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NORMA BRANZOWA

BN-72

WYROBY
PRZEMYSLEU
CHEMICZNEGO

Substancje specjalnie czyste

Rwas solny
do celow poélprzewodnikowych

6195-02

Grupa katalogowa X 54')

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
kwas solny specjalnie czysty do celow polprze-
wodnikowych.

Kwas solny ma:

— HCI,
— 36,465

a) wzor chemiczny

b) mase czasteczkowa (1961).

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Kwas
solny do celow polprzewodnikowych jest stosowa-
ny przy produkeji elementow polprzewodniko-
wych oraz do analiz specjalnych.

1.3. Normy zwiazane

PN-66/C-04004 Przetwory naftowe.
gestosci (masy wlasciwej)

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przecho-
wywanie 1 transport

PN/C-80047 Odczynniki. Pobieranie probek i przy-
gotowanie sredniej probki laboratoryjnej

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach trans-
portowych. Znaki i znakowanie. Wymagania
podstawowe

BN-70/6191-90 Odczynniki. Kwas solny

Oznaczanie

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Rodzaje. W zaleznosci od stezenia rozroznia
sie dwa rodzaje kwasu solnego specjalnie czystego,
oznaczone symbolami:

20/22 — o zawartosci 20 +— 22%0 HC],
37 — o zawartosci co najmniej 370 HCI.

2.2. Gatunki. W zaleznosci od stopnia czystosci
rozroznia sie¢ w obu rodzajach dwa gatunki kwasu
solnego specjalnie czystego, oznaczone cyframi
rzymskimi: I i II.

2.3. Przyklad oznaczenia kwasu solnego spec-
jalnie czystego rodzaju 20/22, gatunku I:
KWAS SOLNY sp.cz. I 20/22 BN-72/6195-02

1) Symbol wg SWW: 1331-612.

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. Kwas solny specjalnie
czysty powinien by¢ cieczg przezroczysta i bez-
barwnag.

3.2 Wymagania‘ fizykochemiczne

Tablica 1
Gatunki
Wymagania —
i II
a) Masa wlasciwa w
20°C, g/cms3,
dla rodzaju 20/22 [1,100-1,110 1,100=1,110
dla rodzaju 37 co
najmniej 1,185 1,185
b) Kwasu solnego, %,
dla rodzaju 20/22 2022 2022
dla rodzaju 37 co
najmniej 37 37
¢) Glinu (Al, % naj- nie normalizuje
wyze]j 5X10—7 sie
d) Boru (B), %, naj-
wWyze] 1X10—5 1 X106+
e) Zelaza (Fe), %, naj-
wyze]j 1X10—6 1 X103
f) Miedzi (Cu), %,
najwyzej 1X10—7 1X10—5
g) Arsenu (As), %,
najwyzej 5X10—7 1X10—5
h) Niklu (Ni), %, naj-
wyzej 1X10—7 1X10—%6
i) Cynku (Zn), %, naj-
wyvzej 1 X10—6 1X10—6
j) Otowiu (Pb), %o,
najwyzej 5X10—7 13104
k) Magnezu (Mg), %o, nie normalizuje
najwyzej 1X10—-8 sie
1) Manganu (Mn), %o, nie normalizuje
najwyzej 1 XKA0—2 sie
) Tytanu (Ti), %o, nie normalizuje
najwyzej 5X10—8 sie

Zjednoczenie Przemysiu Rafineryjnego i Petrochemicznego ,,Petrochemia”
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora ZPRiP ,,Petrochemia” dnia 2 lutego 1972 r.
jako norma obowigzujgca w zakresie produkcji od dnia 1 pazdziernika 1972 r.
(Mon. Pol. nr 19/1972 poz. 118)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE RZG — 1275/72. Obj. 0,95 ark. wyd. Naklad 1000450 egz. pap. druk. sat. IIT k1. 70 g A1l

Cena zl 4,80
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cd. tabl. 1
Gatunki
Wymagania
11

m) Fosforu (P), %, naj-

wyze]j 1X10—5 1X10—5
n) Siarczanéw (SOi_),

%, najwyzej 1) 2X10=—4 2% 10—4
0) Wolnego chloru

(Cly, %, najwy-

zej 1) 5X10—4 5X10—4
p) Metali ciezkich, %o,

najwyzej) 1 X104 1X10—4
r) Popiolu siarczano-

wego, %, najwy-

zej 1) 5X10—4 5X10—4

1) Wielkos¢é parametréow gwarantuje producent;
oznaczanie wykonuje sie w razie reklamacji.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie i przechowywanie. Kwas solny
specjalnie czysty nalezy pakowa¢, znakowaé 1
przechowywac¢ zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodzaj opakowania: butelki wzglednie kanistry
polietylenowe zamykane korkiem polietylenowym
oraz nakretka polietylenows.

Masa netto: w butelkach do 1,3 kg, w kanist-
rach do 50 kg.

Butelki powinny by¢ umieszczone w skrzynkach
drewnianych, zabezpieczone przed przesuwaniem
sie 1 zanieczyszczeniem. Po uzgodnieniu z odbioreg,
dopuszcza sie opakowanie o innej wielkosei i ro-
dzaju z tym zastrzezeniem, ze powinno ono za-
bezpiecza¢ produkt w stopniu co najmniej row-
nym jak podano wyzej.

Na kazdym opakowaniu transportowym nalezy
umiesci¢ znaki ostrzegawcze wg PN-67/0-79252
p. 2.3.6; 2.4.1 oraz 2.4.3.

Okres przechowywania produktu i probek wy-
nosi 3 miesigce w przypadku dostaw krajowych,
a w przypadku eksportu 4 miesigce.

4.2. Transport. Kwas solny specjalnie czysty
nalezy przewozi¢ krytymi Srodkami transportu
zgodnie z przepisami dla materialow zracych
wedlug postanowien dekretu o przewozie przesy-
lek i osob kolejami oraz wedlug przepisow bez-
pieczenstwa ruchu przy przewozie materialow
niebezpiecznych na drogach publicznych.

5. BADANIA
5.1. Rodzaje badan
Tablica 2
Rodzaje badan W R
wg
a) Oznaczanie masy wlasciwe]
dla rodzaju 20/22 3.2 a)
dla rodzaju 37 3.2 a)
b) Oznaczanie kwasu solnego
dla rodzaju 20/22 3.2 b)
dla rodzaju 37 3.2 b)
¢) Oznaczanie glinu 3.2 ¢)
d) Oznaczanie boru 3.2 d)
e) Oznaczanie zelaza 3.2 e)
f) Oznaczanie miedzi 3.2 1)
g) Oznaczanie arsenu 3.2 g)
h) Oznaczanie niklu 3.2 h)
i) Oznaczanie cynku 3.2 1)
j) Oznaczanie otowiu 3.2 J)
k) Oznaczanie magnezu 3.2 k)
1) Oznaczanie manganu 2. 1)
1) Oznaczanie tytanu 3.2 1
m) Oznaczanie fosforu 3.2 m)
n) Oznaczanie siarczanéw 3.2 n)
0) Oznaczanie wolnego chloru 3.2 0)
p) Oznaczanie metali ciezkich 3.2 p)
r) Oznaczanie popiotu siarczanowe-
g0 3.2 r)
5.2. Pobieranie probek i objeto§¢ Sredniej
probki laboratoryjnej. Probki nalezy pobieraé

zgodnie z PN/C-80047. Objetos¢ sredniej probki
laboratoryjnej powinna wynosi¢ co najmnie]
1500 ecm?.

5.3. Opis badan

5.3.1. Wytyczne ogolne. Wszystkie prace przy-
gotowawcze do analizy oraz analize nalezy wy-
konywa¢ w warunkach wysokiej czystosci, naj-
lepiej w hermetycznych komorach analitycznych.
Do analiz nalezy stosowa¢ wode dejonizowang
i przedestylowana z aparatury kwarcowej.

5.3.2. Oznaczanie masy wlaSciwe] nalezy wy-
kona¢ areometrem wg PN-66/C-04004.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci kwasu solnego na-
lezy wykona¢ wg BN-70/6191-90 p. 5.2.2.

5.3.4. Oznaczanie zawarto$ci glinu, boru, zela-
za, miedzi, arsenu, niklu, cynku, olowiu, magnezu,
manganu i tytanu metoda spektrograficzng

5.3.4.1. Aparatura i materialy pomocnicze
a) Spektrograf kwarcowy sredniej dyspersji.
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b) Mikrofotometr nierejestrujacy.
¢) Spektroprojektor.
d) Generator iskry i generator luku pradu
zmiennego.

e) Grzejnik grafitowy bez odkrytych czesci me-
talowych.

f) Promiennik podczerwieni.

g) Blok grafitowy grubo$ci 20 mm z otworami
o srednicy 6 mm.

h) Pudetko z polimetakrylanu metylu do prze-
chowywania elektrod z otworami o $rednicy 6 mm.

i) Elektrody grafitowe spektralnie czyste, o
srednicy 6 mm i dlugosci 30 mm, Sciete plasko.
Elektrody nalezy wygtadzi¢ na jednej z powierzch-
ni czolowych, a nastepnie podda¢ przediskrzeniu

kéw kazdg odwazke rozpusci¢c osobno w niewiel-
kiej ilosci odpowiedniego rozpuszczalnika.

Otrzymane roztwory przenies¢ ilosciowo do od-
powiednich kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm?,
oznaczonych symbolami A, B 1 C wg grupy
pierwiastkow podanych w tabl. 3 i uzupeini¢ wo-
dg dejonizowang do kreski.

Sa to roztwory podstawowe, ktore nalezy prze-
chowywac¢ w butelkach polietylenowych. Otrzyma-
ne wzorcowe roztwory podstawowe (A, B, C) nale-
zy rozcilenczy¢ zgodnie z tabl. 4, uzyskujgc serie
roztworow wzorcowych roboczych o stezeniach
0,1; 0,5; 1; 5; 10; 20 i 50 ug/cms3.

Rozcienczenie roztwordéw podstawowych nalezy
przeprowadzi¢ bezposrednio przed nakraplaniem
na elektrody.

Tablica 3
I
Symbol Oznaczany SoEoWany Stopien Odwazka _
roztworu pierwiastek zw1a'zek czystosci g Rozpuszezalnik
chemiczny
Al Al metaliczny 0,1000 HCl1 .
B HyBO, 0,5715 . woda dejonizowana
Fe Fe,O, | 0,1429 HCI na goraco
Cu Cu metaliczny | 0,1000 HCI z dodatkiem HNO3
A ; As As metaliczny 0,1000 | HC1 + 1 kropla HNO,4
Ni NiCIg- 6H20 0,4043 HCGI
Ph PbO Sp.CZ. J 0,1075 HCI na goraco
i
Mg MgO 0,1657 HC1
Mn MngO, . 0,1388 - HCI
- |
‘ _ 15-procentowy H,SO, + 40-pro-
B Tl Ti0, 0,1663 centowy HF do rozpuszczenia
C zn Zn0O 0,1248 HCl1
przez 30 s w celu usuniecia lotnych zanieczysz- Tablica 4
czen. ) ) Stezenie Robocza Dodana p ) Stezenie
Warunki iskrzenia: L — 1,56 mH, C — 12 nF. |pierwiastkow ilogé ilosé Ei:;': pierwiastkow
1. : . w roztworze roztworu wody w roztworze
PO jwykonanl}l tego procesu elektrody zalmpreg— uzytym do | uzytego do | dejonizo- k?]l?y DO__ rozeienczo-
nowac przez kilkakrotne zanurzenie przediskrzo- | rozcienczenia|rozcieficzenia| wanej |M07OFE nym
nego konca elektrody w 4-procentowym roztwo- et ehE o i
rze polimetakrylanu metylu w chloroformie w
celu uzyskania blyszczacej powierzchni. 1000 2,5 22,5 25 100
j) Plyty fotograficzne ORWO-WU2. 100 5,0 5,0 10 50
: , y & " 100 2,0 8,0 10 20
k) Mikropipeta kwarcowa pojemnosci 0 3, ’ J
) b b & D % Ul um 100 2,5 22,5 25 10
5.3.4.2. Roztwory 10 5,0 5, 10 5
a) Roztwory wzorcowe Al, B, Fe, Cu, Ni, Zn, 10 2,5 22,5 25 1
Pb, Mg, Mn, Ti, As. Przygotowanie roztworéw 1 5,0 5,0 10 0.5
2 : 1 1 9,0 10 0,1
podstawowych dla wzorcéw stosowanych do anali- i o ’

zy kwasu solnego sp.cz.
tabl. 3.
Po odwazeniu podanych w tabl. 3 ilosci zwiagz-

nalezy wykona¢ wg

b) Roztwér standardu wewnetrznego ztota. Pod-
stawowy roztwoér standardu wewnetrznego sporzg-
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dzi¢ przez rozpuszczenie 0,1451 g spektralnie czy-
stego chlorozlocianu amonowego w niewielkiej
ilosci wody dejonizowanej i po przeniesieniu do
kolby pomiarowej o pojemnosci 100 cm? dopeinic
wodg do kreski. Roztwér podstawowy rozcienczyc
100-krotnie.

1 ecm?® standardowego roztworu roboczego zlota
zawiera 10 ug/Au.

Roztwoér roboczy standardu wewnetrznego prze-
chowywa¢ nalezy w butelkach polietylenowych.

c) Roztwory do obrobki fotograficznej pilyt

— wywolywacz dwuczesciowy przygotowany w
nastepujacy sposob:

roztwér I — w 1000 em?® wody destylowane]
rozpusci¢ kolejno 4 g metolu, 40 g siarczynu so-
dowego bezwodnego, 12 g hydrochinonu oraz 9 g
bromku potasowego,

roztwor II — w 1000 ecm?® wody destylowanej
rozpusci¢ 52 g weglanu sodowego bezwodnego.

Bezposrednio przed uzyciem zmiesza¢ otrzy-
nane roztwory I i II w stosunku 1 :1;

— kapiel hartujagca — kwas octowy, roztwor
3-procentowy;
— utrwalacz przygotowany w nastepujacy

sposob: w 250 cm?® wody destylowanej rozpuscic
kolejno 100 g tiosiarczanu sodowego oraz 6,5 g
pirosiarczynu potasowego.

5.3.4.3. Wykonanie oznaczania. Pobra¢ 3 probki
badanego kwasu objetosci 50 ecm? kazda, i odpa-
rowa¢ w parownicach kwarcowych na grzejniku
grafitowym do objetosci okolo 0,5 cm?3. Nalezy
uwazac, aby kwas podczas odparowywania nie
wrzal. Pozostaly w parownicach kwas naniesc
porcjami po okolo 0,25 cm?® mikropipeta na przy-
gotowane elektrody gorna i dolng. Parownice
przemyc¢ trzykrotnie wodg dejonizowang w ilosci
0,5 cm? i nanies¢ na pare elektrod. Podczas na-
kraplania roztworéw elektrody powinny byc
umieszczone w  otworach bloku grafitowego
umieszczonego pod promiennikiem podczerwieni.
Kazda porcje nakroplonego roztworu nalezy od-
parowa¢ w temperaturze 50 - 70°C. Réwnoczesnie
przygotowac¢ serie wzorcow. Na te samg pare
elektrod nanies¢ po 0,1 cm? roztworow wzorco-
wych A, B i C o takim samym stezeniu poszcze-
golnych pierwiastkow sporzadzonych wg tabl. 4,
suszac je po kazdym nakropleniu kolejnego roz-
tworu.

Na wszystkie elektrody tak z probkami badany-
mi jak wzorcami nanies¢ mikropipetg po 0,05 c¢m?3
roboczego roztworu standardu wewnetrznego zlota
1 suszy¢ w podany wyzej sposob.

5.3.4.4. Wzbudzenie i rejestracja widm

Warunki naswietlania plyty fotograficznej:

— wysokos¢ otworu w diafragmie na Srodkowej
soczewce — 5 mm,

— szerokos¢ szczeliny — 10 um,
— wysokos¢ szczeliny — 1 mm,
— zrodlo wzbudzenia — generator ltuku pragdu

zmiennego o natezeniu 9 A i napieciu 220 V.

Na kazdej Kkliszy wykona¢ trzykrotne zdjecie
serii wzorcoOw 1 probek, stosujac spektrograf o
Sredniej dyspersji. Zaréwno wzorce jak i probki
przediskrzy¢ w ciggu 6 s. Nastepnie naswietli¢
przez 30 s.

Po wykonaniu zdjecia wywola¢ plyte fotogra-
ficzna, zanurzajac w wywolywaczu w temperaturze
20°C w ciggu okolo 2 min, hartowaé¢ przez 15 s,
a nastepnie utrwala¢ przez 10 min. Otrzymane
zdjecia probek i wzorcow fotometrowaé¢ na mikro-
fotometrze, stosujac szerokos$¢ szczeliny 0,2 mm
1 wysokos¢ 18 mm.

W celu okreslenia wielko$ci zaczernienia par
linii analitycznych widma nalezy stosowaé do po-
miaru nastepujgce linie widm pierwiastkow,
oznaczanych na spektroprojektorze, o dtugosci fali:

Cu — 327,40 nm Au — 267,59 nm
Fe — 25993 nm Au — 267,59 nm
Al — 308,22 nm Au — 267,59 nm
B — 24968 nm Au — 267,59 nm
As — 23498 nm Au — 267,59 nm
Zn — 328,22 nm Au — 267,59 nm
Pb — 283,31 nm Au — 267,59 nm
Ti — 32420 nm Au — 267,59 nm
Ni — 300,36 nm Au — 267,59 nm
Mn — 280,10 nm Au — 267,59 nm
Mg — 280,27 nm Au — 267,59 nm

Obliczenie zawartosci zanieczyszczen w badane]
prébce nalezy wykona¢ odkladajac na osi odcie-
tych wartos¢ logarytmu stezenia (lg C), a na osi
rzednych réznice zaczernienia linii widm danego
pierwiastka i zlota (A P).

2.3.4.5. Obliczanie wynikéw. Zawartosé poszcze-
golnych zanieczyszczen w badanym kwasie sol-
nym (X;) obliczy¢ w procentach wagowych wg
wzoru

+ 100
x, =242 (1)
V-d
w ktorym:
y — ilos¢ oznaczonego pierwiastka (wartosc

odczytana z wykresu analitycznego), g,
V — objetos$¢ prébki, ecms3,
d — masa wlasciwa kwasu solnego oznaczana
wg 5.3.2, g/cm3,
5.3.4.6. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $rednig
arytmetyczng wynikow trzech rownolegle wyko-
nanych oznaczan.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci fosforu

5.3.5.1. Aparatura

a) L.aznia wodna.

b) Parownica kwarcowa.

c) Probowki kolorymetryczne z doszlifowanymi
korkami o Srednicy 15 mm.
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5.3.5.2. Odczynniki i roztwory

a) Pirosiarczyn potasowy cz.d.a., roztwor 5-pro-
centowy.

b) Kwas solny sp.cz., roztwoér 20-procentowy.

c¢) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor 1n.

d) Odczynnik molibdenowo-hydrazynowy przy-
gotowany w nastepujacy sposob:

— roztwor 1 — 1 g molibdenianu amonowego
[((NH4)§M07054 - 4H501 cz.d.a rozpuscic w 100 cm?
on roztworu kwasu siarkowego,

— roztwor 2 — 0,15 g siarczanu hydrazyny
(NoHy - HoSO4) cz.d.a. rozpuscic w 100 ecm? wody.

Bezposrednio przed uzyciem zmiesza¢ 10 cm?
roztworu 1 z 5 cm?® roztworu 2 i rozcienczyc
wodg do 100 cm?3.

e) Alkohol izoamylowy cz.d.a.

f) Roztwory wzorcowe fosforu przygotowane
w nastepujacy sposob:

— roztwor podstawowy — w kolbie pomiaro-
wej pojemnosci 250 cm3? rozpusci¢ w wodzie dejo-
nizowanej 0,1099 g fosforanu jednopotasowego
cz.d.a. 1 uzupelni¢ woda do kreski,

— roztwor roboczy — do kolby pomiarowej po-
jemnosci 100 ecm? pobra¢ 1 cm? roztworu podsta-
wowego 1 uzupelni¢ wodg dejonizowana do kreski;
1 ecm? tak przygotowanego roztworu zawiera 1 ug
fosforu. Roztwor roboczy nalezy przygotowac bez-
posrednio przed uzyciem.

5.3.5.3. Wykonanie oznaczania. W parownicy
kwarcowe]j odparowaé¢ do sucha 10 cm?® badanego
kwasu. Doda¢ 1 cm?® roztworu kweasu solnego,
0,5 cm?® roztworu pirosiarczynu potasowego i po-
nownie odparowa¢ do sucha. Nastepnie dodac
1 em? wody dejonizowane], stabo ogrza¢ i prze-
nies¢ roztwor ilosciowo do probéwki kolorymet-
rycznej. Parownice przemyé¢ 1,7 em? 1n roztworu
kwasu siarkowego i dwukrotnie po 1 cm? wody.
Doda¢ 5 cm? odczynnika molibdenowo-hydrazy-
nowego i ogrzewac na tazni wodnej przez 10 min.

Rownorzesnie przygotowa¢ skale wzorcow.
W tym cetu do probowek kolorymetrycznych od-
mierzy¢ 0; 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0; 1,5 oraz
2,0 ecm?® roboczego roztworu wzorcowego fosforu,
co odpowiada skali wzorcow o zawartosci 0; 0,1;
0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0; 1,5 oraz 2,0 ug fosforu. Na-
stepnie do wszystkich probowek doda¢ 1,7 cm?
In roztworu kwasu siarkowego, 2 cm?® wody de-
jonizowanej i 5 cm?® odczynnika molibdenowo-
-hydrazynowego.

Rownocze$nie badane probki i wzorce ogrzewac
przez 10 min na !azni wodnej, nastepnie schio-
dzi¢, doda¢ do wszystkich probowek po 1 cm?
alkoholu izoamylowego 1 wstrzgsa¢ 10 razy.

Po rozdzieleniu sie warstw porowna¢ zabarwie-
nie warstwy alkoholowej probek i wzorcow. Slepg
probke stanowi probowka o zawartosci 0 cm?
fosforu.

5.3.5.4. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ fosforu
(Xs) w procentach wagowych obliczy¢ wg wzoru

_ (a — ag' - 100 .
. d-v :
w ktorym:
a — zawartos¢ fosforu w badanej probce, g,
a, — zawartos¢ fosforu w slepej probie, g,
d — masa wlasciwa probki, g/cm?, obliczona
wg 95.3.2,

V. — objetos¢ badanej probki, cm?.

5.3.5.5. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ sred-
nig arytmetyczng wynikow trzech réwnoleglych
oznaczan.

5.3.6. Oznaczanie zawarto$ci siarczanow Jako
SO~ wykona¢ wg BN-70/6191-90 p. 5.2.4 dla
kwasu solnego cz.d.a.

5.3.7. Oznaczanie zawartoSci wolnego chloru
wykona¢ wg BN-70/6191-90 p. 5.2.5 dla kwasu
solnego cz.d.a.

5.3.8. Oznaczaniec zawartoSci metali ciezkich
grupy siarkowodorowej wykona¢ wg BN-70/

6191-90 p. 5.2.6 dla kwasu solnego cz.d.a.

5.3.9. Gznaczanie rawartosci popiolu siarczano-
wego. Do wyprazonej do stalej masy parownicy
platynowej lub kwarcowej odmierzyc¢ 200 g ba-
danego kwasu, dodaé¢ 1 krople kwasu siarkowego
cz.d.a. (1,84) i odparowac¢ ostroznie do sucha.
Pozostatos¢ prazy¢ przez 5 min w piecu w tempe-
raturze 600°C. Po ostudzeniu w eksykatorze
zwazyC¢ parownice.

Badany kwas solny odpowiada wymaganiom
normy, jezeli masa wyprazonej pozostatosci nie
przekracza 1 mg.

5.3.10. Oznaczanie zawartoSci arsenu metoda

kolorymetryczna

5.3.10.1. Zakres stosowania metody. Metode te
stosuje sie wowczas, jezell nie mozna oznaczac
zawartosci arsenu metoda spektrograficzna.

5.3.19.2. Aparatura

a) Aparat do wydzielania arsenowodoru wg
rysunku, skiadajacy sie z:

— kolby reakcyjnej pojemnosci 100 cm? 1

— rurki szklanej 2 z banka zawilerajaca wate
nasycong bH-procentowym roztworem octanu oto-
wiawego 1 wysuszong 6

— kolpaka z rurkag zabezpieczajacg 3

— odbieralnika 4

— rurki kapilarnej 2
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b) Probowki kolorymetryczne z doszlifowanymi
korkami.
c¢) Parownica kwarcowa.

5.3.10.3. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol izoamylowy cz.d.a.

b) Cynk metaliczny granulowany cz.d.a.

c) Chlorek cynawy bezwodny cz.d.a., roztwor
przygotowany w nastepujacy sposob: 40 g chlorku
cynawego rozpusci¢ w kolbie pomiarowej pojem-
nosci 100 em? w kwasie solnym (1,1).

d) Chlorek rteciowy cz.d.a., roztwor 1,5-procen-
towy.

e) Jodek potasowy cz.d.a., roztwor 15-procen-
towy.

f) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor 6n.

g) Kwas solny sp.cz., roztwor 2n.

h) Nadmanganian potasowy cz.d.a., roztwor 0,1n.

1) Odczynnik molibdenowo-hydrazynowy przy-
gotowany w nastepujacy sposob:

— roztwor 1 — w kolbie pomiarowej pojem-
nosci 100 em? rozpusci¢ w 10 em? wody 1 g mo-
libdenianu amonowego cz.d.a. [(NH4)gMo07Os4 -
- 4H,O] odmierzonego z dokltadnoscig do 0,0002 g
i uzupeilni¢ roztworem kwasu siarkowego do
kreski.

— roztwor 2 — 0,250 g siarczanu hydrazyny
cz.d.a. (N2Hy4 - HoSO4) rozpusci¢ w 100 ecm? wody.

Przed uzyciem zmiesza¢ roztwory 1 i 2, biorgc
po 10 ecm? i rozcienczy¢ do 100 cm? woda.

j) Roztwor wzorcowy arsenu przygotowany w
nastepujacy sposob:

— roztwor podstawowy — w zlewce kwarcowej
o pojemnosci 100 cm?® rozpusci¢ 0,132 g trojtlenku

arsenu sp.cz. w 2 cm?® 1ln roztworu wodorotlenku

sodowego. Zobojetni¢ niewielka ilo$cig wody slabo
zakwaszone] 2n kwasem solnym 1 przenies¢ do
kolby pomiarowej pojemnosci 1000 em?® i uzupel-
ni¢ woda do kreski;

— roztwor roboczy — do kolby pomiarowe]
pojemnosci 100 cm? odmierzy¢ 1 cm?® roztworu
podstawowego i uzupeini¢ do kreski wodg dejo-
nizowang; 1 cm? tak przygotowanego roztworu
zawlera 1 ug arsenu.

5.3.10.4. Przygotowanie skali wzorcowej. Do sze-
regu probowek kolorymetrycznych o jednakowej
srednicy z doszlifowanymi korkami odmierzy¢ po-
dane w tabl. 5 objetosci roztworu wzorcowego
arsenu o stezeniu 1 png/cm?.

Tablica 5

|
| Ilo§¢ roztworu

E
WZOTrCOWego0 0,1 0,2 | 0,4 0,8 1,0 1.2
arsenu, c¢m? |

Zawartosc¢
arsenu, pug

0,1 0,2 0,4 0,8 1,0 1,2

Prcbowki z roztworami wzorcowymi uzupelnic¢
do 2 em? wodg dejonizowang i doda¢ 1 cm? roz-
tworu chlorku rteciowego, 0,2 cm? roztworu kwa-
su siarkowego i 0,1 cm? roztworu nadmanganianu
potasowego. Nastepnie ogrzewaé¢ przez 5 min na
wrzgce] lazni ‘wodnej, oziebi¢, doda¢ po 5 cm?
odczynnika molibdenowo-hydrazynowego. Ogrze-
wac ponownie przez 15 min na wrzgcej tazni w.
nej, oziebi¢ i doda¢ po 1 ecm?® alkoholu izoamylo-
wego. Nastepnie probdéwki zamkngc¢ korkami szli-
fowanymi i kazda wstrzgsa¢ 10 razy.

5.3.10.5. Wykonanie oznaczania. W parownicy
kwarcowej odparowaé¢ 50 em? badanego kwasu do
objetosci okotlo 20 ecm?3, przeniesé ilosciowo do kol-
by reakcyjnej 1 pojemnosci 100 cm® (rysunek)
i sptukac¢ 40 cm?® wody.

Nastepnie doda¢ 2 cm3? roztworu jodku potaso-
wego i 0,5 em? roztworu chlorku cynawego 1 po-
zostawi¢ na 30 min. Do odbieralnika 4 wla¢
1 em? roztworu chlorku rteciowego, 0,2 em? roz-
tworu kwasu siarkowego i 0,1 ecm? roztworu nad-
manganianu potasowego.

Do kolby reakcyjnej 1 doda¢ okolo 5 g granulo-
wanego cynku i szybko polgczy¢ kolbke reakeyjna
z odbieralnikiem 4, zanurzajgc kapilare o w cieczy
odbieralnika. Wydzielajacy sie gaz w kolbie reak-
cyjnej jest adsorbowany w odbieralniku 4. Reak-
cja powinna trwac¢ okoto 1,5 godz. Po zakonczeniu
reakcji odlgczy¢ odbieralnik 4 wraz z kapilarg 9.
Przy dobrze prowadzonej reakcji roztwor w od-
bieralniku powinien jeszcze zawiera¢ nieroziozony
nadmanganian potasowy. Zawartos¢ odbieralnika



BN-72/6195-02 7

przelaé¢ do probéwki kolorymetrycznej, spiukujac
5 cm? odczynnika molibdenowo-hydrazynowego
i 2 cm?® wody dejonizowanej. Probki ogrzewac¢ we
wrzgcej wodzie przez 15 min, po czym oziebi¢
i doda¢ po 1 ecm? alkoholu izoamylowego. Nastep-
nie probowki zamkng¢ korkami szlifowanymi i
kazdg silnie wstrzasa¢ 10 razy. Po odstaniu za-
wartosci probowek i rozdzieleniu sie warstw po-
rownaé¢ wizualnie intensywnos$¢ zabarwienia war-
stwy alkoholowej probki analizowanej oraz $lepe]
proby z roztworami wzorcowymi.

Przy kazdej analizie nalezy wykona¢ slepa
probe.

5.3.10.6. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ arsenu
(X3) obliczy¢ w procentach wagowych wg wzoru

(a —ag) + 100
Xo=
3 P, (3)
w ktorym:
a — zawartos¢ arsenu w probce badanej, g,
a, — zawartoS¢ arsenu w Slepej probie, g,
d — masa wlasciwa kwasu solnego, g,

V — objetosé probki, cm?.

5.3.10.7. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ sred-
nig arytmetyczng wynikow trzech réwnoleglych
oznaczan.

KONIEC
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