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1. Przedmiot normy. Przedmiotem norny jest metoda
fotokolorymetryczna oznaczania maiych zawartosci  krze-
mionki w kwasie fluoroborowym.

2. Zakres stosowania. Metoda podanig w normie mozna

oznaczaé krzemionkg w ilosciach 0,05 + 0,27 mg w probee

analitycznej.

3. Zasada metody polega na utworzeniu w kwasnym $ro-

Jowisku (pH 1,4 20,1) sottego kompleksu krzemu 2z molib-

demanem wponowym - hetcropelikwasu krzemomolibdenowe -
go i foltomet: veznym pomiirze mtensywnosci zabarwienia
przy diugodc fali 400 nm. Rompleksowanie fluoru jonem

glinowym.

4. Aparatura 1 przyrzady

a) Spektrofotometr lub fotokolorymetr z kuwetami o gni-
bosci warstwy absorpcyjnej 5 cm, np. Spekol z przystawky
EK-5.

b) Kolby pomiarowe polietylenowe lub z innego tworzy-
100 m! 1

wa nie zawierajgcego krzemionki,

250 ml.

pojemnos&ct

¢) Mieszadlo maguetyczne.
d) Parownica platynowa pojemnosci okolo 150 ml i
tygiel platynowy pojemnosci ckolo 30 ml.

e) Pehametr wyposazony w elektrody szklang 1 kalome-
lowq .

f) Zlewk: polietylenowe lub z innego tworzywa nie za-

wierajacego krzemionki, pojemnosci 100 ml.

5. Odczynniki i roztwory. Przy wykonywaniu analizy

nalezy stosowac odczynniki o stopniu czystosci cz.d.a. Po-
nadto do oznaczania krzemionki w ilosciach sladowych mu-
si byé stosowana, zaréwno do przygotowania odczynnikdw,
jak i do wykonywania oznaczan, wola destylowana 2-krot-
nie i nie z aparatury szklanej.

Roztwory wzorcowe krzemionki, jak 1 wszystkie roz-
twory stosowane do oznaczania krzemionki nalezy przecho-
wywaé w kolbach lub butelkach polietylenowych.

a) Chlorek glinowy. AICI - oH,0, roztwdr przygotowa-

< 2
ny w nastepujgcy sposdb: 40 g soli rozpusci¢ w wodzie w

kolbie pomiarowe) pojemnosci 100 mil, dopelmé¢  woda do

kresk: 1 dobrze wymieszac.

H,50,) = 2 mole/l.

2774

" i 1
b) Kwas siarkowy, roztwér o ¢ (35
2

¢) Kwas szczawiowy, roztwdr 6% (im/m).
d) Molibdenian amonowy, roztwér 10% (m/m).

¢) Roztwér wzorcowy krzemionki - podstawowy (1),

przyeotowany w zaleznodcr od postadanego odczynnika wg

jednego z trzech podanych sposobdw:

- £.,732 ¢ Na,,SiC - 9H, O rozpuscid w wodzie., rozcien-
3

czye woda do kroski w kelbie pomiarewe) pojemnodcy 11

wymieszad,

3,5307 g Na, 510, -

s S

5H,0 rozpuscid w wodzie, iozcicn-

czyc wodg do kreski w kolbie pomiarowe) pojemnosyi L1

wymieszad,

- 0,27500 g wyprazone) i sprosskowane) krzemionk:

($10.,) edwazyé w tyglu platynowym ¢ stopié z 2,5 bez-
7 3

wodnego, berkrzemionkcwego weglanu sodowego _\‘.',2\'0‘ .

Stop rozpusaré w wodzie, ogrzewalad fapodme az do uzys-

kania Llarownego roztworu. Otrzymany rostwdr przeniesd

ilodciowo do zlewki polietylenowej, ostudzié i po  rozcien-

czeniu wodg do objetosct okolo 100 ml przeniesé ilosciowo

do kolby pomiarowej pojemnosci 250 ml. Zawartose  kolby

uzupein:é woda do kreski, wymieszad i natychmiast  prze-

mesé do butelki polietylenowe) lub » inmego tworzywa nie

zawlerajgcego krzemionki, 1 m! tego roziworu zawicra 1 mg

SiQry -
S,

f) Roztwdr wzorcowy krzemionki - roboczy (Il), przy-
gotowany przez 20-krotne rozcieniczente  woda roztworu

podstawowego. 1 ml tego roztworu zawiera 0,05 mg 5102.

g) Weglan sodowy bezwodny, Na,CO,. nie zawieraja-
Yy 2 3

cy krzemionki,

h) Wodorotlenek sodowy, roztwér 20% (m/m).

6. Przygotowanie skali wzorcdw i krzywe) wzorcowej.

Do zlewek polietylenowych pojemnosci 150 ml odmierzyc¢ ko-
lejno objgtosci roboczego roztworu wzorcowego krzemion-

ki wg tablicy.

Zgloszono przez Instytut Chemii Nieorgonicznej
Ustanowiona przez Ministra Przemystu Chemicznego i Lekkiego dnia 16 czerwca 1983 r.
jako norma obowiqzujqca od dnia 1 lipca 1984 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 13/1983 poz. 24)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA™ 1983,

Oruk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 0,35 Naki. 1700455

Zam. 2107/83 Cena 2 6.00
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Objetosd roziworu wzorcowego Zawartosc¢ 510,
roboczego krzemionki B

ml mg

0f) 0

1 0,05

2 O, 10

3 U, 15

5 0,25

7 0,35

9 0,45

1) Roztwdr kompensacyjny .

Roztwory w zlewkach rozcieficzyé wodg do  objetosci
okoto 60 ml i powoli, dodajgc kroplami roztwdér kwasu siar-
kowego, doprowadzié (stosujgc pehametr) kwaso\v;\éé roz -
twordw do pH 1,4, Nastepnie ciggle mieszajac, doda¢ ko-
le o e zlewek po 5 ml roztworu molibdenianu i ponownie,
za pomocy kwasu siarkowego, doprowadzié pH do 1,4.Roz-
twory odstawié na 10 min, po czym kolejno przeniesdé ilog-
ciowo uo holb pomtarowych polietylenowych pojemnosci
100 ml, uzupelnié wodi do kreski 1 dobrze wymieszad., Wy-
konaé pomiary absorbanc;ji roztwordw przy dlugosc: fal
£00 nm w kuwetach o grubosci warstwy absorpcyjnej 5 cm,
stosu)gc rosiwdr kompensacymy jako odnoénik.

Dla uzyskanych danych wykreshié krzywg wzorcowy od-

kladajac . osi rzednych wartosci absorbancji. a na ost od-
crgtych zuwartose krzemionki w miligramach.
7. Wihonanie oznuczania. Do parownicy platynowe; po-

i okoto 150 ml odwazyé 20 g prébki kwasu fluorobe

jemne s
rowese z dokladnoscig do 0,001 g. Roztwor rozcienczyd

lq do objetosct okoto 80 mi i dodaé roztworu wodorotlen-
ki sodowego do odczynu slabo alkalicznege wobec papierka
uniwersalnego. Roztwdr wodorotlenku sodowego  dodawad
kalibrowana pipetg 1 iloé¢ dodang zapisaé. Nastgpnie roz-
twor w parownicy ogrzewac okoto 20 + 30 min, nie dopro-
wadzajgc do wrzenia, ostudzié, przeniesé iloéciowo do kol
by pomiarowe) z polietylenu pojemnosci 250 ml, uzupeinié
wodg do kreski 1 dobrze wymieszad.

Do zlewki polietylenowej pojemnosci 100 ml  odmuicrs .
pipeta 25 ml roztworu, doda¢ 10 ml roztworu chlorku oli-

nowego, rozcienczyé wodq do objetosci okoto 50 ml i dopro-

Nastepnie dodaé¢ 5 ml roztworu molibdenianu  amonowe-

8o i ponownie doprowadzi¢ pH do 1,4 kwasem  siarkowym.
Po 10 min doda¢ 10 ml kwasu szczawiowego, roztwér prze-
niesé do kolbki pomiarowej polietylenowej pojemnosci 100ml,
dopelnié woda do kreski i wymieszad. Po 10 min  wykonaé
pomiar absorbancji, stosujgc roziwde kompensacyjny, przy-
gotowany wg p.6, jako odnognik.

Nalezy zapisaé objgtodci roztwordw kwasu siarkowego
i wodorotlenku sodowego zuzyte do ustalenia pH prébki,tak
aby przy wykonywaniu réwnoleglych oznaczani nie korzy-
staé juz z pehametru, »

Réwnoczeénie z prébkami nalezy wykonaé pomiary ab-
sorbancji 2 - 3 punktédw krzywej wzorcowej w zakresie, w
ktérym spodziewana jest zawarto$§é krzemionki w  prdbece

badanej oraz wykonaé pomiar absorbancji préby  $lepej,

przygotowanej w nastepujgcy sposdéb: do zlewki polietyle-
nowej pojemnosci 100 ml dodaé roztworu wodorotlenku so-
dowego w objgtodci 2,5-krotnie mniejszej od tej, jakg do-
dano do alkalizowania prdébki ba'danej. Nastegpnie dodad
%0 ml roztworu chlorku glinowego i mieszajgc roztwér mie-
szadlem magnetycznym oraz kontrolujgc jego odczyn peha-
metrem doprowadzié pH do 1,4 za pomocqg roztworu kwasu
siarkowego. Roztwér przenieséé iloéciowo do kolbki pomia-
rowej pojemnosci 100 ml, dopeinié woda do kreski, wymie-
szad i przesyczyd przez suchy sgczek do suchego mnaczy-
nia. Do zlewk: polietylenowej pojemnoéci 100 ml odmierzyé
pipetg 25 ml przesaczu, dodaé wody do objgtosci okolo
50 ml, 5 ml roztworu molibdenianu amonowego i dalej po-
stgpowad, jak przy prébee badanej. Dla zmierzonych war-
odcl absorbancji odczytad z krzywej wzorcowej zawarto$d
krzemionki.

Zawarto$é krzemionki (X) obliczyé w procentach  wg
wzoru '
_(m,=my)- 250100 m-m,

m,- 25 - 1000 m,

X

w ktérym:

m, - zawarto$é krzemionki w prébce badanej, mg,
m, - zawarto$é krzemionki w prébie $lepej, mg

mg - odwazka badanego kwasu fluoroborowego, g.

8. Wynik koricowy oznaczania. Za wynik korficowy ozna-

czania nalezy przyjaé $rednig arytmetyczng wynikéw co

najmniej dwdch réwnoleglych oznaczain, miedzy ktérymi réz-

wadzi¢ pH do 1,4 za pomocq roztworu wodorotlenku sodo- uica nie przekracza 10% wyniku nizszego, wyrazonego ja-
wego kontrolujge pH pehametrem. ko blad wzgledny.
KXONIEC

INFORMAC|E DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme - Instytut Chemii Nie-

organicznej, Chiwice.

2. Normy mi¢dzynarodowe i zagraniczne

ISO/TC 47(SC 10) United Kingdom - 14/86
Acid 1974 - odpowiednik BS 2657 - 1974.

Fluoroboric

British Standard Specification for Fluoroboric Acid and

Metallic Fluoroborates for Electroplating, BS 2657 -
1956.
3. Autor projektu normy - mgr Zofia Sosin - Instytut

Chemii Nieorganicznej, Gliwice.
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