrystalizowanego i wysuszonego do 
stałe j masy w temperaturze pokojowej siarczanu 
amonowo-żelazowego (NH4hFe(S04h' 6H20) roz­
puśeić w wodzie destylowanej, dodać 10 cm 3 kwa­
su siarkowego i uzupełnić roztwór do kreski 
wodą destylowaną \V kolbie pomiarowej pojemno­
ści 1 dm3 . Odmierzyć 200 cm 3 tak przygotowanego 
roztworu do kolby pomiarowej pojemności 1 dm3 

i uzupełnić wodą destylowaną do kreski. 1 cm3 

tego roztworu zawiera 0,04 mg Fe. Roztwór nale· 
ży sporządzić \V dniu przygotowania skali wzor­
ców. 

k) Węglan sodowy (N a2C03) cZ.d.a. 

2.4.5.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 
zlewki poj emności 150 cm 3 odmierzyć: 25 cm3 roz­
tworu korygującego , około 20 cm3 wody destylo­
wanej, 5 cm 3 roz tworu chlorowodorku hydroksylo­
aminy, 5 cm~ roztworu fenantroliny i 25°/0 cm' 
r oztworu buforowego. Sprawdzić pH otrzymanego 
roztworu, k tóre powinno wynosić : 3,5 -:-4,2. Jeżeli 
wielkość pH nie mieści się w tym zakresie, należy 
doprowadzić r oztwór do właściv\-ego pH, dodając 
kwasu octowego lub r oztworu octanu scdowego, 
zapi s uj ąc przy tym z użytą i l ość odczynnika. 



BN-76/6014-07 

Do siedmiu kolb pomiarowych pojemności 

ł OO cm3 odmierzyć po 25 cm:l roztworu kOlfygują­
cego oraz ilość kwasu octowego lub octanu sodo­
wego, którą zużyto przy doprowadzeniu roztwo-ru 
do pH = 3,5-;-4,2, a następnie kolejno odmierzyć 
:roztwory WZOTcowe F e wg tab1.3. 

Tablica 3 

I Objętość roztworu 

l Odpowiadające masy 
Lp. wzorcowego żelaza 

żelaza, mg 

l cm3 

, 

1 O ° 
2 0,5 0,02 

3 1,0 0,04 

4 1,5 0,06 

5 2,0 0,08 

6 2,5 0,10 

7 3,0 0,12 

l 8 3,5 0,14 

Do kolby pomiarowej dodać po 5 cm3 roztworu 
~hlorowodorku hydroksyloaminy, 5 cm3 roztworu 
fenantroliny i 25 cm3 roztworu buforowego. Roz­
twór uzupełnić wodą destylowaną do k r eski 
i wymieszać. Po 10 min zmierzyć absorbancję 

przy długości fali 510 nm w kuwecie o grubości 
słoja 1 cm. 

Na podstawie otrzymanych wyników wykreślić 
krzy\Vą wzorcową, oznaczając na osi odciętych 

ilości żelaza zawarte w roztworach wzorco,wych 
w mg, a na osi rzędnych odpowiadające im absor­
bancje. 

5.4.5.5. Wykonanie oznaczania. 5 g kwasu flu­
orokrzemowego odważyć z dokładnością do 0,002 g 
do parownicy platynowej poj emności 100 cm3, 

dodać 0,5 g węglanu sodowego, 10 cm:1 roztworu 
kwasu .fluorowodorowego i odparować do sucha. 
Czynność t~ wykonać trzy razy, a nast~pnie je­
!5zcze dwa razy odparov;ać do sucha z 1 cm3 kwa-

u solnego (1,19). Po ostudzeniu dodać 10 cm~ 
kwasu sol nego (1 ,19), 30 cm3 wody destylowanej, 
zagotować, przenieść ilościowo do kolby pomiaro­
wej pojemności 250 cm3 , uzupełnić wodą destylo­
Waną do kreski i wymieszać. 25 cm3 tego roztwo­
ru odmierzyć do zlewki pojemności 150 cm3 

i ustalić ilość kwasu octowego lub roztworu octa­
nu sodowego dla skorygowania pH = 3,5-;-4,2. 

Następnie do kolby pomiarowej poj emnoscl 
100 cm3 odmierzyć 25 cm3 roztworu badanego 
kwasu fluorokrzemowego, dodać tę samą ilość 

kwasu octowego lub roztworu octanu sodowego, 
którą zużyto przy doprowadzeniu roztworu do 
pH = 3,5-;-4,2, a następnie dodawać odczynniki 
w kolejności i ilościach wg 5.4.5.4. Po 10 min 

zmierzyć absorbancję otrzymanego roztworu przy 
długości fali 510 nm w kuwecie o grubości słoja 
l cm. 
Zawartość żelaza X3 obliczyć w procentach wg 

wzoru 

w którym: 

a . 250 . 100 
X 3 = -----

a 

m . 25 · 1000 m 

a - zawartość żelaza odczytana z krzywej 
wzorcowej, mg, 

m - odważka badanego kwasu, g. 
5.4.5.6. Wynik. Za wynik należy przyjąć śred­

nią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch 
oznaczań, różniących się między sobą nie więcej 
niż o 20% wyniku niższego. 

5.4.6. Oznaczanie zawartości siarczanów 

5.4.6.1. Zasada metody. Mewda polega na ozna­
czaniu jonu siarczanowego za pomocą mianowa­
nego roztworu chlorku barowego, wobec nitchro­
mazo w środowisku wodnoacetonowym. 

5.4.6.2. Roztwory 
a) Aceton cz.d.a. 
b) Chlorek barowy cz.d.a., roztwór 0,02 M (od­

ważki analityczne). 
c) Nitch romazo, roztwór wodny 0,2-procen­

towy. 

5.4.6.3. Wykonanie oznaczenia. Z roztworu ba­
danego przygotowanego wg 5.4.5.5 do oznaczania 
żelaza odmierzyć 50 cm3 roztworu badanego do 
kolby stożko-wej pojemności 200 cm3, dodac 
25 cm3 acetonu, 3 krople roztworu nitchromazo 
i miaTeczkować powoli, ciągle mieszając, 0,02 M 
roztworem chlorku barowego do trwałej w ciągu 
2 min barwy błękitnej, pH roztworu powinno wy­
nosić 1,7-;-2. 
Zawartość siarczanów w przeliczeniu na H 2S04 

(X4) obliczyć w procentach wg wzoru 
V . 0,098 . 1\-1 . 250 . 100 

X " = - -- --
111 • 50 

w którym: 
V objętość 0,02 M roztworu chlorku ba­

rowego cm3, 

0,098 - ilość kwasu siarkowego odpowiadająca 
l cm3 ściśle 1 M roztworu chorku ba­
rowego, g, 

M molowość roztworu chlorku barowe­
go 0,02 M użytego do miareczkowa­
nia, 

m - odważka badanego kwasu, g . 
5.4.6.4. Wynik. Za wynik należy przyjąć śred­

nią arytmetyczną wyników do najmniej dwóch 
oznaczań różniących się między sobą nie więcej 
niż o 20% wyniku niższego. 

5.4.7. Oznaczanie zawartości fosforanów (P20 s) 

5.4.7.1. Zasada oznaczania. Jony ortofosforano­
we wytwarzają w obecności nadmiaru molibde­
nianu w kwaśnym środowisku heteropolikwas 
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przechodzącym w wyniku r edukcji w intensywnie 
zabarwiony błękit fosforomolibdenowy, którego 
i ntensywność mierzy si ę spektrofotometrycznie. 

5.4.7.2. Aparatura 

a) Kuweta o grubości słoja 1 cm. 

b) Spektrofotometr. 

5.4.7.3. Odczynniki i roztwory 

a) Fosfora n jednopotasow y cz.d.a. (roztwór 
wzorco\\'y fosforanów): 0,192 g K H 2P04 wysuszo­
nego rozpuścić \v l dm3 wody destylowanej. l cm 3 

tego roztworu zawiera 0.1 mg P 20 5 . 

b) Kwas siarko wy cz.d.a. , roztwór 10 N: 279 cm3 

kwasu siarkowego (1,84) uzupełnić wodą destylo­
waną do obj ętości l cm3 . 

c) Roztwór redukujący: 5 g k wasu cytrynowe­
go i l g kwasu aksorbinowego rozpuścić w 50 cm3 

wody destylowan ej . Otrzymany r oztwór uzupeł ­

nić wodą w kolbie pomiarowe j do obj ętości 

100 cm3 . 

d ) Oranż metylowy, r oztwór wodny O,l-procen­
towy. 

e) Rozt\vór buforowy: 60 g octanu sodowego 
eZ.d.a. (CH3COONa' 3H20) rozpuścić w 200 cm 3 

\\'ody destylowanej. 

f) Roztwór m oli bdenianu amonu: 5 g molibde­
nianu amon u cZ .d.a. odważyć do zlewki pojem­
ności 100 cm \ rozpuścić w 50 cm3 10 N roztworu 
]';\\'asu siarkowego. Zawartość zlewki przenieść do 
kolby pomiarowej po j emności 100 cm3 i uzupełnić 

wodą destyl owaną do kreski. 

g) W odorotlenek sodowy, roztwór lO-procento­
wy: 10 g wodoro tlenku sodowego (NaOH) CZ.d .d. 
rozpuścić w 90 cm3 wody destylowanej . 

5.4.7.4 . Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 
zlewki pojemności 150 cm3 odmierzyć 50 cm3 roz­
tworu korygującego przygotowan ego wg 5.4.5.3 c) 
i zo bojt; tn ić wobec o ranżu m etylow ego 10-proce n­
tO \\'ym roztworem wodorotlenku sodowego. Na­
stępni e do 7 kolb pomiarowych pojemności 

200 cm3 odmierzyć po 5 cm:1 roz tworu korygują­

cego, dodać tą ilość roztworu wodorotlenku sodo­
wego, którą zuży to do zo boj ętni enia wstępnej 

próbki wobec oranżu m etylowego i odmierzyć ko­
lejno roztwór w zorcowy fosfo r anów wg tabl. 4. 

Tablica 4 

Objętość roztworu Odpowiadające masy 
Lp. wzorcowego P 20 S, cm3 P 20., mg 

l O O 
2 0,5 0,05 
3 1,0 0,10 
-+ 2,0 0,20 
5 3,0 0,30 
6 4,0 0,40 
7 5,0 0,50 
8 6,0 0,60 

Do każde] kolby pomiarowej dodać 5 cm3 roz­
tworu redukującego, 10 cm3 roztworu molibdenia­
nu amonowego i um!ieścić w ciemni na 10 min. 
Następnie dodać po 20 em3 roztworu bufoTowego, 
uzupełnić wodą destylowaną do objętości 200 em3, 

wymieszać i zmierzyć absorbancję przy długości 
fali 780 nm, stosując destylowaną wodę jako od­
nośnik. 

Na podstawie otrzymanych wyników wykreślić 
krzywą wzorcową, oznaczając na osi odciętych 

i lośc i fosforanów (P20 5) zawar te w roztworach 
wzorcowych w mg, a na osi rzędnych odpowiada­
jące im absorbancje. 

5.4.7.5. Wykonanie oznaczania. Z roztworu ba­
danego przygotowanego 5.4.5.5 odmierzyć 5 cm3 do 
zlewki pojemności 150 cm 3 i ustalić ilość roztworu 
wodorotlenku sodowego do zobojętnienia wob ec 
oranżu m etylowego. Następnie do kolby pomiaro­
w e j pojemności 200 cm3 odmierzyć 5 cm3 roztworu 
badanego, przygotowanego wg 5.4.5.5 dodać tę sa­
mą ilość roztworu wodorotlenku sodowego, którą 
zużyto przy zoboj ętnieniu wstępne j próbki wob ec 
oranżu m etylowego, 5 cm3 roztworu redukującego, 

10 cm 3 roztworu molibdenianu amonowego i dal­
szy oiąg wykonać jak w 5.4.7.4. 
Zawartość fosforanów w przeliczeniu na P 20 5 

(X5 ) obliczyć w procentach wg wzoru 

X, = 
a . 250 . 100 a'5 

m . 5 . 1000 1IL 

w którym: 
a - za\vartość fosforanów (P20 S) odczy tana 

z krzywe j w zorcowej, m g 
m - odważka badanego kwasu, g. 
5.4 .7.6. Wynik. Za wynik należy przyjąć śred­

nią arytmetyczną wyników co na jmnie j dwóch 
oznaczań, różniących się między sobą nie więcej 

niż o 20% wyniku niższego. 

KONIEC 

I nformac je dodatkowe 
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INFORMACJE DODATKOWE 

1. l nsty lucj(' opracowujące normę 

- P ozna l1ski c Zakłady Nawozów Fosforowych, 
- I nsty tut Chemii ieorganicznC'j, 
- Zjednoczenie Przemysłu Nieorganicznego. 

2. I s to t/te zmian~' w stoS UJlł'U do P N-55/C-841H 

a) podwyżs ono zawa rlość kwasu fluorok r zem ow ego 
w II i I gatunku, 

b) obniżo n o z<Jwarlość I,rzemionki w II gatunku i I, 

c) 'l.normallzowano dodalk.)wo zawartość żelaza, siar­
czanów i fosforanów w I gatunku oraz żC'laza i fosfo r a­
nów w II gatunku, 

dl zrezygnowano l. normałizowania ci<;żaru wlaściwe-

go, 
e) w;)ro\\'adzono 110W'1 mC'tod oznaczania kwasu fl u­

orokrzC'mo\\'cgo przy użyciu elektrod:.. jOil1oselektywnej 
na fluor. 

Dotychczas obowiązu j ąca PN -55 /C-84114 zostaje u n ie­
ważniona z dniem 1 kwietnia 1977 r . 

3. Norm y i dokumenty związane 

P N-67/C-G4500 Produkty chemiczne. Wytyczne pob iera­
nia i przygotowywania p róbek 

PN -74/C-60U08 Próbniki do pobierania próbek produktów 
bezksztaltnych 

PN-67 /0-79251 Produkty w opakowaniach jednostkowych. 
Znaki i znakowanie 

Przopisy o przewozie kol ej ą ma teriałów i pn.edmiotów 
niebezpiocznych (Dz.'I1iZ.K nr 20 poz. 84 z 1968 r. obo­
wiązuj ące od dnia 15 września 1968 r .) 

Rozporządzenie Minis trów Komunik acji i Spraw Wewnę­

trznych z dnia 27 list,opada 1971 1'. W sprawie bezpie ­
czel1stwa ruchu przy przewoz ie materciaJów niebezpie ­
cznych na drogach publiczny,ch (Dz.U.PRL nr 35 poz. 
310 z dnia 17 gru dnia 1971 r.) 
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