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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy Jjest
fluorek glinowy techniczny, otrzymywany z wodoro-
tlenku glinowego 1 kwasu fluorokrzemowego.

Fluorek glinowy ma:

a) wzér chemiczny AlF4,
b) mase czasteczkowa 83,97.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy.Fluorek
glinowy techniczny jest stosowany gidéwnie do o-
trzymywania glinu metalicznego metodsg elektroli-

tyczng oraz do wyrobu biatych emalii.

1.3. Normy zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne poble-

rania i przygotowania prébek

PN/C-60010 Chemiczne badania i préby. Przyrzady
do pobierania prébek. Zglebniki do produktédw
sypkich 1 w kawalkach

PN-70/N-02120 Zasady zaokrgglania i
liczd

PN-68/0-79027 Opakowania transportowe. Worki pa-
plerowe., Szeregi wymiarowe

PN-67/0-79252
towych. Znaki 1 znakowanie. Wymagania podsta-
wowe

PN-70/P-79005 Opakowania transportowe. Worki pa-
pierowe

zaplisywania

Produkty w opakowaniach transpor-

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. V zaleznosci od zawarto$ci fluoru,

glinu i wystepujacych zanieczyszczend, rozréznia

1) Symbol wg SWW: 1221=511.

sie dwa gatunki fluorku glinowego technicznego,

oznaczone cyframi rzymskimi I 1 TI.

2.2. Przyk2ad oznaczenia fluorku glinowego tech-
nicznego gatunku I3

FLUOREK GLINOWY TECHNICZNY I
BN-74/6016-49

3. WYMAGANIA

3,1, Wymagania ogélne., Fluorek glinowy technicz-
ny powinien mieé postaé blalego drobnego proszku
z dopuszczalnym szarym lub 262tawym odcieniem.

3.2. Wymagania chemiczne

Gatunki
Hymu.gania‘ T I
a) Zawartos¢ fluoru (F), %, co
najmniej 62 59
b) Zawarto§é glinu (Al), %, co - )
najmniej 30 28

¢) Zawartoéé krzemu w przelicze-
niu na 5102, %, nie wigcej
niz 0,4 0,7

d) Zawartosé zelaza w przelicze- nie normali-

niu na Fezoz. %, nie wigcej niz 0,1 zuje sig
e) Straty pratenia w temperatu—
rze 500°C, %, najwyzej 2,0 2,5

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Fluorek glinowy techniczny na-
lezy pakowaé w worki polietylenowe umieszczone w
workach papierowych wg PN-70/P-79005, po 50 kg
netto. Wymiary workéw wg PN-68/0-79027.

Dopuszcza sig¢ inny rodzaj opakowania po uzgod-
nieniu pomigdzy dostawcg a odbiorecs pod warunkiem,
ze zapewnia zachowanie jakodci produktu i ma wy-
miary zgodne z PN-68/0-79027.

Zjednoczenie Przemystu Nieorganicznego
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 27 lutego 1974 r.
jako norma obowiqzujgca w zakresie produkcji od dnia 1 pazdziernika 1974 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 17 /1974 poz. 57)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1974,

Wplyw do WN 11.3.74.Oddano do skiadu 4.4.74.Druk vkonczono w sierpniv 74.

Cena z! 4,80

0bj.0950. w. Nakled 2600 +50 egz. Zam. 1377/74
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Na kazdym opakowaniu nalezy umieécié trwaly na-—
pis zawieraj:cy co najmniej:

a) nazwe lub znak wytwérni,

b) oznaczenie wg 2.2,

¢) masg netto,

d) numer partii,

e) znzk ostrzegawczy dla
wg PN-67/0-79252 p. 2.3.5.

substancji trujgcych

4,2, Przechowywanie. Fluorek glinowy techniczny

nalezy przechowywaé¢ w magazynach suchych i prze-

wietrzanych.

4.3. Transport. Fluorek glinowy techniczny na-
lezy przewozié¢ krytymi Srodkami transportu.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badar
a) sprawdzanie wymaga¥ ogdélnych,
b) oznaczanie zawartoéci fluoru,

¢c) oznaczanie zawartoéci glinu,

d) oznaczanie zawartoéci krzemu,

e) oznaczanie zawartoéci zelaza,

f) oznaczanie strat prazenia.

stanowi
jednego

5.2. Wielko4¢ partii. Partig produktu
nie wiccej niz 25 ton fluorku glinowego
gatunku przeznaczonego dla jednego odbliorcy.

5.3, Pobieranie i prazygotowanie prébek do badar.
Przy pobieraniu prébek nalezy stosowaé zasady po-
dane w PN-67/C-04500.

2 kazdej partii podlegajace] odbiorowi, w za-
lezno%ci od wielkosci partii, nalezy wybraé w spo—
s6b losowy opakowanie jednostkowe W liczbie poda-
nej w tablicy.

Liczba opakowar, ktérg
Liczba opakowahd nalety wybra¢ do pobra-
nia prébek

do 15 5
16 + 25 K
26 = 63 8
64 = 160 9
161 + 250 10

7 kazdego wylosowanego opakowania naleiy zgigb-
nikiem 5 lub 6 wg PN/C-60010 pobraé po dwie préb-—
ki pierwotne, kazda co najmniej o masie 100 g. Fo-
brane prébki pierwotne wsypaé do suchego naczynia
z tworzywa sztucznego odpowiednie] pojemnoéci.
Dopuszcza si¢ pobieranie prébek podczas adowania
produktu do opakowali jednostkowych, w réwnych od-
stepach czasu, zaleznych od wielkoéci partii.

Otrzymang prébke ogbélng o masie co najmniej 1 kg
nalezy dokladnie wymieszaé, a nastepnie pobraé =z
niej 4rednis prébke laboratoryjng o masie okolg
0,5 kge. -

Pakowanie 1 przechowywanie $redniej prébki la-
boratoryjnej - zgodnie & PN-67/C-04500 p. 6.1,
6.2 1 6.3,

Prébke do analizy rozjemozej nalezy przechowywad
w ciggu 1 miesigoa.

Prébke do badar w 1lodci okolo 25 g przygotowad

z uérednionej prébki laboratoryjnej, ucierajgc jg
w moZdzierzu korundowym lub agatowym, tak aby po
rozdrobnieniu w caXo$ci przechodzila przez sito o
wymiarach bokéw oczek kwadratowych 0,1 mm.

5.4, Opis badar

2:4.1. Sprawdzenie wymagar ogdélnych nalezy wy-
konaé przez ogledziny zewnetrzne w Swietle dzien-
nym rozproszonym na zgodno$é z 3.1.

S5.4.2, Oznaczanie zawartodci fluoru (F)

5.4.2.1. Zasada metody., Metoda polega na roz-

puszczeniu badanej prébki w roztworze wodorotlen-—
ku sodowego, a nast¢pnie oddzieleniu fluoru w po-
stacl kwasu fluorokrzemowego poprzez destylacje z
kwasem siarkowym. Fluor w destylacie oznacza sie
przez miareczkowanie azotanem torowym wobec aliza-
rynosulfonianu sodowego.

«4.2.2. Aparatura
a) Pehametr z elektrods szklana.

b) Zestaw do destylacji fluoru wg rysunku.

Doproscdzenic
POrY MOy

S \

= [ N '

= |

<]

= ! 1

]

= ] . :l

= NS

= - (EoE-48)

YA

AVIVIN:

I - Kolba Claisena pojemnosci 250 c-s,
2 - Chlodnica spiralna, 3 - Wkraplacz,

AN

4 - nasadka deflegmacyjna, 5 - Tarmometr

LAWY




BN=74/6016-49 3

5¢4.2.3., Odczynniki i roztwory
a) Alizarynosulfonian sodowy (alizeryna S), roz-

twér wodny O,1-procentowy.

b) Azotan torowy [Th(N03)4-2H20] CzZededey TOZ=
twér mianowany 0,05n: rozpusdecié 6,9 g 2zotanu to-
rowego w wodzie destylowanej, w kolbie pomiarowe]
pojemnosci 1 dm3, a nastgpnie uzupeinié¢ woda des-—
tylowang do kreski i wymieszaé. W celu ustelenia
miana tego roztworu do kolby stozkowej pojemnosci
300 cm3 odmierzyé 20 cm3 roztworu wzorcowego flu-
oru, dodaé¢ 50 cm”~ wody destylowanej, 1 cm” roztwo-
ru alizaryny S i1 doprowadzié 0,5n roztworem wodo-
rotlenku sodowego do wystaplenia rézowego zabar-
wienia (pH 6,6 = 6,8). Kontrolujac pH za pomocg
pehametru, dodawaé¢ kroplami roztwdr kwasu solnegg
do osiagnigela wartosci pH 4,3 + 5,2. Dodaé¢ 3 cm”
roztworu alizaryny S, a nastepnie = nadal uzywa-
jac pehametru, dodawa¢ malymi porcjami roztwér bu-
forowy az do uzyskania pH 3,4 30,1 1 miareczkowad
azotanem torowym do powstania rézowego zabarwie-~
nia.

Miano (M) roztworu azotanu toru obliczyé w mg

F/cm3 wg wzoru

20 - i1lo$¢ fluoru zawarta w 20 cm3 roztworu, mg,
V - objetoéé zuzytego do miareczkowania roztwo-
ru azotanu torowego, cm3.

c) Krzemionka lub kwarc mielony cz.d.a.,

d) Kwas siarkowy (stoa) cz.d.a., (1,84) roztwér
2 + 1.

e) Kwas solny (HC1) cz.d.a., roztwér okozo 0,05n.

£) Roztwér buforowy z pH 2,7: rozpudcié 9,45 g
kwasu chlorooctowego (CHZCICOOH) w 50 cm3 in roze
tworu wodorotlenku sodowego, a nastepnie roztwér
rozciericzyé wods destylowang do objetodeci 100 am%

g) Wodorotlenek sodowy (NaOH) cz.d.a., roztwér
25~procentowy.
h) Wodorotlenek sodowy (NaOH) cz.d.a., roztwér

okolo 0,5n.

i) Wzorcowy roztwér fluoru: rozpuécié 2,2100 g
NaF cz.d.a. w 1 dm3 wody destylowanej. 1 om3
wiera 1 mg F.

za-

S5.4.2.4, Wykonanie oznaczania., Do parownicy pla-
tynowej pojemno$ci okoXo 100 cm” odwazyé z doktad-
noécig do 0,0002 g okoto 0,2 g ©badanego fluorku
glinowego przygotowanego wg 5.3, dodaé 10 cm3 25~
—procentowego roztworu wodorotlenku sodowego.

Zawarto$é parownicy ogrzewaé az do rozpuszcza-
nia sig osadu. Nastgpnie dodaé okolo 20 cm3 wody
destylowanej, roztwér zagotowaé, a po jego prze-
stygnigciu przenied$é 1lodciowo do kolby destyla-
cyjned 1 z nasadkg deflegmacyjng 4 1 wsypaé okoto
1 g kwarcu lub krzemionki. Kolbeg polgeczyé z chiod-
nicg 2. Pod chtodniceg wstawié odbieralnik z two-
rzywa sztucznego, przezroczystego, uprzednio wy-
kalibrowany, do zbierania destylatu. Kolbe desty-
lacyjng zamkngé i dodaé gz wkraplacza 3 50 cm3 roz—
tworu kwasu siarkowego. Zestaw polgczyé z kolbg,w

ktére) wytwarzana jest para wodna. Kolbe destyla-—
cyjng ogrzewa¢ do uzyskania temperatury 15000.
Wéwezas rozpoczgé przepuszczanie pary wodnej 2z
szybkoScig 250 < 300 g/godz.

Destylacje prowadzié az do wuzyskania okolo
400 cm3 destylatu. Po zakonczeniu destylacji des-
tylat przelaé do kolby pomiarowej pojemnosci
500 em”, rozecienczyé wodg destylowang do kreski 1
wynieszaé¢. Odmierzyé 50 cm” tego roztworu do kol-
by stozkowej pojemnosci 300 GmB, dodaé okoto
50 em” wody destylowanej, 1 cm3 roztworu alizary-
ny S i kroplami - 0,5n roztworu wodorotlenku so-
dowego, do wystapienia rézowego ® zabarwienia (pl
6,6 + 6,8). Xontrolujac pH za pomoca pehametru do-
da¢ kroplami roztworu kwasu solnego do osisgnig-
cia wartoéci pH mig¢dzy 4,3 a 5,2. Dodaé 3 em> roz-
tworu alizaryny S5, a nastepnie nadal uzywajac pe-
hametru dodawaé¢ maiymi porcjami roztworu buforo-
wego, do uzyskania pH 3,4 +0,1.

Mieszajgc roztwér miareczkowaé mianowanym roz-—
tworem azotanu torowego do powstania rézowego za-
barwienia. Réwnolegle wykonaé oznaczanie préby
$lepej, stosujgc ten sam przebieg postegpowania i
te same i1ilo$ci odczynnikéw, jak przy oznaczaniu
badanej prébki.

Zawartod¢ fluoru (X4) obliczyé w procentach wg
wzoru

(V=-V,)*M~-100 - 500 (V~-V )M
50 - 1000 - m - m

X, =

w ktbérym:

V - objeto$é roztworu azotanu torowego, zuiyta
do miareczkowania badanej prébki, cm3,
objletoéé roztworu azotanu torowego, zusyta
do miareczkowania $Slepej préby, cm”,

M - miano roztworu azotanu torowego, mg F/cmj,
odwazka fluorku glinowego, g.

5.4+3. Oznaczanie zawarto$ci glinu (Al)

Sele3.1. Zasada metody. Metoda polega na prze-
prowadzeniu glinu do roztworu sposobem podanym wg
5.4.3.3 a) lub wg 5.4.3.3 b), a nastepnie komplek-
dwumetylonaftydyny
i zela-1 zozelazicyjanku potasowego.

sometrycznym oznaczaniu wobec

Sel4.3.2., Odczynniki i roztwory

a) Bufor octanowy: 500 g octanu amonowego CZ.d.ae
rozpudcié w okoto 700 cm3 wody destylowane}, dodaé
20 cm” kwasu octanowego lodowatego c¢z.d.a. 1 uzu-
peinié wodg destylowana do objgtodeci 1 dm3. Roz-
twér powinien mieé pH = 5,

b) Cynk metaliczny cz.d.a.,Toztwir 0,05 ms rozpudeid
3,269 g cynku w jak najmniejszej ilosci roztworu
kwasu solnego, po czym uzupeinié roztwér wodg des-
tylowang do kreski w kolbie pomiarowe] pojemnoéci
1 dmj.

Molarno$é roztworu cynku oznaczy¢, mianujgec go
$cis$le 0,05m roztworem wersenianu dwusodowego. W
tym celu odpipetowaé 25 cm3 0,05m roztworu werse-
nianu dwusodowego do kolby stozkowej pojemnosci
500 cm3, dodaé¢ 100 om3 wody destylowanej, 20 cm3
buforu octowego. Cazoéé doprowadzié do wrzenia, u-
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trzymujgo w tym stanie roztwér w ciggu 2 + 3 min,
nastepnie ochtodzié, dodaé 1. em” roztworu zZelazo-
1 2elazicyjnaku potasowego oraz 0,5 om3 roztworu
3,3~-dwumetylonaftydyny, po czym miareczkowaé roz-
tworem cynku do wystapienia rézowego zabarwienia.
W konlcowym etapie roztwér cynku dodawaé powoli,
pojedynczymi kroplami, catoéé energicznie miesza-

Jac.
Miano roztworu cynku obliczyé wg wzoru

V“I
m = —- . 0,06
v

w ktérym: 2

V, - objetosé roztworu wersenianu dwusodowego,
cm’
’
VE ~ objetosé roztworu cynku, cm3,
0,05 - molarnoéé roztworu wersenianu dwusodowe-

g0

¢) Fenoloftaleina, 1-procentowy roztwdér alkoho-—
lowy.

d) Kwas fluorowodorowy (HF) cz.d.a.

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

f) Kwas sclny (HCl) cz.d.a. (1.19) 1 roztwér 1:1.

g) EKwadny siarczan potasowy (KHSOA) CZ.dede

h) Roztwér zelazi- i Zelazocyjanku potasowego:
5 cm3 roztworu zelazocyjanku i
20 cm3 1-procentowego roztworu zZelazicyjanku po-
tasowego rozcieticzy¢é wods destylowang w kolbie po-
miarowej pojemnosci 100 cm3 i uzupeinié do kreski.
Roztwér jest trwaly w cizgu 1 + 2 dni.

i) 3,3-dwumetylonaftydyna, roztwér O,3-procen—
towy w lodowatym kwasie octowym.

1-procentowego

J) Woda amcaiakalna cz.d.a. roztwédr 1:1,

k) Wersenian dwusodowy (010H14N208Na2‘ 2H20)
cz.d.a., roztwér 0,05m: 18,612 g wersenianu dwu-
sodowego rozpuscié w kolbie pomiarowej pojemnodci
1 dm3 w wodzie destylowanej i uzupeinié do kreski,

1) Wodorotlenek sodowy (NaOH) cz.d.a., roztwér
30-procentowy.

5.4.3.3. Przygotowanie roztworu do oznaczania

a) Przygotowanie roztworu wyjsciowego do
czania glinu, Odwazyé w parownicy platynowej oko-
o 0,3 g badanego fluorku glinowego z dokiadno$-
cig do 0,0002 g, przygotowanego wg 5.3. Dodaé oko—
3 kwasu fluorowodorowego i1 okoio 1 em3 kwa-

ozna-—

o 1 cm
su siarkowego, po czym odparowa¢ na taini plasko-
we) do odpgdzenia kwasu siarkowego. Nastgpnie do-
daé do parowniocy okoio 6 g kwadnego siarczanu po-
tasowego. Parownice wstawié do pleca elektryczne-
go, ogrzewanego do temperatury okoio 500°C 1 sta-
piaé do uzyskania jednolitego stopu. Po ostygnig-
cin parownicy stop zalaé wodg destylowang, dodaé
2 cm3 kwasu solnego, po czym pod przykryciem o-
grzewaé przez kilka minut na maszynce elektrycz-
nej. Dodaé okoto 10 cm3 kwasu solnego 1:1 prze-—
nieéé¢ iloéciowo do zlewkl pojemnodci 250 em> 1 go-
towaé pod przykryciem do calkowitego rozpuszcze-
nia sie osadu. Zawartosé zlewki przelaé do kolby
pomiarowe) pojemnoéci 250 cm3 i wuzupeilnié woda
destylowang do kreski. Caloéé dobrze wymieszaé.

b) Przygotowanie roztworu wyjsciowego do ozna—

czania: glimu, krzemionki 1 2elaza, Okolo 0,3 g
fluorku glinowego przygotowanego wg 5.3 zwazyé 2z

doktadnoscig do 0,00002 g, rozpudecil przez goto-
wanie w parownicy platynowe] w 10 cm” wodorotlen-
ku sodowego. Gotowaé do ggste] masy, dodaé 20 cm3
wody destylowanej i ponownie zagotowaé (gotowaé
do uzyskania klarownego roztworu). Po ostudzeniu
dodaé kwasu solnego do reakcji silnie kwas-
nej pH = 1 ¢ 2. Calo$¢é zagotowaé¢ i przeniesé 1los-
clowo do polietylenowe] kolby pomiarowej pojemnog-
ol 250 om-.

S5¢4.3.4. Wykonanie oznagczania, Odmierzyé 25 om3

roztworu wyjéciowego, przygotowanego wg S.4.3.3a)
lub wg 5.4.3.3 b) do kolby stozkowej pojemnosci
500 cm3, dodaé¢ 100 cm3 wody destylowanej, 25 cm

$cigle 0,05m roztworu wersenianu dwusodowego, kil-
ka kropli fenoloftaleiny 1 roztworem amoniaku do-
prowadzié do zmiany barwy (rézowej). Nastepnie
kroplami dodawaé roztworu kwasu solnego 131, do
catkowitego odbarwienia, plus dwie krople w nad-
miarze. Dodaé 20 cm” buforu octanowego, po
roztwér ogrzaé, utrzymujgc go w stanie wrzenla w
ciggu 2 + 3 min. Po ostygnigciu roztworu dodaé
1 em3 roztworu zelazo- 1 zelazlcyjanku potasowego
oraz 0,5 cm3 roztworu 3,3%-dwumetylonaftydyny i
miareczkowaé roztworem cynku do wystaplenia rézo-

czym

W koficowym etapie roztwér cyn-
catoéé

wego zabarwienia,
ku dodawaé powoli, pojedynczymi kroplami,
energicznie mieszajgc.

Zawartoé¢ glinu (X,) obliczyé w procentach wg

wzoru ‘
(25 cm, -V -1n2)- 0,02697 - 100 » 250
2 G - 25
w ktérym:

25 - objetosé roztworu wersenianu dwusodo-
wego, cm”,

m, - molarnogé¢ roztworu wersenianu dwuso-
dowego,

V - objgtoéé roztworu cynku zuzyta do od-
miareczkowania nadmiaru roztworu wer-
senianu dwusodowego, cm3,

my - molarno$é roztworu cynku,

0,02697 - 1lo4¢ Al odpowiadajgca 1 cm3 $citle 1n
roztworu wersenianu dwusodowego, g,
G - odwazka badanego fluorku glinowego, g.

Sehsl4s Oznaczanie zawartosci krzemu (S i 02)

Seltelte1s Zasada metody. Podstawa fotometryczne—
go oznaczanla krzemlonki jest wytworzenie niebies-
ko zabarwilonego kompleksu krzemomolibdenowego przy
pH 1,1 + 1,3,

Sebele2s Odczynniki i roztwory

a) Wzorcowy roztwdr krzemu: 0,314 g f£luorokrze-
mianu sodowego (NaESiFé) ¢z.d.2. rozpusclié w wo=
dzie destylowanej w polietylenowej kolbie pomia-
rowej pojemnoéci 1 dm3, dopeinié wodg do kreski i
wymieszaé, Odmierzyé 25 cm5 tak przygotowanego
roztworu do kolby pomiarowe) pojemno$ci 100 cm3,
uzupeinié wods do kreski i wymieszaé.
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3

1 cm
3102.
Dopuszcza sie réwniez stosowanie wzorcowego roz—

tak przygotowanego roztworu zawiera 0,025mg

tworu krzemu przygotowanego w nastgpujacy sposéb:
do platynowego tygla odwazyé 0,5000 g krzemionki
otrzymanej z czystego kwasu krzemowego, wyprazo-
nej do stalej masy w 1000°C lub 0,5000 g czystego
kwarcu wyprazonego przez 1 godz w temperaturze
1000°¢C.,

Do tygla doda¢ 5 g weglanu sodowego i wymieszad
precikiem platynowym. Tygiel wstawié do pieca i
staplaé¢ w temperaturze 900°C, Po stopieniu tygiel
wyjaé, ostudzié, a nastepnie dodaé gorgcej wody i
ogrzewal¢ agodnie do catkowitego rozpuszczenia o-
sadu. Zawartoéé tygla przenies$é¢ ilodciowo do po-

lietylenowej kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm3,u—

zupeinié¢ wodg do kreski i wymieszaé., Odmierzyé
50 cm3 tego roztworu do kolby pomiarowej pojem-
no$ci 1000 cm3, uzupeinié wodg do kreski i wymie-
szaé. 1 cm3 tego roztworu zawiera 0,025 mg 8102.

b) Kwas azotowy (NHOB) CZededs, Troztwor 2n:
Y35 cm3 kwasu azotowego (1,&) rozcienczyé wodg des-
tylowang do objetosci 1 dm3.

c) Ewas azotowy (HNOB) cz.d.a. (1,4).

d) Ewas borowy (H3B03) cz.d.a.

e) Ewas solny (HC1) cz.d.a. (1,19).

£) Kwas szczawiowy (COOH), = 2 H2O)
roztwér 6-procentowy.

g) Mieszanina redukujgca: 5 g kwasu cytrynowego,
1 g kwasu askorbinowego rozpuscié w 50 cm3 wody
destylowanej i roztwér uzupeinié do objetosci
100 cm® w kolbie pomiarowej.

h) Molibdenian amonowy (NH4)6M0702a'4H20 CZedota
roztwér 10-procentowy.

Roztwér nalezy przechowywaé w naczyniu z polie-
tylenu,

i) Roztwér korygujacy w przypadku stapiania
prébki: 4 g kwasu Borowego wymieszaé w parownicy
platynowej z 4 g bezwodnego weglanu sodowego, sto-
pié w temperaturze 1000°C. Stop rozpuécié¢ w wo-
dzie, dodaé kwasu azotowego (1,4) do pH =1 = 2 1
otrzymany roztwér uzupeinié¢ wodg do kreski w kol-
bie pomiarowej pojemnosci 250 cm3.

Roztwér ten przygotowaé w dniu wykonania
wzorcow,

Cz.dea. ’

skali

k) Roztwér korygujacy w przypadku rozpuszczenia
badanej prébki w NaOH: 10 cm3 30-procentowego roz-
tworu NaOH zagotowaé w parownicy platynowej z
20 cm3 wody destylowanej, dodaé kwasu solnego do
reakcji silnie kwadnej (pH = 1 = 2) i ponownie za-
gotowaé, przeniedé ilodciowo do kolby pomiarowej
pojemnodci 250 Cma, uzupeinié wodg destylowang do
kreski i wymieszad,

1) Weglan sodowy (N22003) cz.d.a.

1) Wodorotlenek sodowy (NaOH) cz.d.a.,
2n,

2.5.&.3- Aggratura
a) Spektrofotometr.

b) Pehametr.

roztwér

Selieliols Przygotowanie skali wzorcéw i  wykred—
lenie krazywej wzorcowei. Do siedmiu kolb pomiaro-
wych pojemnos$ci 200 cm” odmierzy¢ nastepujgce i-
lodei em” wzorcowego roztworu krzemu: 0,0, 1,0,
2,0, 3,0, 4,0, 5,0, 6,0, 7,0, 8,0 co odpowiada:
0,00, 0,025, 0,05, 0,075, 0,10, 0,12, 0,15, 0,175
1 0,20 mg SiO2 we wzorcu. Nastepnie do kolb dodaé
vo 25 cm3 roztworu korygujgcego h) lub i),
leznosci z jakiego roztworu wyjsciowego
siq krzemionke, okolo 20 cm3 wody destylowane]
(sprawdzié pi = 1,1 = 1,3 lud skorygowaé 2n HNO 4
lub 2n NaOH), po 5 om? roztworu molibdenianu amo-
nowego 1 roztwory wymieszaé. Po uplywie 10 min do
kolb odmierzyé po 10 cm3 roztworu kwasu szczawio-
wego 1 5 cm3 roztworu redukujzcego, ponownie wy-
Nastepnie dopeinié
przeprowadzié pomiar fotome=-

w za-
oznacza

miesza¢ 1 odstawié na 7 min,
wodg do 200 em® 1
tryczny przy dilugosci fali 780 nm, w kuwecie po-
jemnodci 1 cm3 lub 2 cm3 w zaleznoéci od zestawu.
Wykre$lié¢ w ukzadzie wspdirzednych wykres krzywe]
wzorcowe], odkladajac na osi odcietych zawartos-
cl SiO2 w mg na 200 cm” roztworu, a na osi rzgd-

nych odpowiadajgace im wartoéci ekstynkecji.

Selielie5. Wykonanie oznaczania, Odwazy¢ w parow-
nicy platynowej okolo 0,3 g badanego fluorku gli-
nowego z dokladnos$cia do 0,0002 przygotowanego wg
5.3 1 wymieszaé z 4 g kwasu borowego 1 z 4 g bez-
Parownic¢ wstawié do

wodnego weglanu sodowego.
pieca 1 stapiaé¢ w temperazturze 1000°¢. Stop roz-
pudcié w wodzie, doda¢é kwasu azotowego (1,4) do
reakeji kwadnej pH 1 - 2. Zagotowaé, przeniesé i-
losciowo do kolby pomiarowe] pojemnodci 250 cm3 i
uzupeinié wodg destylowang do kreski. Do kolby po-
miarowe) pojemnoéci 200 cm3 odmierzyé 25 cm” o-
trzymanego powyzej roztworu badanego albo roztwo-
ru wyjSciowego wg S5.4.3.3 b), okozo 20 ‘cm” wody
destylowane] (sprawdzié pH 1,1 < 1,3, skorygowaé
2 nHNoj) po 5 cm” roztworu molibdenianu amonowego
i roztwory wymieszaé. Po upiywie 10 min do koldb
odmierzyé po 10 cm” roztworu kwasu szczawiowego 1
5 cm” roztworu redukujgcego, ponownie wymieszad,
odstawié na 7 min. Nastepnie dopeinié wodg desty-
lowang do 200 cm3 i przeprowadzié pomiar fotome-
tryczny przy dlugoéci fali 780 nm w kuwecie na
1 cm” lub 2 cm3. Odczytaé z krzywej wzorcowe] za-
warto$é krzem w mg S10,.

Zawartos$¢ krzemu (XB) w przeliczeniu na Sioztﬂh
liczyé w procentach wg wzoru
a-250-100 @

37 3000-25 -G G
w ktérym:
a - zawarto$¢ krzemu w przeliczeniu na 5i0,, cd-
czytana 2z krzywe] wzorcowej, mg,

G - odwazka badanego fluorku glinowego, g.
S5.4.5. Oznaczanie zawartosci zelaza Lﬁezoa)
S5sl4+5.1. Zasada metody. Zasada oznaczania zawar-

tosci zelaza we fluorku glinowym polega na prze-
roztworu,

prowadzeniu calej zawartosci zelaza do
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redukcji zelaza trdéjwartoéciowego do dwuwartos-
ciowego za pomocg hydroksyloaminy, a nastepnie wy-
wolaniu reakecji barwnej z 1,10-fenantroling w $ro-
3,5 + 4,2, Ekstynkcja uzyskanego

pomarariczowoczerwonego roztworu

dowisku o pH =
jest proporcjo-
nalna do stqzenia zelaza.

5.4.5.,2, Odezynniki i roztwory
a) Amonowy siarczan 2elazawy
6H20 cz.de.a.: 0,9824 g Swiezo
nego 1 wysuszonego do staie] masy w
pokojowe] atunu, rozpufcié w wodzie destylowane]
2 dodatkiem 10 cm” stgzonego kwasu siarkowego 1
rozeieticzyé roztwér wodg destylowang w kolble po—
tego roztworu

(NH4)2F9(SO4)2
przekrystalizowa-
temperaturze

miarowe] pojemnosci 1 de. 1 cm
zawiera 0,2 mg FeQOB.

b) Chlorowodorek hydroksyloaminy (NH20HtHCL) CZie
dea., roztwédr 1-procentowy, $wieZo przygotowany.

o) 1,10-fenantrolina (C12H8N2-H20) Cz.G.8.y TOZ—
twér 0,25-procentowy: 2,5 g 1,10-fenantroliny roz-
puscié w 100 cm3 okozo 0O,1n roztworu kwasu solne-
zo 1 uzupeinié wodg destylowang do objgtoécl 1dm3.

d) Xwas octowy lodowaty (CHBCOOH) cz.d.a.

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

£) Kwas solny (HC1l) roztwér okoto 0,1n.

g) Octan sodowy (CHBCOOH-3H20) cz.d.2., TOZtWér
50-procentowy.

h) Roztwér buforowy: rozpuscié 272 g octanu so-
dowego (CHBCOOH~3HqO) cz.d.a. w wodzie destylowa-
nej, dodaé 240 cm3_kwasu octowego lodowatego 1 u-
zupeinié wodg do objetosci 1 dma.

1) Roboczy roztwér wzorcowy: odmierzyé 50 om
podstawowego ~oztworu Zelaza do kolby pomiarowe]
pojemnodei 1 dm3 i uzupeinié wodg destylowang do
kreski.

1 cm3 tego roztworu zawiera 0,01 mg Fe203. Roz~-
twér ten sporzadzié w dniu przygotowania skall

wzorcbdw.

5.4.5.3. Aparatura
a) Spektrofotometr.
b) Pehametr.

S.4.5.4. Przygotowanie skall wzorcéw i1 wykres-—
lenie krzywe] wzorcowej. Do zlewki pojemnosci
150 cm3 odmierzyé 25 cm3 roztworu korygujacego
(5.4.4.2 1) albo k), w zaleznodci w jakich warun-
kach przygotowuje sie roztwér wyjdciowy badane]
prévki, okoio 20 cm3 wody destylowane), 5 om” roz—
tworu hydroksylaminy, 5 cm~ roztworu <fenantroli-
ny, i 25 cm3 roztworu buforowego. Za pomoc§ peha-—
metru sprawdzié pH otrzymanego roztworu, powinno
ono wynosié 3,5 + 4,2. Jezell nle zmiedci sie w
tym zakresie, doprowadzié roztwér do wialciwego
pH przez dodanie kwasu octowego lub roztworu octa-
nu sodowego zapisujge zuzytg ilo$é odeczynnika.

Nastepnie do kolb pomiarowych pojemnodci 100 om3
odmierzyé po 25 cm3 roztworu korygujgcego 1 teg i-
loéé kwasu octowego lub octanu sodowego Jjakg zu-—
zyto poprzednio przy doprowadzeniu préby wstep-—
nej do wtasciwego pHe. Do kolb pomiarowych od-
mierzyé nastepnie: 0,0,1,0; 2,0, 3,0, 4,0, 5,0,

7,0 cm3 roboczego roztworu wzorcowego, co odpo-
wiada kolejno 0,0, 0,01, 0,02, 0,03, 0,04, 0,05,
0,07 mg Fe203 we wzorcu. Do kazde] kolby pomiaro-
we) doda¢ po 5 cm3 roztworu hydroksyloaminy 5 cm3
roztworu fenantroliny i 25 cm3 roztworu buforowe=-
g0. Roztwdr uzupeinié wodg destylowans do kreski
i wymieszaé. Po 10 min zmierzyé ekstynkcje¢ przy
510 nm w kuwecle grubodci 1 cm3.

Zalezno$é otrzymanej wartodci ekstynkeji od war-
toscl 2elaza, wyrazonej] w mg Fe203 - przedstawié
graficznie w prostokatnym ukZzadzie wspbirzednych.

5¢4.5.5. Wykonanie oznaczania, Do
Jemnoéei 4150 om® odmierzyé 25 cm3 roztworu bada-
neco fluorku glinowego otrzymanego zgodnie 2z
Se4.3.3 b) albo z S.4.4.6, po czym postepujac
zgodnie z 5.4.5.4 ustalié¢ 1los¢ kwasu octowego lub
roztworu octanu sodowego w celu skorygowania pH =

zlewki po-

= 3,5 £ 4,2, Nastg¢pnie do kolby pomiarowej pojem—
nosci 100 em” odmierzyé 25 cm3 roztworu badanego
fluorku glinowego i te iloéé kwasu octowego 1lub
roztworu octanu sodowego jakg zuzyto poprzednio
przy doprowadzeniu préby wstepnel do pH = 345 <+
4,2, Do kolby dodat 5 cm3 roztworu hydroksyloami-
ny, 5 em’ roztworu fenantroliny 1 25 em’® roztworu
buforowego. Roztwér uzupeinié wodg destylowang do
kreski i wymieszaé. ekstynk-
cle otrzymanego roztworu przy 510 nm, uzywajac ku-
wety pojemnodci 1 em”.

Po 10 min zmierzyé

Na podstawie zmierzonej wartoéci ekstynkcji od-
czytaé z krzywej wzorcowe] zawartosé¢ zelaza w mg
Fe203.

Zawartoéé zelaza (X4) obliczy¢ w procentach wg
wzoru

a - 250 - 100 a

G G

X, =
4" 4000 - 25

w ktérym:
a - zawartos¢ zelaza, odczytana z wykresu, mg,
G - odwazka badanego fluorku glinowego, g.

S5e4.6. Oznaczanie strat prazenia

5.4.6.1. Zasada metody. Metoda polega na Kkres-
leniu ubytku masy fluorku glinowego prazonego w
temperaturze 500°C w obeonodei tlenku cynkowego,
ktéry zapobiega ewentualnym stratom fluorku.

5.4.6.2. Odczynniki. Tlenek cynkowy (ZnO) cz.d.a.,
wyprazony w temperaturze 900°¢ przechowywany w ek-
otrzymany tlenek cynku
trwaly jest przez okres 3 dni.

sykatorze. W ten sposéb

5.4.6.3, Wykonanie oznaczania, Okolo 5 g bada-
nego fluorku glinowego odwazonego do tygla platy-
nowego pojemnoscl 25 cm3 z doktadnoscig do 0,0000g,
wymieszaé przy pomocy precika platynowego z1,0000g
tlenku cynkowego. Mieszanke przykryé, wsypujac
3,0000 g tlenku cynkowego. Tyglel zwazyé, poczym
wstawié do zimnego pieca, ktéry nastgpnie ogrze-
waé¢ do temperatury 500°C.

Tygiel z zawartodcig praszyé w tej +temperaturze

przez 2 godz, po czym wstawié do eksykatora do o-
stygnigeia i zwazyé. Réwnoczednie wykonaé $lepsg
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prébe dla tlenku cynku., Rég¢nice wagi w gramach m, - masa tygla z zawartodcig po prazeniu, g,
przed praseniem $lepej] préby i po prazeniu ozna- G - odwazka badanego fluorku glinowego, g,
czyé przez m,. m, - réznica wagl préby $lepej przed i po pra-
Straty prazenia (Xs) obliczyé w procentach wg zeniu, g.
wzoru
m-(m,+m,)* 100

X5= ¢ S5.4.7. Interpretacja wynikéw. Wartodcil liczbowe

w ktérym:

wystepujace w normie oraz wyniki obliczen, nalezy
m - mase tygla z zawartodcig przed prazeniem, g, interpretowaé zgodnie z PN-70/N-02120.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-74/6016-49

Odpowiedniki w normach zagranicznych ZSRR T'OCT 10017-62 AmoMuHu# GTOPUCTHHA TexHUUeCKuit
Czechoszowacja GSN-65 2660 Fluorid hlinitny tech-  ZSRR T'OCT 10.58-71 AJoMMBEMiA QTOPUCTHEA TeXHUYECKUM
nicky TexHuyecxue TPeGOBAaHMA HA MPOAYKLML MOCTABIA-

NRD TGL 9789 Aluminiumfluorid, technisch, EeMyl Ha 3KCIOpT.
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