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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest kwas fluorokrzemowy
techniczny, otrzymywany przez absorpcje w we-
dzie gazoéw wydzielajacych sie przy produkeji
superfosfatu i przy zatezaniu kwasu fosforowego
ekstrakeyjnego. Kwas fluorokrzemowy techniczny
jest surowcem do otrzymywania kwasu fluorowo-
dorowego, fluorku glinowego, {luorokrzemianu
sodowego itp.

Wzor chemiczny: H,SiFs.

Masa czgsteczkowa: 144,106.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci kwasu
fluorokrzemowego rozroznia sie dwa gatunki
oznaczone I i II.

2.2. Przyklad oznaczenia kwasu fluorokrzemo-
wego technicznego gat. I:

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

3.1. Wymagania ogolne. Kwas fluorokrzemowy
techniczny powinien by¢ cieczg bezbarwnag, z do-

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Kwas fluorokrzemowy techni-
czny nalezy dostarcza¢ w wygumowanych cyster-
nach. Do kazdej cysterny nalezy dolgczy¢ specy-
fikacje zawierajaca co najmniej:

a) nazwe lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg 2.2,

¢) numer partii lub date produkecji,

d) mase brutto lub netto,

e) znak ostrzegawczy dla substancji trujacych
i zragcych wg PN-67/0-79251 p. 2.3.5.

4.2. Przechowywanie. Kwas fluorokrzemowy
techniczny nalezy przechowywa¢ w zamknig-
tych wygumowanych zbiornikach.

4.3. Transport. Kwas fluorokrzemowy techni-
czny nalezy przewozi¢ w cysternach wygumowa-
nych zgodnie z Przepisami o przewozie koleja ma-
terialow i przedmiotéw niebezpiecznych oraz Roz-
porzadzeniem Ministréw Komunikacji i Spraw
Wewnetrznych w sprawie bezpieczenstwa ruchu
przy przewozie materialow niebezpiecznych na
drogach publicznych.

puszezalnym zabarwieniem zoltawozielonkawym, 5. BADANIA
opalizujaca lub zawierajaca biata zawiesine. 5.1. Program badan — wg tabl.2.
3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl.1. Tablica 2
Tablica 1 ) . Grupa badan
= Rodzaje badan -
Gatunki pelne . niepeine
Wymagania ’
1 I a) sprawdzanie wygladu + -
a) zawartos¢ kwasu fluoro- b) oznaczanie zawartoSci
krzemowego (H,SiFy), % kwasu fluorokrzemowego
- b b y: 0
nie mniej niz 18 15 (H2SIF6)’_ /o . + *+
b) zawarto§¢ krzemionki ¢) oznaczanie zawartosci
(Si0,), %, mie wiecej niz 5 10 krzemiow?.ki (Si0y), "’/o. ) + +
¢) zawartosé zelaza (Fe), %o d) oznaczanie zawartosci ze-
) ’ 0
nie wiecej niz 0,015 0,015 laza OFel Yo - *
d) zawarto$é siarczanbw e) oznaczanie zawartos$ci
(H,S0O,), %, nie wiecej siarczandéw (H;SOy), % +
ni% wh s 6.1 f) oznaczanie zawarto$ci fo-
3 bl s r3 K 0
¢) zawarto$é fosforanéow sforanéw (Py0;), % +
(P;0;), %, nie wigcej niz 0,1 0,5 - — - -
Zmak ,,+"” oznacza konieczno$¢ wykonania badan.

Zgloszona przez Zjednoczenie Przemysiu Nieorganicznego
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego
dnia 4 sierpnia 1976 r. jako norma obowigzujgca w zakresie produkcji i obrotu

od dnia 1 kwietnia 1977 r. (Dz. Norm. i Miar nr 21/1976 poz. 82)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1977. Wplyw do WN 16.8.76. Oddano do skladu 30.9.76.
Naklad 3000+42 egz.

Druk ukonczono w lutym 77. Obj. 0,85 a. w.

Cena z! 3,68
RZG — 1861
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Badania niepelne przeprowadza sie dla kazdej
partii. Badania pelne przeprowadza sie na zycze-
nie odbiorcy.

5.2. Wielkos¢ partii. Partie produktu stanowi
jedna cysterna kwasu fluorokrzemowego tech-
nicznego.

5.3. Pobieranie probek i przygotowanie Sredniej
probki laboratoryjnej. Przy pobieraniu probek sto-
sowac¢ wytyczne wg PN-67/C-04500. Probki pier-
wotne nalezy pobiera¢ probnikiem 2 lub 3 z poli-
chlorku winylu wg PN-74/C-60008 lub za pomoca
pompki recznej z polipropylenu, z catej wysokosci
stupa cieczy, zachowujgc jak najdalej idgca ostroz-
nosc. Co najmniej 2 probki pierwotne o objetosci
co najmniej po 100 em? nalezy wla¢ do czystego,
suchego naczynia z tworzywa sztucznego. Probka
ogbélna powinna mie¢ objeto$¢ co najmniej 3 dms3.
Probke rozjemcza o objetosci 1 dm3. nalezy prze-
chowywaé¢ w ciggu 4 tygodni od daty wysylki,
w pojemniku z tworzywa sztucznego.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzenie wygladu zewnetrznego nale-
zy wykona¢ wzrokowo.

5.4.2. Oznaczanie zawartoSci kwasu fluorokrze-
mowego metoda miareczkowa

5.4.2.1. Zasada metody. Metoda polega na od-
miareczkowaniu kwasu solnego, wydzielonego po
dodaniu chlorku wapniowego do roztworu kwasu
fluorokrzemowego, roztworem wodorotlenku so-
dowego .

5.4.2.2. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek wapniowy cz.d.a., roztwoér 15-pro-
centowy.

b} Oranz metylowy, roztwoér wodny 0,1-procen-
towy.

¢) Wodorotlenek sodowy, roztwoér 0,5 N.

5.4.2.3. Wykonanie oznaczania. W naczyniu wa-
gowym z tworzywa sztucznego lub w naczynku
szklanym wewnatrz wyparafinowanym, odwa-
zy¢ okolo 10 g badancgo kwasu (dokladnie wy-
mieszanego) z dokladnoscia do 0,002 g, przeniesé
ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci
500 em?®, uzupelni¢ woda destylowana do kreski
1 wymieszaé. Do kolby stoZkowej pojemnosci
300 em?® odmierzy¢ 50 cm?® badanego roztworu,
doda¢ 25 cm? roztworu chlorku wapniowego, 2--3
kropel roztworu oranzu metylowego i miareczko-
wac roztworem wodorotlenku sodowego do zmiany
zabarwienia z rézowego, do zo6ltego, utrzymuja-
cego sie w ciggu 1 min.

Zawarto$¢ kwasu fluorokrzemowego (X) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru
V -0,024 - N - 500 - 100

m - 50

X =

— (X, -049 |+ X;-0,338)

w ktorym:

V — objetos¢ 0,5 N roztworu wodorotlenku
sodowego uzytego do miareczkowania,
cmpd,

N — normalno$¢ uzytego do miareczkowania
roztworu wodorotlenku sodowego, g,

0,024 — ilo$¢ kwasu fluorokrzemowego odpo-

wiadajaca 1 cm3 $cisle 1 N roztworu
wodortlenku sodowego, g,

Xy — zawartosé H,SO4 w badanej probee, /o,
0,49 — wspdlezynnik przeliczeniowy z kwasu
siarkowego na kwas fluorokrzemowy,
X5 — zawartos¢ P»O; w badanej probee, %,
0,338 — wspolczynnik przeliczeniowy z pigcio-
tlenku fosforu na kwas fluorokrze-
mowy,
m — odwazka kwasu fluorokrzemowego, g.

5.4.2.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ srednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch réwno-
leglych oznaczan roéznigcych sie miedzy soba
+ 3%.

5.4.3. Oznaczanie zawartoS$ci kwasu fluorokrze-
mowego metoda potencjometryczna

5.4.3.1. Zasada metody. Metoda polega na po-
tencjometrycznym oznaczaniu fluoru, przy uzyciu
elektrody jonoselektywnej na fluor.

5.4.3.2. Przyrzady

a) Jonometr ,,Orion” model 407 lub pehametr
z rozszerzong skalg miliwoltowa (mV).

b) Elektroda jonoselektywna na fluor.

¢) Elektroda odniesienia.

d) Mieszadlo magnetyczne.

5.4.3.3. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak cz.d.a., roztwoér 25-procentowy.

b) Fluorek sodowy cz.d.a. (roztwér wzorcowy
fluoru): 2,210 g NaF rozpusci¢ w wodzie destylo-
wanej w kolbie pomiarowej z polietylenu, poje-
mnosci 1 dm3. Po wymieszaniu dopelni¢ roztwor
woda destylowana do kreski.

1 em? tego roztworu zawiera 1 mg F.

c¢) Kwas sulfosalicylowy cz.d.a., roztwér 0,4 M
(roztwor buforowy): 102 g kwasu sulfosalicylowe-
go (HO3S-CeH3(OH)COOH-2 H,O) rozpusci¢c w
800 ecm?® wody destylowanej, doprowadzié¢ roztwo-
rem amoniaku do pH 9,4--9,6 i uzupelni¢ woda
destylowana do objetosci 1 dm?.

5.4.3.4. Wykonanie kalibrowania jonometru (pH-
metru. Odmierzy¢ do dwoch kolbek pomiarowych
pojemnosci po 100 cm3 10 i 20 ecm?® roztworu
wzorcowego fluoru, doda¢ 50 cm3 roztworu
buforowego i dopelni¢ zawartos¢ kolbek woda
destylowang do kreski. Oznacza¢, stale mieszajac,
potencjal za pomocg elektrody jonoselektywnej
na fluor. W przypadku uzycia do pomiaru peha-
metru odczytaé potencjal roztworéw wzorcowych
i z otrzymanych wartosci miliwoltowych wykre-
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$li¢ na papierze potlogarytmicznym krzywa wzor-
cowa zaleznosSci mV od stezenia fluoru w mg.

5.4.3.5. Wykonanie oznaczania. Z roztworu ba-
danego przygotowanego wg 5.4.2.3 odmierzy¢
5 ecm? do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm?,
doda¢ 50 cm? roztworu buforowego i uzupelnié¢
zawartos¢ kolby wodg destylowana do kreski.
Oznacza¢, stale mieszajac, potencjal za pomoca
elektrody jonoselektywnej na fluor.

Zawartos¢ kwasu fluorokrzemowego (X;) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

X, = 41800100 Lo 1264 a
m -9 - 1000 m
w ktorym:
1,264 — mnoznik przeliczeniowy fluoru na kwas
fluorokrzemowy,
a — zawartos¢ fluoru odczytana na jono-
metrze,
m — odwazka badanego kwasu fluorokrze-
mowego, €.

5.4.3.6. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé¢ Srednia
arytmetyczna wynikéw co najmniej dwoch réwno-
legltyvch oznaczan, roézniacych sie miedzy soba

+0,29.

5.4.4. Oznaczanie zawartoSci krzemionki

5.4.4.1. Zasada metody. Metoda polega na odsa-
czaniu krzemionki zawartej w kwasie fluorokrze-
mowym i jej wagowym oznaczaniu,

5.4.4.2. Przyrzady

a) Lejek Blichnera o $rednicy 9 em.

b) Pompa proézniowa.

5.4.4.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 100 g
kwasu fluorokrzemowego z doktadnoscig do 0,1 g,
przesaczy¢ przez gesty saczek na lejku Biichnera
pod prozniag — okoto 20 mm stupa wody. Wilgot-
na krzemionke zwazy¢ z doktadnoscia do 0,1 g.
Zawartos¢ krzemionki (Xs) obliczy¢ w procentach
wg wzoru

X, — m - 100
100
w ktorym m — masa wilgotnej krzemionki, g.

5.4.4.4. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé¢ srednig
arytmetyczng wynikow co najmniej dwéch réwno-
legtvech oznaczan ro6znigcych sie miedzy soba
+ 1%,

5.4.5. Oznaczanie zawartoSci zelaza

5.4.5.1. Zasada metody. Metoda polega na wy-
tworzeniu barwnego kompleksu zelaza z 1,10-fena-
ntroling przy pH 3,5--4,2 i zmierzeniu obsor-
bancji za pomoca spektrofotometru.

5.4.5.2. Aparatura

a) Kuweta o grubosci sloja 1 cm.

b) Pehametr.

¢) Spektrofotometr.

5.4.5.3. Odczynniki i roztwory

a) Chlorowodorek hydroksyvlaminy (NH,OH:
-HCI) cz.d.a., roztwor 1-procentowy swiezo przy-
gotowany.

b) 1,10-fenantrolina (CisHgN:-H>0) cz.d.a., roz-
twor 0,25-procentowy: 2,5 g 1,10-fenantroliny roz-~
pusci¢ w 100 em3? okolo 0,1 N roztworu kwasu
solnego i uzupelni¢ woda destylowana do objetosci
1 dm?.

¢) Kwas fluorowodorowy (HF) cz.d.a., roztwoy
40-procentowy.

d) Kwas octowy lodowaty (CH3COOH) cz.d.a.

e) Kwas siarkowy (1,84) cz.d.a.

f) Kwas solny (1,19) cz.d.a.

g) Octan sodowy (CH3COONa-3H,0)
roztwor 50-procentowy.

h) Octan sodowy (CH;COONa) cz.d.a., roztwor
buforowy: 272 g octanu sodowego rozpusci¢ w wo-
dzie destylowanej, doda¢ 240 cm?® kwasu octowego
lodowatego i uzupelni¢ wodg do objetosci 1 dm?,

i) Roztwor korygujacy: 0,5 g weglanu sodowego
(Nap,CO3) odwazyé do parownicy platynowej, od-
parowac z 10 ¢cm3 kwasu fluorowodorowego do su~
cha. Czynnos$¢ te wykonaé trzykrotnie, po czym
jeszcze 2-krotnie odparowaé¢ do sucha z 1 cm?
kwasu solnego (1,19). Po ochtodzeniu doda¢ 10 cm?
kwasu solnego (1,19) i 30 em?® wody destylowanej.
Zagotowac i ilosciowo przenies¢ do kolby pomia-
rowej pojemnosci 250 cm?. Roztwor uzupehié
woda destylowana do objetosci 250 ecm? i wymie-
szac.

cz.d.a,,

j) Roztwor wzorcowy zelaza cz.d.a.: 1,404 g
Swiezo przekrystalizowanego i wysuszonego do
statej masy w temperaturze pokojowej siarczanu
amonowo-zelazowego (NHy):Fe(SOy):-6H,0) roz-
puscié¢ w wodzie destylowanej, doda¢ 10 cm?® kwa-
su siarkowego i uzupelni¢ roztwér do kreski
woda destylowang w kolbie pomiarowej pojemno~
$ci 1 dm3. Odmierzy¢ 200 cm3 tak przygotowanego
roztworu do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm3
i uzupelni¢ wodg destylowang do kreski. 1 cm3
tego roztworu zawiera 0,04 mg Fe. Roztwor nale-
7y sporzadzi¢ w dniu przygotowania skali wzor-
cow.

k) Weglan sodowy (NasCOj3) cz.d.a.

2.4.5.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do
zlewki pojemnosci 150 ¢m3 odmierzy¢: 25 cm? roz-
tworu korygujacego, okolo 20 cm?® wody destylo-
wanej, 5 cm? roztworu chlorowodorku hydroksylio~
aminy, 5 c¢cm?® roztworu fenantroliny i 25%0 em?
roztworu buforowego. Sprawdzi¢ pH otrzymanego
roztworu, ktore powinno wynosi¢: 3,5--4,2. Jezeli
wielkos¢ pH nie miesci sie w tym zakresie, nalezy
doprowadzi¢ roztwér do wlasciwego pil, dodajgc
kwasu octowego lub roztworu octanu scdowego,
zapisujac przy tym zuzyta ilo$¢ odczynnika.
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Do siedmiu kolb pomiarowych pojemnosci
100 em?® odmierzy¢ po 25 c¢cm? roztworu koryguja-
cego oraz ilo$¢ kwasu octowego lub octanu sodo-
wego, ktérg zuzyto przy doprowadzeniu roztworu
do pH=3,5--4,2, a nastepnie kolejno odmierzy¢
roztwory wzorcowe Fe wg tabl.3.

Tablica 3
[ g
i Objetosé roz'tworu Odpowiadajace masy
i Lp wzorcowego zelaza zelaza, mg
w; cm?3 '
] |
1| 0 | 0
2 | 0,5 | 0,02
2 ‘ 1,0 i 0,04
4 1,5 ‘ 0,06
5 J 2,0 } 0,08
8 | 25 : 0,10
‘ ‘
{7 | 3,0 | e
1 N i 35 0,14

Do kolby pomiarowej doda¢ po 5 cm?® roztworu
chlorowodorku hydroksyloaminy, 5 cm?® roztworu
fenantroliny i 25 ¢cm? roztworu buforowego. Roz-
twor uzupelni¢ wodg destylowang do kreski
i wymiesza¢. Po 10 min zmierzy¢ absorbancje
przy dilugosci fali 510 nm w kuwecie o grubosci
stoja 1 cm.

Na podstawie otrzymanych wynikéw wykresli¢
krzywg wzorcowsy, oznaczajac na osi odcietych
ilosci zelaza zawarte w roztworach wzorcowych
w mg, a na osi rzednych odpowiadajace im absor-
bancje.

5.4.5.5. Wykonanie oznaczania. 5 g kwasu flu-
orokrzemowego odwazy¢ z dokladnoscia do 0,002 g
do parownicy platynowej pojemnosci 100 cm?
doda¢ 0,5 g weglanu sodowego, 10 ¢m? roztworu
kwasu fluorowodorowego i odparowa¢ do sucha.
Czynno$¢ t¢ wykonaé¢ trzy razy, a nast¢pnie je-
szcze dwa razy odparowac do sucha z 1 cm? kwa-
su solnego (1,19). Po ostudzeniu doda¢ 10 cm?
kwasu solnego (1,19), 30 cm?® wody destylowanej,
zagotowae¢, przeniesc ilosciowo do kolby pomiaro-
wej pojemmosci 250 ¢m?, uzupeli¢ wodg destylo-
wang do kreski i wymiesza¢. 25 c¢cm?® tego roztwo-
ru odmierzy¢ do zlewki pojemnosci 150 cm?
i ustali¢ ilos¢ kwasu octowego lub roztworu octa-
nu sodowego dla skorygowania pH=3,5-+4,2.

Nastepnie do kolby pomiarowej pojemnosci
100 em® odmierzy¢ 25 cm? roztworu badanego
kwasu fluorokrzemowego, doda¢ te sama ilos¢
kwasu octowego lub roztworu octanu sodowego,
ktérg zuzyto przy doprowadzeniu roztworu do
pH=3,5--4,2, a nastepnie dodawa¢ odczynniki
w kolejnosci i ilosciach wg 5.4.5.4. Po 10 min

zmierzy¢ absorbancje otrzymanego roztworu przy
dtugosci fali 510 nm w kuwecie o grubosci stoja
1 em.

Zawartos¢ zelaza X3 obliczyé w procentach wg
WZoru

a - 250 - 100 a
X3 = . L T e
m - 25 - 1000 m
w ktérym:
a — zawartos¢ zelaza odczytana z krzywej
wzorcowej, mg,
m — odwazka badanego kwasu, g.

5.4.5.6. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Sred-
nia arytmetyczng wynik6w co najmniej dwoch
oznaczan, roznigcych si¢ miedzy sobg nie wiecej
niz o 20% wyniku nizszego.

5.4.6. Oznaczanie zawartoS$ci siarczanow

5.4.6.1. Zasada metody. Metoda polega na ozna-
czaniu jonu siarczanowego za pomocg mianowa-
nego roztworu chlorku barowego, wobec nitchro-
mazo w srodowisku wodnoacetonowym.

5.4.6.2. Roztwory

a) Aceton cz.d.a.

b) Chlorek barowy cz.d.a., roztwér 0,02 M (od-
wazki analityczne).
¢) Nitchromazo,

towy.

roztwér wodny 0,2-procen-

5.4.6.3. Wykonanie oznaczenia. Z roztworu ba-
danego przygotowanego wg 5.4.5.5 do oznaczania
zelaza odmierzy¢ 50 ¢m3 roztworu badanego do
kolby stozkowej pojemnosci 200 cm?, dodac
25 cm? acetonu, 3 krople roztworu nitchromazo
i miareczkowa¢ powoli, ciaggle mieszajac, 0,02 M
roztworem chlorku barowego do trwalej w ciggu
2 min barwy biekitnej, pH roztworu powinno wy-
nosi¢ 1,7--2.

Zawarto$¢ siarczandw w przeliczeniu na H,SOy
(X},) obliczy¢ w procentach wg wzoru
V - 0,098 - M - 250 - 100

m - 50

Xy ==
w ktorym:
V — objetosé 0,02 M roztworu chlorku ba-
rowego cm3,
0,098 — ilos¢ kwasu siarkowego odpowiadajaca
1 cm? scisle 1 M roztworu chorku ba-

rowego, g,

M — molowos¢ roztworu chlorku barowe-
go 0,02 M uzytego do miareczkowa-
nia,

m — odwazka badanego kwasu, g.

5.4.6.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ sred-
nig arytmetyczng wynik6w do najmniej dwoéch
oznaczan réznigeych sie miedzy sobg nie wiecej
niz o 20%0 wyniku nizszego.

5.4.7. Oznaczanie zawartoSci fosforanow (P,0;)

5.4.7.1. Zasada oznaczania. Jony ortofosforano-
we wytwarzaja w obecnosci nadmiaru molibde-
nianu w kwasnym s$rodowisku heteropolikwas
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fosforomolibdenowy o zabarwieniu jasnozéltym
przechodzacym w wyniku redukeji w intensywnie
zabarwiony blekit fosforomolibdenowy, ktorego
intensywnos¢ mierzy sie spektrofotometrycznie.

5.4.7.2. Aparatura
a) Kuweta o grubosci stoja 1 cm.
b) Spektrofotometr.

5.4.7.3. Odczynniki i roztwory

a) Fosforan jednopotasowy cz.d.a. (roztwor
wzorcowy fosforanéw): 0,192 g KH-PO, wysuszo-
nego rozpusci¢ w 1 dm? wody destylowanej. 1 cm3
tego roztworu zawiera 0,1 mg P>0Os;.

b) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor 10 N: 279 cm3
kwasu siarkowego (1,84) uzupeilni¢ wodag destylo-
wang do objetosci 1 cm?.

¢) Roztwor redukujgcy: 5 g kwasu cytrynowe-
go i 1g kwasu aksorbinowego rozpusci¢ w 50 cm3
wody destylowanej. Otrzymany roztwor uzupel-
ni¢ woda w kolbie pomiarowej do objetosci
100 cm3.

d) Oranz metylowy, roztwér wodny 0,1-procen-
towy.

e) Roztwor buforowy: 60 g octanu sodowego
cz.d.a. (CH3COONa-3H,0) rozpuscic w 200 em?
wody destylowanej.

f) Roztwoér molibdenianu amonu: 5 g molibde-
nianu amonu cz.d.a. odwazy¢ do zlewki pojem-
nosci 100 em?, rozpusci¢c w 50 ¢m? 10 N roztworu
kwasu siarkowego. Zawartos¢ zlewki przeniesé do
kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm? i uzupelnic
woda destylowang do kreski.

g) Wodorotlenek sodowy, roztwor 10-procento-
wy: 10 g wodorotlenku sodowego (NaOH) cz.d.a.
rozpusci¢c w 90 em3? wody destylowanej.

5.4.7.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do
zlewki pojemnosci 150 em3 odmierzy¢ 50 cmS3 roz-
tworu korygujacego przygotowanego wg 5.4.5.3 c)
1zobojetni¢ wobec oranzu metylowego 10-procen-
towym roztworem wodorotlenku sodowego. Na-
stepnie do 7 kolb pomiarowych pojemnosci
200 em® odmierzy¢ po 5 cm? roztworu korygujg-
cego, doda¢ tg ilo$¢ roztworu wodorotlenku sodo-
wego, ktora zuzyto do zobojetnienia wstepnej
probki wobec oranzu metylowego i odmierzyé ko-
lejno roztwor wzorcowy fosforanow wg tabl. 4.

Tablica 4
Objeto$é¢ roztworu Odpowiadajace masy
Lp. wzorcowego P,0O; cm3 P,0;, mg

1 0 0

2 0,5 0,05
3 1,0 0,10
1 2,0 0,20
5 3,0 0,30
6 4,0 0,40
" 5,0 0,50
8 6,0 0,60

Do kazdej kolby pomiarowej dodaé¢ 5 em3 roz-
tworu redukujacego, 10 em3 roztworu molibdenia-
nu amonowego i umiesci¢ w ciemni na 10 min.
Nastepnie doda¢ po 20 cm? roztworu buforowego,
uzupetni¢ woda destylowang do objetosci 200 cm3,
wymiesza¢ i zmierzy¢ absorbancje przy dlugosci
fali 780 nm, stosujac destylowang wode jako od-
nos$nik.

Na podstawie otrzymanych wynikéow wykresli¢
krzywa wzorcowsg, oznaczajagc na osi odcietych
ilosci fosforanow (P»O;) zawarte w roztworach
wzorcowych w mg, a na osi rzednych odpowiada-
jace im absorbancije. ]

5.4.7.5. Wykonanie oznaczania. Z roztworu ba-
danego przygotowanego 5.4.5.5 odmierzy¢ 5 cm3 do
zlewki pojemnosci 150 cm3 i ustali¢ ilos¢ roztworu
wodorotlenku sodowego do zobojetnienia wobec
oranzu metylowego. Nastepnie do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 200 cm? odmierzy¢ 5 cm3 roztworu
badanego, przygotowanego wg 5.4.5.5 doda¢ te sa-
ma ilo$¢ roztworu wodorotlenku sodowego, ktérg
zuzyto przy zoboj¢tnieniu wstepnej probki wobec
oranzu metylowego, 5 cm3 roztworu redukujacego,
10 cm? roztworu molibdenianu amonowego i dal-
szy cigg wykona¢ jak w 5.4.7.4.

Zawartos¢ fosforanow w przeliczeniu na P,Oj;
(X5) obliczy¢ w procentach wg wzoru

X, = @-250-100 _ a-5
m -5 - 1000 m
w ktoérym:
a — zawartos¢ fosforanow (P,0;) odczytana
z krzywej wzorcowej, mg
m — odwazka badanego kwasu, g.

5.4.7.6. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ sred-
nig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoch
oznaczan, roznigcych si¢ migdzy sobg nie wiecej
niz o 20% wyniku nizszego.
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucje opracowujace norme
— Poznanskie Zaklady Nawozow Fosforowych,
— Instytut Chemii Nieorganicznej,
— Zjednoczenic Przemystu Nieorganicznego.

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-55/C-84114

a) podwyzszono zawartos¢ kwasu fluorokrzemowego
w II i I gatunku,

b) obnizono zawarto§¢ krzemionki w II gatunku i I,

¢) znormalizowano dodatkowo zawartos¢ zelaza, siar-
czanoéw 1 fosforanow w I gatunku oraz zclaza i fosfora-
noéow w II gatunku,

d) zrezygnowano z normalizowania cigzaru wtasciwe-
80,

e) wprowadzono nowg metode oznaczania kwasu flu-
orokrzemowego przy uzyciu elektrody jonoselektywnej
na fluor.

Dotychczas obowigzujgca PN-55/C-84114 zcstaje unie-

wazniona z dniem 1 kwietnia 1977 r.
3. Normy i dokumenty zwiazane

PN-67/C-64500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobiera-
nia i przygotowywania probek

PN-74/C-60008 Probniki do pobierania prébek produktéw
bezksztaltnych

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

Przepisy o przewozie koleja materialéw i przedmiotow
niebezpiecznych (Dz.TiZ.K nr 20 poz. 84 z 1968 r. obo-
wigzujace od dnia 15 wrzesnia 1968 r.)

Rozporzadzenie Ministrow Komunikacjj i Spraw Wewne-
trznych z dnia 27 listopada 1971 r. w sprawie bezpie-
czenstwa ruchu przy przewozie materialdow niebezpie-
cznych na drogach publicznych (Dz.U.PRL nr 35 poz.
310 z dnia 17 grudnia 1971 r.)
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