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NORMA BRANZOWA

BN-68

WYROBY PRZEMYStU

6191-85

CHEMICZNEGO Odczynniki
Fluorek sodowy
Grupa katalogowa X 51
i, WSTEP cd, tablicy

1,1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest flu-
orek sodowy stosowany jako odczynnik chemiczny,

Fluorek sodowy mat

a) wzér chemiczny - NaF,

b) ciezar czasteczkowy - 41,997 (1962 r.).

1,2. Normy zwigzane
PN/C-06500 Odczynniki, Przygotowanie roztwordéw do

kolorymetrii i nefelometrii

PN/C-06501 Odeczynniki. Roztwory pomocnicze, mie-
szaniny i paplerki wskaZnikowe stosowane w ana-
lizie odeczynnikéw nieorganicznych

PN-54/C-80001 Odczynniki. Opakowanie, znakowanie
i przechowywanie

PN/C-80047 Odczynniki, Pobieranie prébek i prazy-
gotowanie éredniej prébki laboratoryjne}]

2, PODZIAL I OZNACZENIE

e e e o e b e e

2,1, Gatunki, W zaleznosci od zawartosci zanie-
czyszczed rozréznia sie dwa gatunki fluorku sodo-
wego oznaczone:

cz.d.a, - czysty do analizy,

cz, - czysty,

2,2, Przyklad oznaczenia fluorku sodowego czys-
tego do analizy:

FLUOREK SODOWY cz.d.a, BN-68/6191-85

3, WYMAGANTA

3,1, Wymagania ogélne, Fluorek sodowy powinien
mieé postaé bialego krystalicznego proszku trudno

rozpuszczalnego w wodzie,

3,2, Wymagania szczegélowe

Gatunki
Wymagania »
CZeUdeas CZe
a) Fluorku sodowego (NaF),%, nie
mniej ni, 98 96
b) Substancji nierozpuszczalnych
w wodzie, %, nie wiecej niz 0,05 0,1
¢) Chlorkéw (C17), %, nie wie-
cej niz 0,005 0,01
d) Siarczanéw (SO£'), %, nie
wiecej niz 0,04 0,1

Gatunki
Wymagania
cz.de.a. CZe

'e) Metali ciezkich s%racanych

siarkowodorem (Pb“*), %, nie

wigcej niz 0,002 0,005
f) Zelaza (F33+), %, nie wie=

cej niz 0,005 0,01
g) Kwasowoéé w przeliczeniu na

fluorowodér,%,nie wiecej nis 0,2 0,5
h) Alkalicznosé w przeliczeniu

na weglan sodowy, nie wiecej

ni&’s, % i 1 1.5
i) Krzemu (Si), %,nie wiecej nit 0,05 0,1

4, PAKOWANIE I PRZECHOWYWANIE

e e et

Fluorek sodowy nalezy pakowaé, znakowaé 1 prze-
chowywaé¢ zgodnie z PN-54/C-80001,

Produkt nalezy pakowaé w sloiki szklane oranzo-
tworzyw
sztucznych, Oba rodzaje opakowan powinny mieé zam-
knigcie 2 tworzywa sztuczneg® na gw%nt.

Masa netto: 100 g, 250 g, 500 g.

Na %zyczenie odbiorcdéw dopuszcza sie inny rodzaj
i wielkoéé cpakowania.

5, BADANIA

we, wewngtrz parafinowane lub wfsloiki z

5.1, Pobieranie prdébek, Prébki naleiy pobieraé
zgodnie z PN/C-80047, Masa §redniej prébki labo-

ratoryjnej powinna wynosié co najmniej 100 g Préb-
ke nalezy przechowywaé¢ w przeciggu 3 miesiecy, W
przypadku eksportu czas przechowywania prébki po-
winien wynosié¢ 6 miesiecy.

5,2, Rodzaje badan

5,2,1, Oznaczanie Zawartoéoi fluorku
(NaF)

sodowego

5,2,1,1l Odezynniki 1 roztwory

a) Alun glinowo-potasowy [KAIFSO4}2 . 12H20]
cz.d.a., roztwér: 39,5325 g alunu glinowo-potaso=
wego rozpudcié w goracej wodzie, Po ostudzeniu
przeniedé ilosdciowo do kolby pomiarowe] pojemnog-
ci 1000 ml i dopeinié do kreski wodg o temperatu-
rze 20°C. Nastawié miano roztworu na fluorek so-

dowy cz.d.a. dwukrotnie przekrystalizowany z wody

Zjednoczenie Przemystu Azotowego
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Azotowego dnia 1 marca 1968 r.
jako norma obowiazujaca w zaokresie produkcji od dnia 1 pazdziernika 1968 r.

(Mon. Pol. nr 23/1968 poz. 152)
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i wysuszony w temperaturze 105°C; prayjaé jego czy-
stodé za 99,8% lub 99,9%,

b) Chlorek sodowy cz.d.a.

o) Czerwien metylowa, O,i-procentowy roztwdr al-
koholowy.

d) Fenoloftaleina, i-procentowy roztwér alko-
holowy.

e) Kwas solny, roztwér 0,1in,

f) Wodorotlenek sodowy, roztwér 0,1in.

5,2,1.2, Wykonanie oznaczanja, 0,2 g badanej préb-
ki zwazonej z dokladnos$cig do 0,0002 g rozpuscié

w 30 ml wody w kolbie stozkowej pojemmnosci 250 ml,
Dodaé 30 g chlorku sodowego, 3-4 krople femolofta-
leiny i zobojetnié roztwér w zaleznoéci od odczy-
nu roztworem kwasu solnego lub wodorotlenku sodo-
wego. Na dnie kolby powinna zostaé niewielka 1lo$é
chlorku sodowego. Zobojetniony roztwér ogrzaé do
temperatury 70 = SOOC, dodaé¢ kilka kropli czerwie-
ni metylowej i miareczkowaé roztworem atunu gli-
nowo-potasowego do wystapienia rézowego zabarwienia.
. Réwnolegle wykonaé $lepg prébe miareczkujac roz-
twér wodny zawierajgecy 30 g chlorku sodowego wo-
bec czerwieni metylowej roztworem alunu glinowo-
-potasowego,

Zawartosé fluorku sodowego (Xi) obliczyé w pro-
centach wg wzoru

(v-v,)-0,021 - 100

m

(1)

X4

V = objetosé roztworu atunu glinowo-potaso-
wego zuiytego do miareczkowania badane]
préby, ml,
V, - objetosé roztworu atunu glinowo-potaso-
wego zuzytego do miareczkowania dSlepe}]
préby, ml, i
m = odwazka badanej prébki, g,
0,021 ~ 1l0éé fluorku sodowego $cisle
dajaca 1 ml 0,5n roziworu atunu glino-
wo-potasowego, g.
Za wynik nalezy przyjaé érednig arytmetyczng wy-
nikéw co najmniej dwéch oznaczan nie réinigecych
sie miedzy sobg wigcej niz o 0,3%.

5,2,2, Oznaczanie zawarto$ci substancji nieroz-

puszczalnych w wodzie, 5 g fluorku sodowego odwa-
%yé z doktadnodcig do 0,01 g i rozpuécié w parow-

nicy platynowej w 200 ml wody destylowanej. Roz-
twér grzaé w ciggu 1 godz na ltaZni wodnej, naste-
pnie przesaczyé przez wysuszony do staiej masy 1
zwazony szklany tygiel G4, Zawartos$é tygla prze-
myé goraca wodg, po czym tygiel z pozostaloseis su-
szyé w temperaturze 105 = 110°c do statej masy.

Zawartosé substancji nierozpuszczalnych w wodzie
(Xz) obliczyé w procentach wg wzoru

odpowia-

X. = mi- 100
2T m (2)

w ktérym;

m, - masa wysuszonej pozostatosci, g,

m = odwazka badanego fluorku sodowego, g.

Za wynik przyjaé srednig arytmetyczng wynikéw co
najmiej dwéch oznaczen nie réznigcych sie miedzy
sobg wiecej niz o 0,01%.

5,2.3. Oznaczanie zawartosci chlorkéw (c17)

5.2.3.1, Odeczynniki i roztwory

a) Kwas borowy cz.d.a., roztwér 2,8-procentowy.

b) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15).

o) Azotan srebra cz.d.a., roztwér 0,1in.

d) Roztwdér wzorcowy chlorku (Cl™ ), przygotowany
wg PN/C-06500, rozclenczony przed uzyciem w sto-
sunku 1 : 99. 1 ml roztworu zawiera 0,01 mg C1~

5,2.3.2. Wykonanie oznaczania, Odwazyé 1 g flu-

orku sodowego z doktadnoscia do 0,01 g, rozpuscié
w 25 ml roztworu kwasu borowego, dodaé¢ 10 ml wody

i przesaczyé do cylindra kolorymetrycznego przez
sgczek doktadnie przemyty woda do zaniku reakeji
na jony chlorkowe, Do przesgczu dodaé 1 ml kwasu

azotowego 1 1 ml roztworu azotanu srebra,

Badany fluorek svdowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli opalizacja powstala w badanym roztworze
nie bedzie silniejsza po 20 min niz opalizacja rdw-
noczesnie przygotowanego roztworu wzorcowego, Zza-
wierajgcego w tej samej objetosci 25 ml roztworu
kwasu borowego, 1 ml kwasu azotowezo, 1 ml roztwo-
ru azotanu srebra oraz:

- 0,05 mg C1™
- 0,1 mg Cl1~

dla odezynnika c¢z.d.a.
dla odczynnika cz.

5,2.4, Oznaczanie zawartoscl siarczandéw (sof_l

5.2.4.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas solny ez.d.a. (1,12),

b) Chlorek barowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy,

5.2,4,2, Wykonanie oznaczania, Odwazyé 5 g flu-

orku sodaowego w parownicy platynowej z dokla dnod-
cig do 0,01 g, rozpuscié w 100 ml wody 1 25 ml
kwasu solnego, a nastepnie odparowaé¢ do sucha na
tazni wodnej. Suchg pozostalodé zwilzyé 5 ml kwa-
su solnego, rozpuvdcié¢ w niewielkiej ilodeci wody i
odparowaé ponownie do sucha, Nastepnie suszyé w
temperaturze 120°C w clggu 2 godz, ponownie zZwil-
2yé 5 ml kwasu solnego i odparowaé na tazni wod-
nej do sucha. Pozostalo$é rozpuécié w 50 ml wody,
dodaé 1 ml kwasu solnego, przesaczyé 1 sgczek prze-
myé takg 1lodcig goracej wody, aby catkowita ob-
Jetosé przesgczu i wody 2z przemywania wynosita
100 ml,

Przesgcz ogrzewaé¢ do wrzenia, dodaé 5 ml roztwo-
ru chlorku barowego i pozostawié na 18 = 20 godz.
Wydzielony osad odsgczyé przez twardy saczek prze-
my¢é¢ woda do zaniku reakcji na jony Cl~ i wyprazyé
w temperaturze 800°¢c do statej masy.
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Zawarto$é siarczandw (3%) obliczyé w procentach
wg wzoru

m1'0'4115 . 100
Xa - m (3)
w ktérym:
m, - masa wyprazonego osadu, g,

m = odwazka badanego fluorku sodowego, g,
0,4115 - mnoznik do przeliczenia masy BaSO, na
. masg SOE-.
Za wynik przyjaé drednig arytmetyczng wynikéw co
najmniej dwéch oznaczan nie rézniacych si¢ miedzy

sobg wiecej niz o 0,01%,

5,2,5, Oznaczanie zawartoégi metali ciezkich
2+
)

strgcanych siarkowodorem (Pb

5.2,5.1, Odczynniki 1 roztwory
a) Kwas borowy cz.d.a., roztwor wodny 2,8-pro-

centowy.

b) Woda amoniakalna cz.d.a., roztwér 10-procen-
towy. '

c) Kwas octowy lodowaty cz.d.a,.

d) Woda siarkowodorowa, swiezo przygotowana wg
PN/C-06501.

e) Roztwér wzorcowy olowiu przygotowany wg PN/
C-06500, rozcienczony w stosunku 1 3 99, 1iml roz-

tworu zawiera 0,01 mg Pb2+.

5,2,5.2, Wykonanie oznaczania, Odwazyé 1 g ba-
danego fluorku sodowego z dokladnoscig do 0,01 g,

rozpuscié w mieszaninie 25 ml kwasu borowegoi 15ml
wody. Roztwdr zobojetnié ostroinie wobec papierka
uniwersalnego odmierzong ilodcig wody amoniakal-
nej, dodaé 0,5 ml kwasu octowego lodowatego 110 ml
wody siarkowodorowej.

Badany fluorek sodowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli zabarwienie powstale w badanym roztwo-

rze nie bedzie intensywniejsze po 10 min niz za-
barwienie przygotowanego réwnoczesnie roztworu
wzorcowego, zawierajacego w tej samej objetosel

25 ml kwasu borowego takg sama 1l0$é wody amonia-
kalnej jak w prébce badanej, 0,5 ml kwasu octowe-
go, 10 ml wody siarkowodorowej oraz:

dla odcz}nnika cz.d.a. - 0,02 mg sz*,

dla odczynnika oz, - 0,05 mg Pb2+.

5,2,6, Oznaczanie zawartodci 2elaza gFea+2

5.2,6,1. Odeczynniki i roztwory
a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84).

b) Woda amoniakalna c¢z.d.,a.,, roztwér i0-procen-
towy.

¢) Kwas sulfosalicylowy cz.d.a., roztwér 10-pro-
centowy,

d) Roztwér wzorcowy zelaza przygotowany wg PN/
C-06500 rozcienczony w stosunku 1:99. 1 ml raztwo-
ru zawiera 0,01 mg Fe3+‘

5.2.6,2 Wykonanie oznaczania, Odwazyé 1 g ba-
danego fluorku sodowego z doktadnoscig do 0,01 g,

zwil2zyé w parownicy platynowej 2 ml kwasu siarko-
wego i po 15 min ogrzewaé¢ na tazZni wodnej i pias-

LR e =

kowe) do odparowania kwasu siarkowego, Pozostalodé
po ostygnigoiu rozpudcié w wodzie, przesgozyé do
kolby pomiarowej pojemnodoi 100 ml, uzupeinié ob=-
Jetodéé wodgq do kreski i dobrze wymieszaé, Do cy-
lindra kolorymetrycznego pobraé pipeta 20 ml 0=
trzymanego roztworu, dodaé 2 ml roztworu kwasu sul-
fosalicylowego, wymieszaé, zobojetnié roztworem
wody amoniakalnej wobec papierka uniwersalnego, u-
zupeinié objetosdé roztworu do 30 ml, dodaé Jesz-
cze 5 ml wody amoniakalnej i wymieszaé,

Badany fluorek sodowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezell zabarwienle powstale w badanym roztwo-
rze nie bedzie intensywniejsze, niz =zabarwienie
przygotowanego réwnoczednie roztworu wzorcowego,
zawierajgcego w tej samej objetosci 2 ml kwasu
sulfosalicylowego i takg samg ilo$é amoniaku jak
w prébie badanej oraz dla:

odczynnika cz.d.a. - 0,01 mg F93+,

odczynnika cz. - 0,02 mg Fe3+.

5,2,7, Oznaczanie kwasowosci w przeliczeniu na
fluorowoddr

5.2,7.1, Odczynniki i roztwory
a) Azotan potasowy cz.d.a., roztwdr nasycony.

b) Wodorotlenek sodowy, roztwér O,1in.

¢) Fenoloftaleina cz.d.a., 1-procentowy roztwér
alkoholowy.

d) Woda destylowana nie zawierajgca 002 Przygo=-
towana wg PN/C~-06501.

5,2,7.2, Wykonanie oznaczania, Odwazyé 2 g ba~
danego fluorku sodowego z dokladnoscig do 0,01 g

i rozpudécié w parownicy platynowej w 40 ml wody.
Do roztworu dodaé¢ 10 ml roztworu azotanu potaso-
wego, oziebié do temperatury 0°C 1 dodaé nastep~
nie 3 krople roztworu fenoloftaleiny,.

Jezeli nie wystapl rézowe zabarwienie, miarecz-
kowaé roztworem wodorotlenku sodowego, aZz powsta-
te rézowe zabarwienie roztworu bedzie utrzymywaé
sie w ciggu 15 sek w temﬁeraturze nie przekracza-
Jace) 5°¢C,

Zawartoséé fluorowodoru (X;J oblieczyé w procen-
tach wg wzoru

V-0,0020 -100
4 m

X (4)

w ktérym:
V = objetosé 0,in roztworu wodorotlemku so-
dowego zuizytego do miareczkowania ba-
danej prébki, ml,
m - odwazka badanej prébki, g,
0,0020 - iloéé fluorowodoru $cidle odpowiadaja-
ca 1 ml 0,1in roztworu wodorotlenku so-
dowego, g£. -

5,2,8, Oznaczanie alkalicznoseci w__przeliczeniu
na weglan sodowy

5,2.8.1, Odczynniki i roztwory
a) Azotan potasowy cz.d.a., roztwér nasycony.

b) Kwas solny, roztwér O,1in,
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o) Fenoloftaleina o¢z.d.a,, i-procentowy roztwér
alkoholowy,

d) Woda destylowana nie zawierajgca CO2 przygo-
towana wg PN/C-08501,

5,2,8,2, Wykonanie oznaczania, Jezeli przy ozna-

czaniu kwasowoécl wg 5.2,7 po dodaniu roztworu
fenoloftaleiny powstanie rdézowe zabarwienie, na-
lezy miareczkowaé¢ badang prébke 0,in roztworem kwa-
su solnego do zaniku rézowego zabarwienia w tem-
peraturze nie przekraczajgce] 5°c.

Zawartos$é weglanu sodowego (X%) obliczyé w pro-
centach wg wzoru

V-0,0053 - 100
X, = (5)
5 m

w ktérym:
V - objetodé O0,1n roztworu kwasu solnego
zuzytego do miareczkowania badane) préb-
ki, ml,
m - odwazka badanej prébki, g,
0,0053 - ilodé weglanu sodowego odpowiadajgca
i ml O0,in roztworu kwasu solnego.

5,2.9, Oznaczanie zawartosci krzemu (Si)
5,2,9,1, Odoczynniki 1 roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a., roztwér 1 + 1,

b) Kwas borowy cz.d.a.

¢) Molibdenian amonowy, roztwér 10=-procentowy.

d) Chromian potasowy cz.d.a. (K20r04), roztwér
wzorcowy: 1,21 g chromianu potasowego wysuszonego
do stalej masy 1 5 g boraksu (N323407°10H20) rog-
puséeié w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 ml ido-
peinié wodg do kreski, 1 ml roztworu odpowiada
0,000097 g Si.

5.2,9,2, Wykonanie oznaczania, 0,5 g badane}

prébki odwazyé w platynowej parownicy 2z doktad-
nodcig do 0,0002 g, dodaé 4 g kwasu borowego, oko-

1o 50 ml wody 1 ogrzewaé do rospuszozenia si¢ lwa-
su borowego. Nastgpnie sawartodé parowniocy prse-
laé lub przesgczyé (jezeli roztwér nie jest kla-
rowny) .do cylindra kolorymetrycznego pojemmodei
100 ml, dodaé 5 ml roztworu kwasu azotowego,10 ml
roztworu molibdenianu amonowego, dopeilnié wodg do
kreski, wymieszaé i pozostawié na 10 min,

Do drugiego oylindra wlaé okoio 100 ml wody 1 z
mikrobiurety wkraplaé¢ roztwér wzorcowy az do osig-
gnigeclia jednakowego zabarwienia w obu cylindrach.
Obserwowaé¢ roztwory z géry trzymajac cylindry na
biatym tle. Poréwnanie zabarwienia nalezy przepro-
wadzaé po kazdym dodaniu porcji roztworu wzoroco-
wego, Pod koniec miareczkowania poziomy cieczy w
Jednakowej
wysokodci przez dodanie wody destylowanej.

Jednoczednie nalezy wykonaé $lepa prébe uzywa-
Jac tych samych ilodci odczynnikéw co prsy prébie
wtadciwej oraz zmiareczkowaé roztworem wzorcowymnm,

Zawartosé krzemu (Xé) obliczyé w procentach wg
wzoru

obu cylindrach nalezy doprowadzié do

_ (V-v,)-0,000097 - 100

6 = (8)

w ktérym:

V - abjetosé roztworu wzorcowego zuiytego
do poréwnania zabarwienia ¥ roztworem
prébki badanej, ml,

V, = objetodé roztworu wzorcowego zuiyte-
go do wyréwnania zabarwienia ze $le-

pa préba, ml, ,
m = odwazka badanego fluorku sodowego, g,
0,000097 - 1l0éé krzemu odpowiadajaca 1 ml roz-

tworu wzorcowego, ml,
Za wynik przyjaé drednig arytmetyczng wynikéw co
najmniej dwéch oznaczan nie réznigcych sie miedzy
sobg wiecej niz o 0,005%,

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN=-68/6191=g5

Niniejsza norma zastgpuje ZN=58/MPCh/01-285,



