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NORMA BRANZOWA 
BN-68 

6191-85 
WYROBY PRZEMYSŁU 

CHEMICZNEGO Odczynniki 

Fluorek sodowy 

i. WSTEP 

i.1. Przedmiot noray. Przedmiotem normy jest llu-

orek sodowy stosowany jako odczynnik chemiczny. 
Fluorek sodowy Da: 

a) wzór chemiczny - NaF, 

b) ciężar cząsteozkowy - 'i,997 (i962 r.). 

i.2. NormY związane 
PN/C-06500 Odozynniki. Przygotowanie roztworów do 

kolorymetrii i nefelometrii 
PN/C-0650i Odczynniki. Roztwory pomoonicze, mie­

szaniny i papierki wskaźnikowe stosowane w ana­
lizie odczynników nieorganicznyoh 

PN-5'/C-8000i Odczynniki. Opakowanie, znakowanie 
i przechowywanie 

PN/C-aOO'7 Odczynniki. Pobieranie próbek i przy­
gotowanie średniej próbki laboratoryjnej 

2. PODZIAL I OZNACZENIE 

2.i, Gatunki. W zależności od zawartości zanie­
czyszczeń rozróżnia się dwa gatunki fluorku sodo­

wego oznaczone: 
cz.d.a. - czysty do analizy. 

cz. - czysty. 

2.2. Przykład oznaozenia fluorku sodowego ozys­

tego do analizy: 
FLUOREK SODOWY ez.d.a. BN-6a/6i9i-a5 

3. WYlIAGAN IA 

3.1. Wvma2ania ogólne. Fluorek sodowy powinien 
mieć ' postać białego krystalicznego proszku trudno 

rozpuszczalnego w wodzie. 

3.2. wymagania szczegółowe 

Gatunki 
Wymagania 

cz. d.a. cz. 

a) Fluorku sodo"ego (NaF). ". nie 
mniej ' nit, 98 96 

b) Substancji nierozpuszczalnych 
w wodzie, %, nie więcej niż 0,05 0,1 

c) Chlorków (CI-), %. nie wię-
cej niż 0,005 0,01 

d) Siarczan6w (so!-), %, nie 
więcej niż 0,04 0.1 

Grupa katalogowa X 51 

cd. tablicy 

Gatunki 
Wymagania 

cz.d.a. cz. 

e) l1etali ciężkich s~rącanych 
siarkowodorem (Pb +). %, nie 
więcej niż 0,002 0,005 

f) Żelaza (Fe3+), %, nie wię-
cej niż 0,005 0,01 

g) Kwasowość w przeliczeniu na 
fluorowod6r,%.nie więcej niż 0,2 0,5 

h) Alkaliczność w przeliczeni" 
na węglan sodowy, nie więcej 
niż, % 1 1,5 

i) Krzemu (Si), ",nie więcej nit 0,05 0,1 

4. PAKOWANIE I PRZECH<M'YWANIE 

Fluorek sodowy należy pakować, znakować i prze­
chowywać zgodnie z PN-54/C-a0001. 

Produkt należy pakować w słoiki szklane oranż 0-
• we, wewnątrz parafinowane lub w słoik1 z tworzyw 

sztucznyoh. Oba rodzaje opa~owań powinny mieć zam~ 
knięcie z tworzywa sztucznego na gwint. • 

Masa netto: 100 g, 250 g. 500 g. 
Na życzenie odbiorców dopuszoza się inny rodzaj 

i wielkość opakowania. 

5, BADANIA 
• 

5.i. Pobieranie próbek, Próbki nalety pobierać 

zgodn1e z PN/C-8004T. Masa śtedniej próbki labo­
ratox'yjnej powinna wynOSić 00 najmniej 100 g. Prób­
kę należy przechowywać w przeoiągu 3 miesięcy, W 
przypadku eksportu czas przechowywania próbk1 po­
winien wynosić 6 miesięcy. 

5,2, Rodzaje badań 

5,2,1, Oznaczanie zawartoŚci fluorku Bod owego 

(NaF) 

5,2,i,1, Odczynniki i roztwory 
al Ałun glinowo-potasowy [KAl(S04)2 • 12H20] 

cz.d,a., roztw6r: 39,5325 g ałunu glinowo-potaso­
wego rozpuśoić w gorącej wodzie. Po ostudzeniu 
przenieść ilośoiowo do kolby pomiarowej pojemnoś­
ci 1000 mI i dopełnić do kreski wodą o temperatu­
rze 200 C. Nastaw1ć miano roztworu na fluorek so­
dowy cz.d,a. dwukrotnie przekrystalizowany z wody 

Zjednoczenie Przemysłu Azotowego 
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu Azotowego dnia l marca 1968 r. 

jako norma obowiązująca w zakresie produkcii od dnia l października 1968 r. 
(Mon. Pol. nr 23/1968 pozo 152) 
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1 wy.u.zony w temperaturze 1050 01 pr.yj~ jelo ~ 
.to~ó za 99,8~ lub 99,9~. 

b) Chlorek sodowy cz •. d.a. 
c) Czerwień metylowa, O ,1-procentowy roztwór al­

koholowy. 
d) Penoloftaleina, l-procentowy roztwór alko-

holowy, 
e) Kwas solny, roztwór .O,in. 
f) Wodorotlenek sodowy, roztwór O,ln. 

5.2,i.2, Wykonanie oznaczan:la. 0,2 g badanej pro]). 
kl zważonej z dokładnośclą do 0,0002 g rozpuścić 

w 30 mI wody w kolble stożkowej pojemności ~ mI. 
Dodać 30 g chlorku sodowego, 3-4 krople fenolofta­
leiny 1 zobojętniĆ roztwór w zależności od odczy­

nu roztworem kwasu solnego lub wodorotlenku. sodo­
wego. Na dnle kolby powlnna zostać nlewlelkailość 
chlorku sodowego. Zobojętnlony roztwór ogrzaó do 

temperatury 70 ~ 800 e, dodać kUka kropli czerwle­
ni metylowej i miareczkować roztworem ałunu gll­
nowo-potasowego do wystąpienia różowego za~iana. 
. Równolegle wykonać ślepą próbę miareczkując roz-

twór wodny zaWierający 30 g chlorku sodowego wo­
bec czerwieni metylowej roztworem ałunu gllnowo­
-potasowego, 

Zawartość fluorku sodowego (Xi) obliczyć w pro­

centach wg wzoru 

(v - V 1) • 0,021 '100 
X = ---"'------

1 m 
(1) 

w którym: 
V - objętość roztworu ałunu glinowo-potaso­

wego zużytego do miareczkowania badanej 

próby, mI, 
Vi - objętość roztworu ałunu g11nowo-potaso­

wego zużytego do miareczkowania ślepej 

próby, mI, 
ln - odważka badanej próbki, g, 

O,02i - ilość fluorku sodowego ściśle 
dająca i mI 0,5n roztworu ałunu 
wo-potasowego, g. 

odpowia­
glino-

Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną wy­
ników co najmniej dwóch oznaczań nie różniąoych 

się między sobą więcej niż o O,3~, 

5.2,2, Oznaczanie zawartości substancji nieroz­
puszczalnych w wodzie, 5 g fluorku sodowego odwa­
żyć z dokładnością do 0,01 g i rozpuścić w parow­
nicy platynowej w 200 mI wody destylowanej. Roz­

twór grzać w ciągu i godz na łaźni wodnej, nastę­
pnie przesączyó przez wysuszony do stałej masy i 
zważony szklany tygiel G4. Zawartość tygla prze­
myć gorącą wodą, po czym tygiel z pozostałością su­
szyć w temperaturze i05 ~ 1100 C do stałej masy. 
Zawartość substancji nierozpuszczalnych wWoBie 

(X
2

) obliczyć w procentach wg wzoru 

_m-,1,-'_iO_0_ 
X 2 = 

m 
(2 ) 

w którymI 

ml - masa \'Ysuszonej pozostałośel, g, 
m - odważka baqanego fluorku sodowego, g. 
Za wynlk przyjąć średnlll arytmetyczną wyników co 

najmniej dwóch oznaczeń nle różniących slę między 
sobą więcej niż o 0,01%. 

5.2.3. Oznaczanle zawartości chlorków (Cl-) 

5.2.3.1. Odczynnlki 1 roztwory 
a) Kwas borowy cz.d.a., roztwór 2,8-procentowy. 

b) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15). 
o) Azotan srebra cz.d.a., roztwór O,ln. 
d) Roztwór wzorcowy chlorku (Cl-), przygotcwany 

wg PN/C-06500, rozcieńczcny przed użyciem w sto­
sunku 1 : 99 . i mI roztworu zawiera O,Oi mg Cl-

5.2.3.2. Wykonanie oznaczania. Odważyć 1 g flu­
orku sodowego z dokładnością do 0,01 g, rozpuścić 

w 25 mI roztworu kwasu borowego, dodać 10 mI wody 
i przesączyć do cylindra kolorymetrycznego przez 
sączek dokładnie przemyty wodą do zaniku reakcji 
na jony chlorkowe. Do przesączu dodać 1 mI kwasu 
azotowego i 1 mI roztworu azotanu srebra. 

Badany fluorek sudowy odpowiada wymaganiom nor­
my, jeżeli opalizacja powstała w badanym roztworze 
nie będzie silniejsza po 20 min niż opalizacja ~~ 
nocześnie przygotowanego roztworu wzorcowego, za­
wierającego w tej samej objętości 25 mI roztworu 
kwasu borowego, i mI kwasu azotowego, i mlroztwo­
ru azotanu srebra oraz: 

dla odczynnika cz.d.a. - 0,05 mg Cl­
dla odczynnika cz. 0,1 mg Cl-

5.2,4. Oznaczanie zawartości siarczan6w (SO~-) 

5,2,4,1, Odczynnikl i roztwory 
a) Kwas solny cz.d.a. (i,12), 

bl Chlorek barowy cz.d.a., roztwór lO-procentowy; 

5,2,4,2. WYkonanie oznaczania, Odważyć 5 g flu­
orku sodowego w parownicy platynowej z dokładnoś­
cią do 0,01 g, rozpuścić w 100 mI wody i 25 mI 
kwasu solnego, a następnie odparować do sucha na 
łaźni wodnej. Suchą pozostałość zwilżyć 5 mI kwa­
su solnego, rozpuścić w niewielkiej ilośoi wody i 
odparować ponownie do sucha. Następnie suszyć w 

o temperaturze 120 C w ciągu 2 godz, ponownie zwil-
żyć 5 mI kwasu SOlnego i odparować na łaźni wod­
nej do sucha . Pozostałość rozpuścić w 50 mI wody, 
dodać i mI kwasu solnego, przesączyć i sączek pIZe­
myć taką 110śoią gorącej wody, aby całkowita ob­
jętość przesączu i wody z przemywania wynosiła 

100 mI, 

Przesącz ogrzewać do wrzenia, dodać 5 mI roztwo­
ru chlorku barowego i pozostawić na 18 ~ 20 godz. 
Wydzielony osad odsączyć przez twardy sąoze~prze­
myć wodą do zaniku reakcji na jony Cl- i wyprażyó 
w temperaturze 8000C do stałej masy. 
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Zawarto~ó liarozan6w (X
3

) obliczyć w procentach 

wl .wzoru 
x = m i ·O,U15 ·100 

3 In (3) 

w którym: 

m -1 
masa wyprażonego osadu, g, 

In 

0,.115 -

odważka badanego f.luorku sodowego, g, 
mno~nik do przeliczenia masy BasO. na 

2- . • 
masę S04 • 

Za wynik przyjąć średnią arytmetyczną wynikówro 

najmniej dwóch oznaczań nie różniących się aitdzy 
sobą więcej niż o O,Oi~. 

5.2.5. Oznaczanie zawartości metali cieżkich 

strącanych siarkowodorem (Pb2
+) 

5,2,5,i. OdcZynniki i roztwory 
a) Kwas borowy cz,d,a" roztwór wodny 2,S-pro­

centowy, 
b) Woda amoniakalna cz.d.a., roztw6r iO-procen­

towy. 
cl Kwas octowy lodowaty cz,d.a. 
dl Woda siarkowodorowa, świeżo przygotowana wg 

PN/C-0650i, 
el Roztwór wzorcowy ołowiu przygotowany wg PNI 

C-06500, rOZCieńczony w stosunku i I 99. i mi roz­
tworu zawiera O,Oi ag Pb2+. 

5,2,5,2. Wykonanie oznaozania, Odważyć i g ba­
danego fluorku sodowego z dokładnością do O,Oi g, 
rozpuśoić w mieszaninie 25 mI kwasu borowego i i5 mi 
wody, Roztwór zobojętnić ostrożnie wobec papierka 
uniwersalnego odmierzoną ilością wody amoniakal­
nej, dodać 0,5 mI kwasu octowego lodowatego iiO mi 

WOdY siarkowodorowej, 
Badany fluorek sodowy odpowiada wymaganiom nor­

my,jeżeli zabarwienie powstałe w badanym roztwo­
rze nie będzie intensywniej~ze po iO min niż za­
barwienie przygotowanego r6wnooześnie roztworu 
wzorcowego, zawierająoego w tej samej objętości 

25 mI kwasu borowego taką samą 110ść wodyamonia­
kalnej jak w próbce badanej, 0,5 mI kwasu octowe­
go, iO mI wody siarkowodorowej oraz: 

dla odczYnnika cz,d.a. - 0,02 mg Pb2
+, 

2+ dla Odczynnika oz. - 0,05 mg Pb • 

5,2,6. Oznaczanie zawartości żelaza (Fe3+) 

5,2.6,1. Odczynniki i roztwory 
al Kwas siarkowy oz, d,a. (i, 84), 
b) Woda amoniakalna cz,d.a., roztwór iO-procen­

towy. 
cl Kwas sulfosalicylowy oz.d,a., roztwór io-pro­

centowy. 
dl Roztwór wzorcowy żelaza przygotowany wg PNI 

C-06500 rozcieńczony w stosunku i: 99, i mI r<Jlltwo-
3+ ru zawiera O,Oi mg Fe • 

5.2.6,2, Wykonanie oznaczania. Odważyó i g ba­
danego fluorku sodowego z dokładnośoią do 0,01 g, 
zwilżyć w parownicy platynowej 2 mI kwasu siarko­
wego i po 15 min ogrzewać na łaźni wodnej i pias-

koweJ do odparowania kwalu siarkowe,o. Foeoltałdć 
po oltYlnitoiu ro.pu~cić w wOdz1e, prseląozyć do 
kolby pomiarowej poje.aoŚOi 100 al, uzupełn1ć ob­
jttość wodą do kreski i dobrze wymieszać • . Do oy-
11ndra kolorymetryoznego pobrać pipetą 20 mI 0-
trzr~ roztworu, dodać 2 mi roztworu kwasu sul­
fosalioylowego, wymieszać, zobojętnić roztworem 
wody amoniakalnej wobec papierka uniwersalnego, u­

zupełnić objętość roztworu do 30 mI, dodać jesz­
cze 5 mI wody amoniakalnej 1 wymieszaó. 

Badany fluorek sodowy odpowiada wymaganiom nor­
my, jeżeli zabarwienie powstałe w badanym roztwo­
rze nie będzie intensywniejsze, niż zabarwienie 
przygotowanego równocześnie roztworu 
zawierającego \Ii' tej samej objętości 

wzorcowego, 
2 mI kwasu 

sulfosalicylowego i taką samą 110ść amoniaku jak 
w próbie badanej oraz dla: 

odczynnika cZ,d,a. - O,Oi mg Fe3+ , 
odczynnika cz, - 0,02 mg Fe3+, 

5,2,7, Oznaczanie kwa,owości w przeliczeniu na 
fluorowodór 

5,2,1.i, Odozynniki i roztwory 
aj Azotan potasowy cz.d,a.,roztwar nasycony, 
bl Wodorotlenek ,odoWy, roztw6r O,1n, 
cl Fenoloftaleinacz.d,a" i-procentowy roztw6r 

alkoholowy, 
d) Woda destylowana nie zawierająDa CO2 przygo­

towana wg PN/C-0650i, 

5.2,1.2. Wykonanie oznaczania. Odważyć 2 g b~­

danego fluorku sodowego z dokładnością do 0,01 g 
i rozpuścić w parownicy platynowej w 40 mI wody. 
Do roztworu doda6 iO mI roztworu azotanu potaso­
wego, oziębić do temperatury OOC i dodać następ­
nie 3 krople roztworu fenoloftaleiny, 

Jeżeli nie wystąpi r6żowe zabarwienie, miarecz­
kować roztworem wodorotlenku sodowego, aż powsta­
łe r6żowe zabarwienie roztworu będzie utrzymywać , . 
się w ciągu i5 sek w temperaturze nie przekracza-
jącej 50C. 
Zawartoś6 fluorowodoru (X.) obliczy6 w procen­

tach wg wzoru 

w którymI 

V, 0,0020 'iOO 
X 4 =---'--m----

V - objętość O,in roztworu wodorotlenku 'o­
dowego zużytego do miareczkowania ba­
danej próbki, mI, 

m 

0,0020 

odważka badanej próbki, g, 
110ś6 fluorowodoru ści~le odpowiadają­
ca i mi O,1n roztworu wodorotlenku 80-

dowego, g. 

5,2,8, Oznaczanie alkaliczności w przeliczeniu 

na węglan sodowY 

5.2,8.1. Odczynniki i roztwory 
al Azotan potasowy oz,d.a., roztwór nasycony. 
bl Kwas solny, roztwór O,1n. 

'. 



4 BN-68/6191-85 

o) Fenoloftaleinaoz.d.a., i-prooentowy roztwór 
alkoholowy. 

d) Woda destylowana nie zawieraj,oa e02 przygo­
towana wg PN/C-0660i. 

5.2.8.2 . Wykonanie oZDaczeia. Jehl1 P1"l\Y oma­
ozaniu kwasowośoi wg 5.2.7 po dodaniu roztworu 
fenoloftaleiny powstanie różowe zabarwienie, na­
leży miareozkować badaną próbk, O,1n rOBtworeJD kwa­
su solnego do zaniku różowego zabarwienia w tem­
peraturze nie przekraczająoej 50 e. 
Zawartość węglanu sodowego (X

6
) obliczyć w pro­

centaoh wg wzoru 

V' 0,0053 'iOO 
x = 5 m 

w którym: 
V - objętość O,ln roztworu kwasu solnego 

zużytego do miareczkowania b~eJprob­
ki, mI, 

m -odważka badanej próbki, g. 
0,0053 - ilość węglanu sodowego odpowiadająoa 

i mI O,in roztworu kwasu solnego. 

5.2.9. Oznaozanie zawartości krzemu (Si) 

5.2.9.1. Odozynniki i roztwory 
a) Kwas azotowy cz.d.a., roztwór 1 + i. 
b) Kwas borowy oz.d.a. 
c) Molibdenian amonowy, roztwór iO-procentowy. 

• 
d) Chromian potasowy oz.d.a. (K2CrO,), roztwór 

wzorcowy: 1,21 g chromianu potasowego wysuszonego 
do stałej masy i 5 g boraksu (Na2B ,07 '10H20) .roz­
puśoiĆ w kolbie pomiarowej pojellDości iOOO 111 ido­
pełniĆ wodą do kreski. 1 al roztworu odpowiada 
0,000097 g Si. 

5.2.9.2. Wykonanie ozpaozania, 0,5 C badanej 
próbki odważyć w platynowej parownicy z dokład­

nością do 0,0002 g, dodać , g kwasu borowego, oko-

ło 50 al wody 1 ocrzewać do ro.pu •• o.enia 'it ... _ 
• su borowego. Na.ttpnie .awartość parownl07 pr •• -
lać lub prz,.,ozyć (jeż'li ro.tw6r ni, je.t kla-
rowuy) .do oylindra kolorya'trTozn"O 
iOO al, dodać 5 III roztworu kwasu azotow'Co,iO al 
roztworu 1I0libdenianu &Ilonowego, dopełnić wod, do 
kreski, .,.leszać i pozostawić na iO lIin. 

Do drugiego oyllndra wlać około iOO al wody i z 
Ilikrobiurety wkraplać roztwór wzorcowy aż do 0114-
gnlęoia jednakowego zabarwienia w obu oylindraoh. 
Obserwować roztwory z góry trzymająo cylindry na 
białym tle. Porównanle zabarwienia należy przepro­
wadzać po każdym dodaniu porcji roztworu wzoroo­
wego. Pod konieo lIiareozkowania poziomy cieozy w 
obu oylindraoh należy doprowadzić do jednakowej 
wysokośoi przez dodanie wody destylowanej. 

Jednocześnie należy wykonać ślepą próbę używa­

jąc tych samych ilośoi odczynników co przy próbie 
właściwej orazzliliareozkować roztworem wzoroowym. 

Zawartość krzemu (x6 ) obliczyć w procentaoh wC 
wzoru 

w którym: 

(V-Vi) '0,000097 ' iOO 
XS=----~---m~--------- (s) 

V - objętość rozt~oru wzoroowego zużyteco 
do porównania zabarwienia z ro.worell 
próbki badanej, III, 

V1 - objętość roztworu wzoroowelO zużyte­
go do wyrównania zabarwienia ze śle­
pą próbłł, III, 

m - odważka . badaneCo fluorku sodowego, g, 
0,000097 - ilośĆ krzeau odpowiadajłłoa 1 mI roz­

tworu wzorcowego, III. 
Za wynlk przyjłłć średnlłł arytaetyoznłł wynikówoo 

najllDiej dwóoh oznaczań nie różniłłoyoh sl, lIitd.y 
sObą wit08j nlż o 0,005~. 

K O N I E C 

INFORMACJE DODATKOWE do BN-68/6191-85 

Niniejsza nOrma zastępuje ZN-58/MPCh/01-285. 


