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Kwas fluoroborowy 

WYROBY Metody badań 6014-08 
PRZEMYSŁU Oznaczanie małych 

CHEMICZNEGO 

zawartości krzemionki 
metodą fotokolorymetryczną 

Grupa lta laloQowa 10 19 

1 . Pr zedmiot !tormy . Pr"Zed flllo tern I IOr~ lIr.v Je st 

fotoko1orymetryczna o znL.lCZ.Jl1la mo [ye h L.d \Vd rt 0śc I 

mionkl w kwasie nuol 'obocowym. 

metod"ł 

krze-

2 . Zakre s s losowall la. Metodą pOUi.ł l lll \1.' Ilo r ml e mt" Żnil 

oznaczać kr z.emLOnk~ w tl OŚC ldc'l! 0 , 0, ;. O.'::~j OI~ w próoce 

analitycznej . 

3 . Zasada :Tl~lody p(l l c~(J na lIl \\O " /C'IHlI w hwaśllym śro­

,; owlsku (pll I ,L joD, l ) ;'c)l t ef!o kC'lIlpleksll kl' z elllu L nlohb-

l.óbarW\ł~ nl(j 

przy dlugo~':1 fal. !,OU 111ll. KOlllpleko.;owallle flll01'" 

glinowym . 

L.. Apa ra tura I p,'zvl'l.ądy 

Jonem 

a) S pek t r'ofoto" ,e II' l ub fc,t ' ,,"0 1 0ryllłel r / k'lw('laml o gl1l­

boścl wars t wy al."orpcYjnej S c m, np . Spekol z pr'~y!,tawk'1 

EK-5 . 

b ) Kolby pomiarowe pohetylenowe lub z .nnego tWOI'/Y-

wa nie zaw Ierającego krzemlonlu. pOjenlIIOŚCI 100 mi 

250 mI. 

c) Mles zadlo lIlagnetyczne. 

d ) ParownIca platynowa 

tygiel platynowy pOJemnoścI 0kolo 30 mI. 

e ) Pehamet r wypo~,,/'ony w e lek trody sz klaną I kalome­

lową. 

J) Z lewki polietylenowe l ub L mnego twor/.yw" me za­

wierającego kr/,cllllonk" pOJelllnoścl 100ml. 

5 . Odc zyIU1.kl i roztwory. p" I.Y wykonywaniu alta li zy 

należy stosować odCZyrullkj o stopniu czysto,;':i cz .d .a . Po­

nadto do o znaczania krzem ionki w ilościach ś ladowych mu ­

si być stosowana. zarówno do pr l.} .,,-0towa ma od,:zytll1 .kÓw, 

jak i do wykonywania oznaczań, w",le' des ty low a na 2-krot­

nie i n ie z apa r a tury szklanej . 

Roztwory wz orcowe krzemi o nki, Jak I ws zys lk le ro ;:-

twory stosowane do oznaczan.a krzemIonk i Ildle.<y przecho­

wywać w kolbac h I ub butelkach po Ile ty lenowyc h . 

a ) Chlorek glmowy . AICI " ólJ
2
0. I'oztwór prlygotowa-

,\ 

ny w następujący s posób : L.O g so l i r'ozpuśclć w wodzi e w 

k,'cskl l dobrz<:" wymlc!jza~. 

bl K"'a" ';.drKowy, I' o zlwó r o C ( ~ 112~0L. ) 2 mol e j . 

('1 Kwas sz,l.a wlOwy. roz lwór 6% ( 111 / 111 ) . 

d : .\1ollłxlenlan anionowy, roz twór l(l';o ( ITI ' m) . 

e) Roz.tw ó l' w/.orcowy k r/cmiollk i pUUSlaw0W ( I ) . 

- ~. 7 ... ·2 g ~d2 '-,1(' " c):-f~l I~ %i,'l:-; ... : l~ w w\."\( l zJ(" . r0zc' ... ~ l i ­

\ /\ .... ,,-'('dą d.-" hl '. , ... "1. \v kc-lł'le pl"'l:1I 1", (H. ',l P""J\'trn:\"'~" I l I 

3 . 5 .. 307 g Noł ,.) ::> l{,~ ,· SI I ,)O n."zpLl!-'CI\.~ w \Jr.:od Zl f'.ro 71' ll'I·I-
... .... J '-

';'Yl1IIC;:-/.c .... .' , 

- O. 2-,iJO S wypra /. 0Ile; "r'L \~mlOJJk ! 

(S l~\~) odwaiy.' w tyglu plal v ll owylll I -: tO pIĆ z 2. '3!< Ix'" -

\\ odn€" g 0. be7kr / C'1l110nkcw('go w\"glanll .:.n<!\.."'''v<,go !.~ló 21....." OJ' . 

~; top c~')/.pUŚC.l~ w WOU/. 1C. o~r/eWl"l l (1\. Id.f'od ll l .... ' dL do u/y'-:-

11 1.~;(.10WO tlo Z!f'Whl pollet ylc nowcj. o .... tudz l ć I po r'ozch~11-

c LelllU wodą do obJ.:;toścl okolo 100 mi pr z.'''''''''' lIo,<clowo 

do ko lby pomLarowe.l pojemnoś I 2SU 1111 . I.aw..tl to,;..: k01by 

lI/. upeln!Ć wf'ldą do kr~skl, wym le szać 1 na Iyc hl111a .... , przc-

u , e ść do blltelk .. poliety lenowej lub '- Innego lworzywa ni c' 

zaWIerającego kr / f'mlonh.l. 1111 leg,-, roztworu /aWll..:'rn l III ,c. 

f ) R ozrwór w I.('\ rcow y krzemlonk l - rob0c zy (I I ', przy -

go to\vany przez 20-krCfl1E' rO?(,'(,Jic7.e n!f~ wodą roztwor u 

l' " t3w0w ego . j m I I<'go ro zlworu za WIera 0.0, 111); S IOL· 

JO; ' W~glan ,.'d o""y bezwodny. Na
2

COy 
Cj krLem.onkl . 

nie 7aw,cra.1~-

h) WodoroIlenek s odow . ro ztwór 20"1. ( m / m ) . 

6 . Pr zy go to \\alllc skal1 WI.Ot·cÓw I krzywej wzorcowe). 

Do zl ewek pol1etylenowy.: h pojelllnośCi ISO "d odmi e rzyć ko­

lejno obj.:; toścl roboc ze go roztworu wzorcowego krzemlon-

ki wg tabliCy , 

Zgłoszono przez Instytut C hemii Nieorgo nicznej 
Ustonowiono przez Ministra Przemysłu Chemicznego i l e kkiego dn ia 16 czerwco 1983 r. 

joko normo obowiqzująco od dnia l lipca 1984 r. 
(Dz. Norm. i Mior nr l 3/1983 poz. 24 ) 
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2 AN-03 / G01.4- 08 

OGJ~tO':' L rl..' / I\\. O l'U wzorcowego Zawartość ~I02 
r obOcL .... "\ .~ ~J kr/ cnnonki 

In 1 mg 
-

O t) O 

l ,l l:; 

2 lI , I l) 

3 () , 1-; 

5 0 , 2:5 

7 0,3S 

9 0,45 

1) Rozl\vór kom pensacy jny , 

Roztwory w :<lewkach rozcieńczyć wodą do O[,J <;:lo ' ci 

okolo 60011 i powoli, dodając kroplami roztwór kwasu siar-
o 

koweg0, doprowadz ić ( stosując pehametr) kwasowl'''': r 0Z­

t\\'o,',i, ,:" pll l ,L , Nasl-;pnle ciąg l e miesza)'le, oodae' ko-

11 i..f\ ł .. ~ /.lc \~ck po 5 mi ro/.tworu molibdenianu} ponownie, 

I.eJ pc'",o"l kwas u siarkowego , doprowadz ić pH do 1,1" Roz -

konać pom l,u'y "I"oruan, JI l' oztw OI'ÓW pl'zy dl,lgo~c l 1'. II 

400 nm w kUWCI ,J (: h ('I .~ l'u hośc l warstwyab~o!"'pcYJneJ S l' m, 

stosul'lC r<'~ tw,ir kon'l}el ' ~dcy )ny jako odnoślHk, 

Dl a u;'y:-;kanych danych wykreś li': krzywą WZ , ' N ''''',! vd­

klada)<1c ,h • ..,.-. rt.<;dnyc h wartośCi absor banej' , "na OSI od­

cl,tych /."",IL'to~ .: kn:emionkl w miligr amac h . 

7. \\. ... ,onan Ie OLlli.lczania , Do pa r ownicy platynowej !,v­

lerl\ li " I o kolo 150 mi odważyć 20 g próbki kwa s u f1uorl, I,,-

r'O\I '>u t. ookladnośclą do 0 ,001 g . Roztwór 

1'1 d,' obJ<.;tośCl okolo 80 m! i dodać roztw oru WL}{lorotl en­

k · ;odowe go 00 odczynu slabo a lkalicznego wobec pa}.>1erka 

Ulllwersalne go . Roztw0r wodor ot le nku sodowego dodawać 

kalJbrowaną _"pe tą l Ilość dod.aną zapIsać. Nast"pnie roz­

twór w parowlllcy ogrzewać okol o 20 ~ 30 min , nle dopro­

wadzająC do wrzem", ostudzlć, przeni eść ilościowo do kol­

by pomiarowej z pohetylenu pojem ności 2S0 mI. uzupelnić 

wodą do kr eski I dobrze wymi.eszać . 

Do zlewkI polietylenowej pojemności 100011 od01l (.l/., 

pipetą 25ml roztworu , dodać 10011 roz two r u chlorku ",lI­

nowego , rozcieńczyć wodą do obj.;tości okolo 50 nI I J dopro­

wadz i ć pll do 1.4 za pomocą roz tworu wodorotlenku sodo ­

wego kontrolUjąc pH pehametrem. 

Następnie dodać S m i r oz tworu molibdenian u amonowe­

go i ponownie' doprowadzIć pH do 1 , 4 kwasem siarkowym . 

Po 10 min dodać 10 m I kwasu sz zawiowego, roz twór prLe ­

Ille"ć d o k" lhki pom1arowej poli etylenowej pOjemności 100m l, 

dopelnić wodą do kreski i wymieszać, P o 10 min wykonać 

pomiar absorbancji, stosując rozl wó r kompensacyjny , przy­

gotowany w g p.6, jako odnośnik . 

Na leży zapisać obj ę tości roztworów kwasu sia rkowego 

i wod orotlenku sodowego zużyte do u s ta lenia pH próbki, ta k 

aby przy wyk0nywaniu równoleglych oznaczań nie korzy -

stać już z p ehwn.'t r u , 

Równocześnle z próbkami należy wykonać pomiary ab­

so rbancji 2 - 3 punktów krzywej wzorc owej w zakresie, w 

którym spodzi ewana Jest zawartość krzem ionki w 

badanej or az wykonać pomiar absorbancji próby 

próbce 

ślepeJ, 

pr Lygotowanej w następujący spo sób : do zlewki pohety le­

n0wej pOjemności 100 mI dodać roztworu wodorotlenku so­

dowego w objętości 2, 5 - krotnie mniej szej od t e j , jaką do-

dano do alkalizowan ia próbk i badanej. Następme dod ać 

40 mi roztworu c h lorku glinowego i mieszając roztwór mie­

s/.ad Ic m magnetyc znym oraz kontrolując jego odc zyn peha­

nICI rem doprowadzić pH do 1 ,4 za pomocą roztworu kwasu 

~ iarkowego. Roz twór przenit'!ść i l ościowo do kolbki pomia ­

rowej p0jelll llo,;ci 100 mI, dopel nić wodą do kreski, wymie­

szać i prze s:{czyć przez suc hy sączek do s uche go n aczy ­

nia , Do zlew kI polietylenowej pojemności 100 mI odmierzyć 

pipel'ł 2S mI przesączu , dodać wody do objętości okolo 

SO mI, 5 mi roztworu molibd e ni anu a monowego i dalej po­

s t~pować, Jak przy próbce badanej . Dla zmier zonych war -

10';ci absorbaneji odczytać z krzywej w zorcowej zawartość 

krzemionki. 

Zawartość krzemionki (X ) obliczyć w procentach 

wzoru 

X 

w którym: 

(m 1 - m 2)' 250 ' 100 

m3' 25 . 1000 

m ; - z awartość krzemlOnki w próbce badanej, mg , 

m 2 - zawartość krzemi onki w próbie ślepej, mg 

m 3 - odważka badanego kwasu fluoroborowego, g. 

wg 

8 , Wynik końcowy oznaczania . Za wynik końcowy ozna-

c zania na leży przyjąć ś rednią arytmetyczną wyników co 

lHiJmmej dwóch równoległych oznaczań, między którymi róż-. 

lIca nie przekracza 10% wyniku niż s ;:.ego, wyrażonego ja -

ko bląd względny. 

l' ;\ l E C 

INFORMACj E DODATKOWE 

1. Instyt1.lcJd 0pracowująca normę - Instytut Chemi i Nlc­

organicznel. ellwice. 

2. Normy mi~dzynarodow€: i za graniczne 

ISO/TC 47( SC 10) United Kingdom - 14 / 86 Fluoroboric 

Acid 1974 - odpowiednik BS 2657 - 1974. 

B ritish Standard Specification for Fluoroboric Acid and 

Metallic Fluoroborate s for E1ectroplating, BS 2657 

1956 . 

3 . Autor projektu normy - mgr Z ofia Sosin 

Chemi i N ieorganicznej , C li wice . 
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