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PRZEMYSŁU 
Fluorek glinowy techniczny CHEMICZNEGO 

1. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest 
fluorek glinowy techniczny, otrzymywany z wodoro
tlenku glinowego i kwasu fluorokrzemowego. 

Fluorek glinowy ma: 
a) wzór chemiczny AlF3 , 
b) masę cząsteczkową 83,97 . 

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy.Fluorek 
glinowy techniczny jest stosowany gł6wnie do o
trzymywania glinu metalicznego metodą elektroli
tyczną oraz do wyrobu białych emalii. 

1.3. Normy związane 
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobie

rania i przygotowania próbek 
PN/C-60010 Chemiczne badania i próby. Przyrządy 

do pobierania próbek. Zgłębniki do produktów 
sypkich i w kawałkach 

PN-70/N- 02120 Zasady zaokrąglania i zapisywania 
liczb 

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

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transpor
towych. Znaki i znakowanie. Wymagania podsta
wowe 

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

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2 .1. Gatunki. VI zależnoG ci od zawartości fluoru, 
glinu i wyst ępujących zanieczyszczeń, rozróżnia 

1) Symbol wg SVW: 1221-511. 

Grupa katalogowa X 14') 

się dwa gatunki fluorku glinowego technicznego, 
oznaozone cyfram~ rzymskimi I i II. 

2 .2. Przykład oznaczenia fluorku glinowego ~h

nicznego gatunku I: 

FLUOREK GLINOWY TECHNICZNY I 
BN-74/6016-49 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. Fluorek glinowy technicz
ny pOwinien mieć postać białego drobnego proszku 
z dopuszczalnym szarym lub żółtawym odcieniem. 

3 2 Wymagania chemiczne . . 
. Gatunki 

VYlllagani-: I II 

a) Zawartość tluoru (r), ", co 
naj.niej 62 59 

b) Zawartość glinu (Al), ~, co -
najmniej 30 28 

c ) Zawartość krzemu w przelicze-
niu na Si02, ~, nie wite ej 
Ilit 0,4 0,7 

4) Zawartość telaLa w przelioze- Ilie noraali-
niu na re203 , ". nie wi,oej nit 0,1 zuje Si, 

e) Straty pratenia w te.peratu-
rze 5000e " naj wytej 2,0 2,5 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT 

4.1. Pakowanie. Fluorek glinowy techniczny na
leży pakować VI worki polietylenowe umieszczone w 
workach papierowych wg PN-70/P-79005, po 50 kg 
netto. Wymiary worków wg PN-68/0-7902 7. 

Dopuszcza si ę inny rodzaj opakowania po uzgod

nieniu pomi~d zy dostawcą a odbiorcą pod warunkiem, 
że zapewnia zachowanie jako ści produktu i ma wy
miary zgodne z PN-68/0-79027. 

Zjednoczenie Przemysłu N ieorgonicznego 
Ustonowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu Nieorganicznego dnia 27 lutego 197<4 r. 

jako normo obowiązująco w zakresie produkcji od dnia l patdziernika 197<4 r . 
(Dz. Norm. i Miar nr 17 / 197<4 poz. 57) 

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1974. Wpływ do WN t 1.3.1A .Oddano do .kładu .. . ... 1.04. 0ruk "końuono w . ierpniu 74 . 
Obl.O,95o. w . Noklod 2&00 +50 •• , . Za .... 1377/74 
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Na ka żdym opakowaniu na le ży umie ś ci ć trwały na-
pis zawieraj ~cy co najmni ej : 

a ) nazw ~ lub znak wytwórni , 
b ) oznac zeni e wG 2 . 2 , 
c) masQ ne tto , 
d ) numer pa rt ii, 
e) znak ost rzegawczy dla subst ancj i truj ący ch 

wg PN- 67/0- 79252 p. 2 .3. 5. 

4. 2 . Pr zechowywani e . Fluorek glinowy techniczny 
należy przechowywać w maga zyna ch suchych i pr ze
wi etrzanych. 

4.3. Transpor t . Fluorek gl inowy techni czny na
leży przewo zi ć krytymi ś rodkami tra nsportu. 

5 . BADANIA 

5. 1 . Rodzaje badań 
a) s prawdzanie wymaga ~ ogó lnych, 
b) oznaczani e zawartośc i tluoru , 
c) 

d ) 
e) 
t ) 

oznacza ni e 
oznaczani e 
ozna czani e 
ozna czanie 

zawarto ś c i glinu, 
zawart o ś c i kr zemu, 
zawarto ś ci żela za, 

str a t prażenia. 

5. 2. Wielko ść partii. Parti ę produktu stanowi 
ni e w i ę c e j ni ż 25 ton tluorku glinowego j ednego 
gatunku pr zeznac zonego dla jednego odbiorcy. 

5. 3. Pobieranie i przygotowanie próbek do badań. 
Pr zy pobieraniu próbek należy sto sować zasady po

dane w PN- 67jC-04500 . 
Z każdej partii podlega j ące j odbiorowi, w za 

leżnośc i od wi elko ś ci partii, nal eży wybraĆ w spo
sób l os owy opakowanie j ednostkowe w liczbie poda

ne ,i w tablicy. 

! Liczba opakowań, kt6r~ 
Liczba opakowań nalaty wybrać 40 pobra-

nia próbek 

do 15 5 

16 ~ 25 7 

26 7- 63 8 

64 '" 160 9 

161 .;. 250 10 

Z każdego wylosowanego opakowania ~leży zgłęb

nikiem 5 lub 6 wg PNjc-60010 , pobraĆ po dwie prób
ki pierwotne, każdą co najmniej o masie 100 'g.Fb
brane próbki pierwotne wsypaĆ do suchego naozynia 
z tworzywa sztucznego odpowiedniej pojemności. 

Dopuszcza s i ę pobieranie próbek podczas ładowania 
produktu do opakowań jednostkowych, w równy oh od
stępach czasu, zależnyoh od wielko śoi partii. 

Otrzymaną próbkę ogólną o masie co najmniej 1 kg 
,nal eży dokładnie wym,leezać, a następnie pobrać z 

nie j średnią próbkę laboratoryjną o masie okoł9 

0,5 kg . 
Pakowanie i przechowywanie średniej próbki la

boratoryjnej - zgodnie z PN-67/C-04500 p. 6.1, 
6.2 i 6.3. 

PrÓbkę do ~ rozjemozej należy przechowywać 

w ciągu 1 miesiąoa. 
Próbkę do badań w ilośoi okolo 25 g przygotowaQ 

z uśrednione j próbki laboratoryjnej, ucierając ją 

w mo ździerzu korundowym lub a gatowym, tak aby po 
rozdrobnieniu w oało ś oi przecho d ziła przez sito o 
wymiarach boków oczek kwadratowych 0,1 mm. 

5.4. Opi s badań 

5.4.1. Sprawdzenie wymagań ogólnych należy wy
konaĆ przez oględziny zewnętrzne w świetle dzien
nym rozpros zonym na zgodność z 3.1. 

5.4.2. Oznaczanie zawartośoi tluoru (F) 

5.4. 2.1. Zasada metody. Metoda polega na roz
puszczeniu badane j próbki w roztworze wodorotlen
ku sodowego, a nast ępnie oddzieleniu tluoru w po
staci kwa su tluorokrzemowego poprzez destylaoj ę z 
kwasem siarkowym. Fluor w destylaoie oznacza się 

przez miareczkowanie azotanem torowym wobec ,aliza
rynosultonianu sodowego. 

5.4. 2 . 2 . Aparatura 
a) Peha metr z elektrodą szklaną. 
b ) Zestaw do destylaoji tluoru wg rysunku. 

3 

4 

-

16O!.S-U I 

l - Kolba elais.na pojaanośc1 250 c.3, 

2 - Chłodnica spiralna, 3 - VUaplacl, 

4 - nasadka d.flagaacrjna, 5 - ~~tr 
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5.4.2.3. Odczynniki i r oztwory 
a) Alizarynosulfonian sodowy (alizeryna 3 ), ro~ 

twór wodny O,1-procentowy. 

b) Azotan torowy [Th(N03 ) 4' 2H20] cz .d.a., roz
twór mi anowa ny 0 ,05n : rozpuścić 6,9 g azotanu to
rowego w wod zie destylowanej, w kolbie pomiarowej 
pojemności 1 dm3 , a nast ępnie uzupełni ć wodą des
tylowaną do kreski i wymieszać. VI celu ustalenia 
miana tego r oztworu do kolby stożkowej pOjemności 
300 cm3 odmierzyć 20 cm3 roztworu wzorcowego flu
oru, doda ć 50 cm3 wOdy destylowanej, 1 cm3 rozt,;O
l~ alizaryny S i doprowadziĆ 0,5n roztworem wodo
rotlenku sodow ego do wys tąpienia różowego zabar
wienia (pH 6,6 ~ 6,8 ) . Kontroluj ąc pH za pomocą 

pehametru, dodawać kroplami r oztwór kwasu solnego 
do osiągni ęcia warto ś ci pH 4,3 7 5 ,2. Dodać 3 cm3 

roztworu a lizaryny , S, a następnie - nadal używa
jąc pehametru , dodawa ć małymi porcjami roztwór bu
forowy aż do uzyskania pH 3 ,4 i O,1 i miareczkować 

azotanem torowym do powstania różowego zabarwie
nia. 

Miano (M) roztworu azotanu toru obliczyć w mg 
F/cm3 wg wzoru 

M = 
20 
V 

20 - ilość fluoru zawarta w 20 cm3 roztworu, mg, 
V - obj ętoś ć zużytego do miareczkowania roztwo

ru azotanu torowego, cm3• 
c) Krzemionka lub kwarc mielony cz.d.a., 
d ) Kwas siarkowy (H2S04 ) cz.d.a., (1,84) roztwór 

2 + 1. 

e) Kwas solny (HCI) cz.d.a., roztwór około · 0,05n. 
f ) Roztwór buforowy z pH 2,7: rozpuści ć 9,45 g 

kwasu chlorooctowego (CH2CICOOH) w 50 cm3 in roz
tworu wodorotlenku sodowego, a nast ępnie roztwór 
rOZCieńczy ć wodą destylowaną do objętości 100 cm~ 

g) Wodorotlenek sodowy (NaOH) cz.d.a., roztwÓr 
25-procentowy. 

h) Wodo rotlenek sodowy (NaOH) cz.d.a., roztwór 
około 0,5n. 

i ) Wzorcowy roztwór fluoru: rozpuści ć 2,2100 
NsF cz.d.a. w 1 dm3 wody destylowanej. 10m3 

wiera 1 mg F. 

g 

za-

5.4.2.4. Wykonanie oznaozania. Do parownicy pla
t ynowe j pojemności około 100 cm) odważyć z ~ład
no ścią do 0,0002 g około 0,2 g badanego fluorku 
glinowe~o przygotowanego wg 5.3, dodać 10 cm3 25-
-procentowego roztworu wodorotlenku sodowego. 

Zawartoś ć parownicy ogrzewać aż do rozpuszcza
nia się osadu. Następnie dodać około 20 cm3 wody 
destylowanej, roztwór zagotować , a po jego prze
stygnięciu przenieść ilośoiowo do kolby destyla
cyjnej 1 z nasadką deflegmacyjną 4 i wsypać około 

1 g kwarcu lub krzemionki. Kolbę połączyć z chłod
nicą 2. Pod chlodnicę wstawić odbieralnik z two
rzywa sztucznego, przezroczystego, uprzednio wy
kalibrowany, do zbierania destylatu. Kolbę desty
lacyjną zamknąć i dodać z wkraplacza 3 50 cm3 roz- . 

tworu kwasu siarkowego. Zestaw połączyć z kolbą,w 

której wytwarzana jest para wodna. Kolbę destyla
cyjną ogrzewać do uzyskania temperatury 15000. 
WÓwc zas rozpocząć przepuszczanie pary wodnej z 

szybkością 250 ~ 300 g/gOdZ . 
Destylację prowadzić aż do uzyskania około 

400 cm3 destylatu . Po zako ńc zeniu destylaCji des
tylat przelać do kolby pOmiarowej pojemności 

500 cm3 , rozcieńczyć wodą destylowaną do kreski i 
wymieszać . Odmi erzyć 50 cm3 tego roztworu do kol
by stożkowe j pojemnośc i 300 cm3 , dodać około 
50 cm3 wody destylowanej , 1 cm3 roztworu alizary
ny S i kroplami - 0 ,5n roztworu wodorot~enku so
dowego, do wystąpienia różowego : zabarwienia (pIl 
6 ,6 ~ 6,6 ) . Kontrolując pH za pomocą pehametru d0-
da ć kr oplami roztworu kwasu solnego do osi F,gni ę

c ia wartoś ci pH mi ęd zy 4,3 a 5,2. Dodać 3 cm3 roz
tworu alizaryny S, a następnie nadal używając pe
hametru dodawać małymi porc jami ro ztworu buforo
wego, do uzyskania pH 3,4 ±O,1. 

Mieszając roztwór miareczkować mianowanym roz
tworem a zotanu torowego do powstania różowego za
barwienia . RÓwnolegle wykonać oznaczanie pr6by 

ślepej, stosując ten sam przebieg postępowania i 
te same ilośc i odczynników, jak przy oznaczaniu 
badanej próbki. 

Zawartoś ć fluoru (X 1) obliczyć w procentach wg 
wzoru· 

( V - V ). M • 100 . 500 (V - V ). M 
X 1 '" 1 - 1 

50·1000 . m m 
w którym: 

V - objętość roztworu azotanu torowego, zużyta 
do miareczkowania badanej próbki, cm3 , 

V
1 

- obj ęto ść roztworu azotanu torowego, zużyta 

do miareczkowania ślepej prÓby, cm3 , 
M - miano roztworu a~otanu torowego , mg F/cm3, 
m - odważka fluorku glinowego, g. 

5.4.3. Oznaczanie zawartośc i glinu (Al) 

5.4.3.1. Zasada metody. Metoda polega na prze-
pr owadzeniu glinu do roztworu sposobem podanym wg 
5.4.3.3 a) lub wg 5.4.3.3 b ) , a następnie komplek
sometrycznym oznaczaniu wobec dwumetr.ylonaftydyny 
i żela-i zożelazicyjanku potasowego. 

5.4.3.2. OdCZynniki i roztwory 
a) Bufor octanowy: 500 g octanu amonowego czA.a. 

rozpuścić wokoło 700 cm3 wody destylowanej, ~ 
20 cm3 kwasu octanowego lodowatego oz.d.a. i uzu
pelnić wodą destylowaną do obj ętości 1 dm3• Roz
twór powinien mieć pH = 5. 

b) Cynk metaliczny cz.d.a.,roztwJrO,05ml rozpuścić 
3,269 g cynku w jak najmnie jszej ilości roztworu 
kwasu solnego, po czym uzupełnić roztwór wodą des
tylowaną do kreski w kolbie pomiarowej pOjemności 
1 dm3• 

Molarność ro ztworu cynku oznaozyć, mianując go 
ściśle 0,05m roztworem wersenianu dwusodowego. W 
tym celu odpipetować 25 cm3 0,05m roztworu wers e
nianu dwusodowego do kolby stożkowej pojemnoŚCi 

500 cm3 , dodać 100 om) WOdy destylowanej, 20 cm3 

buforu octowego. Calość doprowadzić do wrzenia, u-
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trzymująo w tym stanie roztwór w oiągu 2 ~ 3 min, 
następni e oChlodz,ić, dodać 1, ćm~ roztworu telazo
i ~elazicyjnaku potasowego oraz 0,5 om3 roztworu 
3,3-dwumetylonaftydyny, po czym miareczkować roz
tworem cynku do wystąpienia ró~owego zabarwienia. 
W końcowym etapie roztwór cynku dodawać powoli, 
pOjedynczymi kroplami, oałość energi oznie miesza
j ąo. 

Miano roztworu cynku obliozyć wg wzoru 

w którym: 
V

1 
- objętość 

cm3, 
V2 - objętość 

0, 05 - molarno ść 

go . 

V ... 
m = -- .0,05 

V2 

roztworu wersenianu dwusodowego, 

roztworu cynku, cm3 , 
roztworu wersenianu dwusodowe-

c) Fenolof taleina, 1-procentowy roztwór alkoho-
lowy. 

d) Kwas fluo rowodorowy (HF) cz .d.a. 
e) Kwas s iarkowy (H2S04 ) cz.d.a. ( 1 , 84) . 
f) Kwas solny (HCI) cz.d.a. (1.19) i roztwór 1:1. 
g) Kwaśny s i arczan potasowy (KHS04 ) cz.d.a. 
h) Roztw ór że~- i żelazocyjanku potasowe go: 

5 cm) 1-proc ent owego roz tworu ~elf'zocyjanku i 

20 cm) 1- procentowego roztworu że lazicy j anku po
tasowego ro zcieńczyĆ wodą destylowaną w kolbie po
mi a rowej poj emno śc i 100 cm3 i uzupełni ć do kreskL 
Roztwór jest trwa ły w c i ągu 1 ~ 2 dni. 

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

j ) 'I/oda amc:1iakalna cz.d.a. roztwó r 1 :1. 

k) Wersenian dwusodowy (C1oH14N20aNa2' 2H20) 
cz.d.a., roztwór O,05m: 18 , 612 g wersenianu dwu
sodowego rozpuści Ć w kolbie pomiarowej pojemności 
1 dm3 w wodzie destylowanej i uzupełniĆ do kreski. 

l ) Wodorotlenek sodowy (NaOH) cz.d.a., roztwór 
30-procentowy. 

5.4.3.3. Przygotowanie r oztworu do oznaczania 

a ) PrZygotowanie roztworu wyjściowego do ozna
czania glinu . Odważy ć w parownicy platynowej oko
lo 0,3 g badanego fluorku glinowego z dokladnoś

cią do 0,0002 g , przygotowanego wg 5.3. DodaĆ olar 
lo 1 cm3 kwasu fluorowodorowego i około 1 nm3 kwa
su siarkowego , po czym odparować na łaźni piasko
wej do odpędzenia kwasu siarkowego . Nast ępnie do
da ć do parownioy około 6 g kwaśnego siarczanu po
tasowego. Parowni c ę wstawić do pieca elektryczne
go, ogrzewanego do temperatury około 500° C i sta
piać do uzyskania jednolitego stopu. Po ostygnię
ciu pa rownicy stop zalać wodą de stylowaną, dodać 

2 cm3 kwasu solnego, po czym pod przykryciem o
grzewać przez kilka minut na maszynce elektryoz
nej. Dodać okolo 10 cm3 kwasu solnego 1:1 prze
nieś ć ilo ściowo do zlewki pojemności 250 cm3 igp
tować pod przykryciem do całkowitego rozpuszcze
nia s i ę osadu. Zawartość zlewki przelać do kolby 
pomiarowej pojemności 250 cm3 i uzupełniĆ wodą 
destylowaną do kreski. Całość dobrze wymieszać. 

b) PrZygotowanie roztworu wyjściowego do ozna
ozania: glinu, krzemionki 1 żelaza. Około 0,3 g 
fluorku glinowego przygotowanego wg 5.3 zważyć z 
dokładnością do 0,00002 g, rozpuścić przez goto
wanie w parownicy platynowej w 10 cm3 wodorotlen
ku sodowego. GotowaĆ do gęstej masy, dodać 20 cm3 

wody destylowanej i ponownie zagotowaĆ (gotować 

do uzyskania klarownego roztworu). Po oEtudzeniu 
dodać kwasu solnego do reakcji silnie kwaś

nej pH = 1 ~ 2. Calo.ść zagotować i przenieść iloś

ciowo do polietylenowej kolby pomiarowej pojennoś

oi 250 cm3• 

5.4.3.4. Wykonanie oznapzania. Odmierzyć 25 cm3 

roztworu wyj ś ciowego, przygotowanego wg 5.4.3.3a) 
lub wg 5.4.3.3 b) do kolby stożkowej pojemno ści 

500 cm3 , dodaĆ 100 cm3 WOdy des~ylowanej, 25 cm3 

śoiśle 0,05m roztworu werseni~nu d~~sodowego, kil

ka kropli fenoloftaleiny 1 r oztworem amoniaku do
prowadzić do zmiany barwy (ró żowej). Następnie 

kroplami dodawaĆ roztworu kwasu so lnego 1:1 , do 
całkowitego odbarwienia, plus dwie krople w nad
miarze. Dodać 20 cm3 buforu octanowego , po czym 
roztwór ogrzać , utrzymując go w stanie wrzenia VI 

ciągu 2 ~ 3 min . Po ostygnięciu roztworu doda Ć 

1 cm) roztworu żelazo- i żelazicy janku potasowego 
oraz 0,5 cm3 roztworu 3,3-dwumetylonaftydyny i 
miareczkowaĆ roztwo rem cynku do wystąpienia różo
wego zaba rwienia. W końcowym etapie roztwór cyn
ku dodawać powoli, po.jedynczymi kroplami, calo ść 

energicznie mieszając. 
Zawartość glinu (Xz) obliczyć w procentach wg 

wzoru 
(25 • m 1 - V • m

2
)' 0,02697 '1 00 ' 250 

X2 = ------~------~-----------------
G . 25 

VI którym: 
25 - objętoś ć roztworu wersenianu dwusod.o-

3 wego, cm , 
m

1 
- molarnoś ć roztworu wers enianu dwuso

dowego, 
V - obj Qtość r oztworu cynku zużyta do od

miareczkowania nadmi aru roztworu wer
senianu dwusodowego, cm3 , 

m
2 

- mo larność roztworu cynku , 
0 ,02697 - i l o ść Al odpowiadająca 1 cm3 ściśle 1n 

roztworu wersenianu dwusodowego, g , 
G - odważka badanego fluorku gli nowego , e. 

5.4.4. Oznaczanie zawartości krzemu (S i O2 ) 

5.4 .• 4.1. Zasada metody. Podstawą fotometryczne
go oznaczani a krzemionki jest wytworzenie ~ies
ko zabarwionego kompleksu krzemomolibdenowego przy 
pH 1,1 ~ 1,3. 

5.4.4.2. Odczynniki i roztwory 

a) Wzorcowy roztwór krzemu : 0,314 g fluorokrze
mianu sodowego (Na2S1J'6) cz.d.a. rozpuś c i ć w wo
dzie destylowanej w polietylenowej ko l bie pomia
rowej pOjemności 1 dm3 , dopelnić wodą do kreski i 
wymieszaĆ. Odmierzy ć 25 cm3 tak przygotowanego 
roztworu do ko lby pomiarowe j pojemności 100 cm3, 
uzupełniĆ wodą do kreski i wymieszać. 
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1 cm3 t ak przygotowanego roztworu zaw:lBra .Op25 mg 

3i02• 
Dopuszcza się równi e ż stosowanie wzorcowego roz-

tworu krzemu przygotowanego w następujący sposób : 
do platynowego tygla odważyć 0,5000 g krzemionki 
otrzymanej z czystego kwasu krzemowego , wyprażo

nej do stałej masy w 10000 C lub 0 ,5000 g czystego 
kwarcu wyprażonego przez 1 godz w temperaturze 
10000 C. 

Do tygla dodać 5 g węglanu sodowego i wymi eszać 

pręcikiem platynowym. Tygiel wstawić do pieca i 
s tapiać w tempera turze 900 0 C. Po stopieniu tygiel 
wyjąć , ostudzić , a następnie dodać gorącej wody i 
ogrzewać łagodnie do całkowitego rozpus zczenia o
sadu. Zawartość tygla przenieść ilościowo do po-

lietylenowej kolby pomiarowej pO jemnośc i 1 dm3, u
zupełnić wod~ do kreski i wymieszać . Odmierzyć 

50 cm3 tego roztworu do kolby pomiarowej pojem
n o śc i 1000 cm3 , uzupełnić wodą do kreski i wymie
szać. 1 cm3 tego roztworu zawiera 0 ,025 mg Si02 • 

b) Kwas azotowy (NH03 ) cz.d.a., roztwor 2nl 
135 cm3 kwasu a7.otowego (1,4) rozcieńczyć wodą delt
tylowaną do ob jętości 1 dm3• 

c) Kwas azotowy (HN03 ) cz . d .a. (1,4). 
d) Kwas borowy ( H3B03 ) cz . d.a. 
e) Kwas solny (HCl) cz . d.a . (1,19). 
f ) Kwas szczawiowy (COOH)2 - 2 H

2
0) cz.d.a., 

roztwór 6-procentowy . 
g) Mieszanina redukująca: 5 g kwasu cytrynowego, 

1 g kwasu askorbinowego rozpuściĆ w 50 cm3 wody 
destylowanej i roztwór uzupełnić do objętości 

100 cm3 w kolbie pomiarowej. 

h) Molibdenian amonowy (NH4)6Mo7024'4H20 cz .d.a., 
roztwór 10- procentowy . 

Roztwór należy przechowywać VI naczyniu z polie
tylenu . 

i) Roztwór korygujący w przypadku stapiania 
pr óbki : 4 g kwasu borowego wymieszać w parownicy 
platynowej z 4 g bezwodnego węglanu sodowego, sto

pić w temperaturze 10000 C. Stop rozpuścić VI wo
dzie , dodać kwasu azotowego (1,4) do pH = 1 + 2 i 
otrzymany roztwór uzupełni ć wodą do kreski w kol
bie pomiarow ej pOjemnośc i 250 cm3• 

Roztwór ten przygotować w dniu wykonania skali 
wzorców. 

k) Roztwór korygujący w przypadku rozpuszczenia 
badanej próbki w NaOH : 10 cm3 JO-procentowego roz
tworu NaOH zagotować w parowniCY platynowej z 
20 cm3 wody destylowanej, dodać kwasu solnego do 
reakcji silnie kwaśnej (pH : 1 7 2) i ponownie za
gotować , przenieść ilościowo do kolby pomiarowej 
pojemności 250 omJ , uzupełnić wodą destylowaną do 
kreski i wymie szać . 

l ) Węglan sodowy (Na2C03 ) cz.d.a. 
l) Wodorotlenek sodowy (NaOH) cz.d.a., roztwór 

2n. 

5.4.4.3. Aparatura 
a ) Spektrofotometr. 
b ) Pehamet r. 

5.4.4 .4. Przye;otowanie skali wzorców i wykreś

lenie krzywej wzorcowe~ . Do siedmiu kolb pomiaro
wych pOjemno ś ci 200 cm odmierzyć następuj ące i
lo ś ci cm3 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 
i 0,20 mg Si 02 we wzorou . Nast ępnie do kolb dodać 
po 25 cm3 roztworu korygującego h) lub i ) , w za
leżności z j a ki ego roztworu WYJsc~owego oznacza 
si ę krzemionkę , około 20 cm3 wody destylowanej 
(sprawdz i ć pi! : 1,1 + 1 , 3 lub skorygować 2n HNO

J 
lub 2n NaOH) , po 5 cm3 roztworu mo libdenianu amo
nowego i roztwory wymieszać . Po upł~vie 10 min do 
kolb odmierzyć po 10 cm3 roztworu kwasu szczawio
wego i 5 cmJ roztworu 'redukuj ącego, ponownie wy-

mieszać i odstawić na 7 min . Następnie dopełniĆ 

wodą do 200 cm3 i przeprowadzić pomiar fo tome
tryczny przy długości f a li 780 nm , w kuwecie po
jemności 1 cm3 lub 2 cmJ w zależności od zestawu. 
Wykreśli ć w układzie wspÓłrzędnych wykres krzywej 
wzorcowej , odkładając na osi Odciętych zawartoś

ci Si02 w mg na 200 cm3 roztworu , a na osi rzęd
nych odpowiadające i m wartości ekstynkcji . 

5.4.4. 5. Wykonanie oznaczania. Odważyć w parow
nicy platynowej około 0 , 3 g badanego fluorku gli
nowego z dokładnością do 0 , 0002 przygotowanego wg 
5.3 i wymieszać z 4 g kwasu borowego i z 4 g bez
wodnego węglanu sodow ego. Parownicę wstawić do 
pieca i stapiać w temperaturze 10000 C. Stop roz
puścić w wodzie , dodać kwasu azotowego (1,4) do 
~eakcji kwaśnej pH 1 - 2 . Zagotować , przenieść i
lościowo do kolby pomiarowej pojemności 250 cm3 i 
uzupełniĆ wodą destylowaną do kreski. Do kolby po
miaro~ej pOjemności 200 cm3 odmierzyć 25 cm3 o
trzymanego powyżej roztworu badanego albo r oztwo
ru wyjściowego wg 5. 4.3.3 b) , okolo 20 'cm3 wody 
destylowanej (sprawdzić pH 1,1 + 1 ,3, skorygować 

2 nHN03 ) po 5 cm3 roztworu molibdenianu amonowego 
i roztwory wymieszać . Po upływie 10 min do kolb 
odmierzyć po 10 cm3 roztworu kwasu szczawiowego i 
5 cm3 roztworu redukującego , ponownie wymieszać, 
odstawi ć na 7 min. Następnie dopełnić wodą desty
lowaną do 200 cm3 i przeprowadzić pomiar fotome
tryczny przy długo ś ci fal i 780 nm w kuwecie na 
1 cmJ l ub 2 cm3• Odczytać z krzywej wzorcowej za
warto ść krzemu w mg Si 02 • 

Zawarto ść k:rzemu ( X 3 ) w przeliczeniu na Si02 ob
liczyć w procentach wg wzoru 

a • 250 ' 100 a 
X3 =1000 · 25·G G 

w którym: 
a - zawarto ść krzemu w przeli czeni u na Si02,cd-

czytana z krzywej wzorcowej , mg , 
G - odważka badanego fluorku glinowego, g . 

5 .4. 5. Oznaczanie zawartości że laza (Fe203 ) 

5.4.5.1. Zasada metody. Zas ada oznaczania zawar-
tości żelaza we fluorku glinowym polega na prze
prowadzeniu całej zawartości żelaza do roztworu , 
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redukcj i żelaza trójwartościowego do dwuwartoś

ciowego za pomocą hydroksyloaminy , a nast ępnie~ 

wołaniu reakcj i barwnej z 1 , 10-fenantroliną w ś ro
dowisku o pE = 3 , 5 .;. 4 , 2 . Ekstynkcja uzyskanego 
pomarańc zowoczen/onego roztworu jest proporcjo
nalna do st~żenia żelaza . 

5.4 . 5.2 . Odczynniki i roztwory 
a) Amonowy siarczan żelazawy (NH4 )2Fe (S04) 2 

6H
2

0 cz . d . a .: 0 , 982 4 g świeżo przekrystalizowa
nego i wysuszonego do stałej masy w temperaturze 
pokojowe j ałunu , ro zpuśc i ć w wodzie destylowane j 
z dodatkiem 10 cm3 st;:;żone go kwasu siarkowego i 
rozcieńczy ć roztw ór wod~ destylowaną VI kolbie po
miarowej pojemno ści 1 dm3• 1 cm3 tego roztworu 
zavliera 0 ,2 mg 1"e203• 

b) Chlorowodorek hydroksyloaminy (NH20H'HCL) cz. 
d.a., roztwór i-procentowy, świeżo przygotowany . 

c ) 1,1 0- fenantrolina (C 12H8N2 'H20 ) cz.d.a.,roz
twór 0 , 25- pro centowy : 2 ,5 g 1 ,10-fenantroliny roz
puścić w 100 cm3 oko ło O,1n roztworu kwasu solne
go i uzupełni ć wodą destylowaną do obj ęto ś ci 1 dm3• 

d) Kwas ootowy l odowaty (CH3COOH) cz.d.a. 
e) Kwas s i a rkowy ( l!2S04 ) cz .d.a. (1,84). 
f) Kwas s olny (HC1) roztwór okolo O,1n. 
g) Octan sodowy (CH3COOH '3H20) cz.d.a., roztwór 

50- procentowy . 
h ) Roztwó r buforowy: rozpuścić 272 g óctanu so

dowego ( CH 3COOH. 3H?0) cz . d.a. w wodzie destylowa
nej , dodać 240 cm3-kwasu octowego lodowatego 1 u
zu pełni Ć w odą do ob j ętO ŚC i 1 dm3• 

i ) Roboczy r oztwór wzorcowy: odmierzyć 50 cm3 

podstawowego :'oztworu żelaza do kolby pomiarowej 
pojemno śc i 1 dm 3 i uzupełnić wodą destylowaną do 
kreski. 

1 cm3 tego roztworu zawiera 0 ,01 mg Fe201• Roz
t wór ten sporządzi Ć w dniu przygotowania skali 
wzorców. 

5. 4 . 5. 3. Aparatura 
a) Spektrofotomet r. 
b) Pehametr. 

5.4. 5.4. Przygotowanie skali wzoroów i wykreś

lenie krzywej wzorcowej . Do zlewki pojemnOŚci 

150 cm3 odmierzyć 25 cm"' roztworu korygującego 
(5 . 4.4.2 i ) albo k) , w zależnośoi ~ jakioh warun
kach przygo towu je si ę roztwór wyjśoiowy badanej 
próbki , około 20 cm3 wody destylowanej, 50m3 roz
tworu hydroksylaminy, 50m3 roztworu fenantroli
ny , i 25 cm"' roztworu buforowego. Za pomooą peha
metru sprawdzi ć pH otrzymanego roztworu, powinno 
ono wynosi ć 3 ,5 .;. 4 ,2. Jeżeli nie zmieśoi się w 
tym zakresie , doprowadzić roztwór do właściwego 

pH przez dodanie kwasu octowego lub roztworu octa
nu sodowego zapisując zużytą iloś ć odczynnika. 

Następnie do kolb pomiarowyoh pojemnośoi100 om3 

odmierzy ć po 25 cm3 roztworu korygująoego i tę i
lość kwasu octowego lub octanu sodowego jaką zu
żyto poprzednio pr~ doprowadzeniu próby wstęp

nej do właściwego pR. Do kolb pomiarowych 0d.

mierzyć następnie-, 0,0, 1,0; 2,0, 3,0, 4,0, 5,0, 

7,0 cm3 robo czego roztworu wzorcowego, co odpo
wiada kole j no 0 ,0, 0 , 01, 0 , 02 , 0 , 03, 0 , 04 , 0 ,05, 
0 ,07 mg Fe203 we wzorcu . Do kaŻdej kolby pomi a ro 
wej doda ć po 5 cm) r oztworu hydroksyloaminy 5 cm3 

roztworu fenantroliny i 25 cm3 roztworu buforowe
go . Rozt wór uzupełnić wodą destylowaną do kreski 
i wymieszać . Po 10 min zmierzyć ekstynkcję przy 
510 om w kuweoie grubo śc i 10m3• 

Zale żność otrzymanej warto śc i ekstynkcji od war
tośc i żelaza, wyrażonej w mg Fe203 - przedstawi ć 

gr afiozni e VI prostokątnym układzie współrzędnych . 

5.4.5.5. Wykonanie oznaczania, Do zlewki po
jemności 150 cm) odmierzyć 25 cm3 roztworu bada
ner,o fluorku glinowego otrzymanego zgodnie z 
5.4. 3.3 b ) albo z 5.4 .4. 6 , po czym postępując 

zgodnie z 5.4 . 5.4 ustali ć ilość kwasu octowego lub 
roztworu octanu sodowego w celu skorygowania pH = 
= 3 , 5 7 4,2 . Nast~pnie do ko lby pomia rowej pojem
ności 100 cm3 odmi erzy ć 25 cm3 roztworu badanego 
f luorku glinowego i tę ilo ść kwasu oct-owego lub 
roztworu octanu sodowego jaką zużyto poprzednio 
pr zy doprowadzeniu próby wstępnej -do pH = 3,5 ~ 

4 , 2 . Do kolby doda ć 5 cm3 roztworu hydroksyloami
ny , 5 cm3 roztworu fenantroliny i 25 cm3 roztworu 
buforowego. Roztwór uzupełni ć wodą destylowaną do 
kreski i wymieszać . Po 10 min zmierzyć ekstynk
cje otrzyma nego roztworu przy 510 om , używając ku
wety pojemności 1 cm3• 

Na podstawie zmierzone j wartości ekstynkC ji od
ozytać z krzywej wzoroowej zawartoś ć żelaza w mg 

Fe203• 
Zawartoś ć żela za (X 4 ) obliczyć w procentach wg 

wzoru 

a . 250 . 100 a 
X~= =: 

1000 • 25 . G G 

w którym: 
a - zawartość żelaza, odczytana z wykresu , mg . 
G - odważka b~danego fluorku glinowego, g . 

5.4.6. Oznaozanie strat prażenia 

5.4.6.1. Zasada metody. Metoda polega na kreś

leniu ubytku masy fluorku glinowego prażonego w 
temperaturze 5000 C w obeonośoi tlenku cynkowego, 
który zapobiega ewentualnym stratom fluorku. 

5.4.6. 2. Odozynniki. Tlenek oynkowy (ZnO) oz.d.a., 
wyprażony w temperaturze 9000 C przeohowywanY w ek
sykatorze . W ten sposób otrzymany tlenek cynku 
trwały jes t przez okres 3 dni. 

5.4.6.3. Wykonanie oznaozania. Około 5 g bada
nego fluorku glinowego odważonego do t ygla platy
nowego po j emnośoi 25 C0l3 z dokładnością do O,OOOOg, 
wymieszać przy pomocy pręoika platynowego z1,OOOOg 
tlenku cynkowego . Mieszankę przykryć, wsypując 

3,0000 g tlenku cynkowego . Tygiel zważyć, poczym 
wstawić do zimnego pieca , który następnie ogrze
wać do temperatury 500oC. 

Tygiel z zawartośoią prażyć w tej temperaturze 
przez 2 godz, po czym wstawić do eksykatora do o
stygnięcia i zważyć. Równocześnie wykonać ślepą 
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pr6bę dla tlenku oynku. R6tnioę wagi w gramac~ 

przed prateniem ślepej pr6by i po prateniu ozna
ozyć przez m z ' 

Straty pratenia (X 5) obliozyć w prooentaoh wg 
wzoru 

w kt6rym: 

m - masa tygla z zawartośoią przed prateniem, g, 

mi - masa tygla z zawartośoią po prateniu, g, 
G - odwatka badanego fluorku gl-inowego, g, 

m 2 - różnioa wagi próby ślepej przed i po pra
żeniu, g. 

5.4.7. Interpretacja wynik6w. Wartośoi liczbowe 
występuj ące w normie oraz wyniki obliczeń , nalety 
interpretowa ć zgodnie z PN-70jN-02120. 

IONIII:C 

INPOlUlACJE DODATKOWE do BN-74/6016-49 

Odpowiedniki w normaoh zagranioznyoh 

Czeohosłowaoja ~SN-65 2660 Fluorid hlin1tny tech
nioky 

NRD TGL 9789 Aluminiumfluorid, teohnlsoh, 

ZSRR rOCT 10017-62 An~MHHH~ ~TOPHCT~ TeXHHqeCKH~ 

ZSRR rOCT 10.58-71 AnIDMHHH~ ~TOpHCT~ TeXHHąeCKH~ 

TeXHHąeCKHe Tpe60BaHHH Ha npO~KUHD nOCTaBnH

e",y~ Ha 3Kcnopr. 
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