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1. WSTEP

R ——————

Przedmiotem normy jest fluorek wapniowy stosowany ja-
ko odczynnik chemiczny,

Fluorek wapniowy ma:

a/ wzér chemiczny Can,
b/ mase czasteczkowa: 78,08,

2, PODZIAL | OZNACZENIE

2.1 Gatunki

2,1, Gatunki, W zaleznoéci od zawartoéci gtéwnego
sktadnika i zanieczyszeczerh, norma ustala dwa gatunki  flu-
orku wapniowego oznaczone:

cz,d, a, - czysty do analizy,

CZ, - czysty.

2.2, Przyktad oznaczenia fluorku wapniowego czystego

do analizy:

FLUOREK WAPNIOWY cz.d.a. BN-76/6191-146

3, WYMAGANIA

3.1, Wymagania ogdine, Fluorek wapniowy powinien mjeé

postaé biatego, drobnokrystalicznego proszku, bardzo trud-
no rozpuszczalnego w wodzie,

kwasach mineralnych,

3,2, Wymagania fizyczne i chemiczne _ wg tabl, 1,

Tablica 1
Wymagania cz,d, a, cz,
a/ Zawartoé¢ fluorky wapniowego
/Cai:z/, %, nie mniej niz 99 98
b/ Chlorkéw /Cl/, %, nie wiece]j
niz 0,003 0, 005
c/ Siarczandw /SOi_/' %, nie
wiecej niz 0,01 0,02
; 2«
d/ wWeglanéw /CO3 /, %, nie

wiecej niz wg 5,3,.4|\wg 5.3, 4

e/ Azotu catkowitego /N/, %, nie
wiecej niz 0,01 0,03

sfabo pozpuszczalnego w

cd, tabl, 1
Wymagania cz,d, a, cz,
. . 2+
f/ Metali ciezkich /Cu” /, %,
nie wiecej niz a, 002 a, e
i 3+ ;
g/ Zelaza /Fe” /, ", nie wiecej
niz 0,002 0,005
h/ Krzemu /Si/, %, nie wiece]
niz 0,05 o, 1

4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE | TRANSPORT

Fluorek wapniowy nale:y pakowaé, przechowywac i
transportowaé zgodnie z PN-70/C-80001,
Rodza]j opakowania: stoiki

z nakretkami z tworzywa

sztucznego j podktadka poliety)enowg Jub tekturowa i per-
gaminowa,

Masa netto: 250 g, 500 g, 1000 g,

Klasa niebezpieczenstwa - wg RID =V,

Na zyczenie odbiorcéw dopuszcza sie inny rodzaj i wiel-
koéé opakowania, jezeli przeprowadzone préby wykaza, ze
zabezpieczono produkt w sSposéb nie gorszy od podanych o-

pakowan,

5. BADANIA

5, 1, Rodzaje badar

a/ Oznaczanie zawartoéci fluorku wapniowego /3.2a/.
b/ Oznaczanie zawartodci chlorkéw /3. 2b/,

c/ Oznaczanie zawartosci siarczanéw /3, 2¢/

d/ Oznaczanie zawartoéci weglanéw /3. 2d/,

e/ Oznaczanie zawartoSci azotu ogdlnego /3, 2e/,

f/ Oznaczanie zawartosci metali ciezkich Cu /3, 2f/.
g/ Oznaczanie zawartosci zelaza /3. 2g/.

h/ Oznaczanie zawartoéci krzemu /3. 2h/ .

5.2, Pobieranie prébek, Prébki odczynnika cz, d.a. po-

bieraé zgodnie z wytycznymi wg PN-70/C-80047, Przy po-
bieraniu prébek odczynnika w gatunku €z, nalezy stosowac

wytyczne wg PN-67/C-04500, przyimujac:

Zgtoszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrekiora Przedsiebiorstwa Przemystowo-Handlowego Polskie Qdczynniki Chemiczne
dnia 14 maja 1976 r. jako norma obowiqzujgca w zakresie produkcji od dnia 1 stycznia 1977 r,
(Dz. Norm. i Miar nr 19/1976 poz. 68) |

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1976.

Welyw do WN 26 7 76. Oddano do sklad, 29.76. Druk ukonczong grudniv 76.

Cena zi 2,4p

Obj.0,65a. w. Noklad 2B0D+55 egz. Zam. 2456/7¢6
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a/ wielkoéé partii: 500 kg,
b/ wielkoéé prébki pierwotnej: 100 g,

c/ liczba prébek jednostkowych - wg tabl, 2,

Tablica 2
L.iczba opakowan jednostkowych Liczba prébek
w partii jednostkowych
do 15 5
16 + 25 7
26 + 63 8
64 +100 9
101 =~ ponad 10

d/ wielkoéé prébki ogdlnej - réwna iloczynowi wielkoéci
proébki pierwotnej i liczby prébek jednostkowych,

e/ wielkoéé éredniej prébki laboratoryjnej: 200 g,

5.3, Opis badan

5.3, 1, Oznaczanie zawartoéci fluorku wapniowego /Cané

5,3.1,1, Odczynniki i roztwory

a/ Amoniak cz. d, a., 25-procentowy roztwér wodny,

b/ Kwas borny cz. d. a., 3-procentowy roztwér,

c/ Kwas solny cz.d. a. 1,12,

d/ Btekit metylotymolowy wsk,

e/ Wersenian dwusodowy cz,d,a., 0,05 M roztwér przygo-
towany wg PN-68/C-04950,

f/ Chlorek sodowy cz, d, a,

5,3.1.2, Wykonanie oznaczania, Okoto 0,1200 g bada-

nego fluorku wapniowego rozpuséci¢ w kolbie pojemnosci
250 cm3, dodac 5 cm3 kwasu bornego, 2 cm3 kwasu solnego
i ogrzewad na tazni wodnej, Roztwér ochtodzié, uzupetnié
objetosS¢ woda do 50 cma, dodac z biurety 25 cm3 roztworu
wersenianu dwusodowego, 20 cm3 roztworu amoniaku 1 na-
stepnie, po dodaniu szczypty wskazZnika, dalej miareczko-
wac roztworem wersenianu dwusodowego do zmiany barwy
roztworu z niebieskiej na szara,

Zawartosé procentowa fluorku wapniowego /X/ obliczyé

w procentach wg wzoru

V- 0,003904 - 100
m

X =

w ktérym:
V - objetos< écidle 0,05 M roztworu wersenianu
; . . 3
dwusodowego zuzytego do miareczkowania cm,

m - odwazka badanego fluorku wapniowego, g,

0,003904 - iloéé fluorku wapniowego /Can/ odpowiada-~
3, .. -
jaca 1 cm scisle 0,05 M roztworowi werse-

nianu dwusodowego,

5 3 2 Oznaczanie zawartoéci /Cl1 [/

5.3.2.1, Odczynniki i roztwory

a/ Kwas azotowy cz.d, a, 1,15,

b/ Kwas borny cz, d. a., 3-procentowy roztwér,

c/ Azotan srebra cz,d.a,, 0,1 N roztwér,
d/ Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Cl_przygotowany
wg PN-68/C-06500 i rozciehczony woda w stosunku 10+990,

3 o -
1 cm rozciefczonego roztworu zawiera 0.01 mg C| ,

5.3.2 2 Wykonanie oznaczania, 1,00 g badanego fluor-

. L .z 3
ku wapniowego rozpuscic w 20 cm  roztworu kwasu borne-

goiwl5 cm3 roztworu kwasu azotowego ogrzewajac na taz-
ni wodnej,

Roztwér ochtodzié, uzupetnié woda do objetoéci 40 cm
i dodac 1 cm3 roztworu azotanu srebra,

Badany fluorek wapniowy odpowiada wymaganiom normy,
jezeli opalizacja powstata po uptywie 10 min nie bedzie in-
tensywniejsza od opalizacji roztworu pordéwnawczego przy-~
gotowanego réwnoczeénie i zawierajacego w tej samej obje-
toéci te same iloéci odczynnikdw oraz:

dla odczynnika cz,d, a. - 0,03 mg CI_,

dla odczynnika cz, - 0,05 mg cl,

- - - P 2-
5.3,3, Oznaczanie zawartosci siarczanéw /SO’ /

5.3,3.1. Odczynniki i roztwory

a/ Amoniak cz, d, a,, 25-procentowy roztwdér wodny,
b/ Chlorek borowy cz.d, a,, 20-procentowy roztwér,
(:f Kwas borny cz,d,a,, 3-procentowy roziwdr,

d/ Kwas solny cz,d, a., 1,12,

4
wany wg PN-68/C-06500 i rozcieficzony woda w stosunku

e/ Roztwér wzorcowy zawierajacy jony SO przygoto-

10:990, 1 (:m3

1
SOa .

rozcieficzonego roztworu zawiera 0,01 mg

5,3,3.2 Wykonanie oznaczania, 0,50 g badanego fluor-

ku wapniowego rozpuscié w 10 c:m3 kwasu bornego i 15 cm
kwasu solnego ogrzewadé na tazni wodnej, Roztwdér ochto-
dzic i zneutralizowad roztworem amoniaku na pehametrze
do pH = 1,2 | uzupetni¢ objetos¢ roztworu woda do 46 cm,

Nastepnie dodaé 0, 5 c:m3 kwasu solnego i 5 cm  chlorku
borowego,

Badany fluorek wapniowy odpowiada wymaganiom normy,
jezeli zmetnienie roztworu badanego powstate po uptywie
1 godz nie bedzie intensywniejsze od zmetnienia roztworu
poréwnawczego, przygotowanego réwnoczesnie, zawiera-

jacego w tej samej objetosSci te same iloéci odczynnika:
4-1
= o,1o'ngsso§:.

dla odczynnika cz,d, a. - 0,05 mg SO

dla odczvnnika cz,

5.3, 4, Oznaczanie zawartoéci weglandw /COg_/, 0,209
badanego fluorku wapniowego zwilzyé w parownicy platyno-
wej 3 cm3 kwasu octowego cz, d, a. rozciehczonego /1, 04/,
Badany fluorek wapniowy odpowiada wymaganiom normy, je-

zeli pod wptywem kwasu nie wydzielaja sie pecherzyki gazu.

5,3, 5 Oznaczanie zawartoéci azotu ogdlnego /N/

5,3,5.1, Odczynniki i roztwory

a/ Kwas borny cz. d, a,, 3-procentowy roztwér,

b/ Kwas solny cz.d,a. 1,12,
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c/ Wodorotlenek sodowy cz. d. a, , 20-procentowy roztwor

i 10-procentowy roztwér nie zawierajacy NH, wg PN-68/

4
C-06500,

d/ Stop Dewarda cz. d, a,

e/ Roztwdr wzorcowy zawierajacy azot, przygotowany wg
F’N-GB/C-.O6500 i rozciefczony w stosunku 10+990, 1 cm3

rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg N,

5.3.5, 2, Wykonanie oznaczania, 1,00 g badanego fluor-

ku wapniowego umiesci¢ w kolbie pojemnoéci 100 crn3, roz-
pusci¢ w roztworze zawierajacym 20 c:m:_i kwasu bornego,
15 cm3 kwasu solnego i 10 cm3 wody, ogrzewagc na wrzacej
tazni wodnej. Roztwér ochtodzié, przeniesé do kolby pomia-
rowej poiemnosci 50 cmai uzupetnic¢ objetoéé woda do kreski,
Roztwdr A, Roztwdr zachowad do dalszego oznaczania za-
wartoséci zelaza - wg £, 2,9, 25 cm3 roztworu A /0,5 g pre-
paratu/ umiesci¢ w kolbie aparatu destylacyjnego, rozcief-
czy¢ woda do objetosci 150 cm3 i dalej wykona oznaczanie
wg PN-68/C-04527 p, 2. 4.

Badany fluorek wapniowy odpowiada wymaganiom normy,
jezeli powstate z46tte zabarwienie roztworu badanego nie
bedzie intensywniejsze od zabarwienia roztworu poréwna-
wczego, przygotowanego réwnoczesnie i zawierajacego te
same iloéci odczynnikdéw oraz:

dla odczynnika cz.d, a, - 0,05 mg N,

dla odczynnika cz, - 0,15 mg N,

_§_

/

¥ o ; % 2
5,3,6, Ozhaczanie zawartosci metali ciezkich jako /Cu

5,3,6, 1, Odczynniki i roztwory

a/ Amoniak cz,d, a, 0,91,

siarkowodorowa roztwér przygotowany wg

b/ Woda
PN-68/C-06500 p, 2, 2,

¢/ Kwas solny cz,d, a, 1,12,

d/ Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Cu2+, przygoto-
wany wg PN-68/C-06500 rozcieficzony w stosunku 10+990,
1 c:m:3 rozcieficzonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg

+
Cu2 i

5.3.6,2, Wykonanie oznaczania, 1,00 g badanego fluor-

ku wapniowego przenies¢ do kblby pomiarowe] pojemnosci

3 p 3 " oy
100 cm zadac¢ 20 cm roztworu kwasu solnego i rozpuscié

’
ogrzewajac na wrzacej tazni wodnej, Roztwdr ochtodzig zo-
bojetniC¢ roztworem amoniaku na pehametrze do pH = 1, za-
da¢ 0,5 cm3 kwasu solhego 10 cm3 wody siarkowodorowej i
wymieszad,

Badany fluorek wapniowy odpowiada wymaganiom normy,
jezeli powstate po 10 min zabarwienie w roztworze bada-
nym nie bedzie intensywniejsze od zabarwienia wroztworze
wzorcowym, przygotowanym réwnoczeénie a zawierajacym
w tej samej objetoéci te same iloéci odczynnikdéw co prébka
badana oraz:

dla odczynnika cz, d. a, 0,02 mg Cu2+,

2+

dla odczynnika cz, 0,1 mgCu

3+

i

5.3,7. Oznaczanie zawartoéci /Fe

5.3.7.1, Odczynniki i roztwory przygotowane wg PN-68/

C-04521 p, 2.5. 2,

: ; 3
5.3.7.2, Wykonanie oznaczania, 20 cm roztworu A przy-

gotowanego wg 5. 3, 5. 2 umiesécié w kolbie o pojemnoéci

60 cm3, dodaé 10 cm3 wody 1 cm3 roztworu nadsiarczanu
amonu 4 c:m3 roztworu rodanku amonowego,

Badany fluorek wapniowy odpowiada wymaganiom normy,
iezell w badanym roztworze powstale zabarwienie w ciagu
5 min nie bedzie intensywniejsze od zabarwienia roztworu
wzorcowego przygotowanego réwnoczesénie i zawierajacego
w tej samej objetosci te same iloéci odczynnika oraz:

dla odczynnika cz, d,a, - 0,008 mg Fe",

dla odczynnika cz, - 0,02 mg F'—'e3+.

5.3, 8, Oznaczanie zawartoéci krzemu /Si/

5,3.8. 1. Odczynniki i roztwory

a/ Woda redestylowana,

b/ Kwas solny cz,d.a, 1,191 1,12,

c/ Kwas siarkowy cz,d,a. 1,84, 1 N roztwér i roztwér
rozcieficzony w stosunku /1+4/,

d/ Kwas azotowy cz,d,a,, 1 N roztwdr,

e/ Molibdenian amonowy cz, d, a,, 10-procentowy roz-

twér,

f/ Chlorek cynawy cz,d.a,, 50-procentowy roztwér w
kwasie solnym cz,d, a. /1,19/.

g/ Alkohol izoamylowy cz, d, a,, oczyszczony przez kil-
kakrotne przemycie w rozdzielaczu kwasem siarkowym 1 N,

h/ Fenoloftaleina wsk, l-procentowy roztwér alkoholo-

wy.

i/ Dwutlenek krzemu cz, c a, , Wyprazony w ciagu 3 godz
w temperaturze QOOOC i ostudzony w eksykatorze,

j/ Roztwér wzorcowy, zawierajacy krzem, przygotowany
W nasﬁgpujgcy sposdb:

1 g wyprazonego dwutlenku krzemu odwazyé z doktadnoé-
cia do 0,0002 g i stopi¢ w tyglu platynowym z 2 g weglanu
sodowego ¢z, d, a., stop rozpuécié w wodzie redestylowa-
nej, przeniesc¢ iloéciowo do kolby pomiarowej pojemnoéci
100 c:m3, dopetni¢ woda do kreski i dokladnie wymieszac,

- ra - 3 - s 2
Nastepnie pobradé pipeta 10 cm roztworu, przenies¢ do

. ) . e 3. ny
kolby pomiarowe]j pojemnosci 100 cm i uzupetnié woda do
kresk,

3 2
1 cm  tak przygotowanego roztworu wzorcowego zawiera
0,1 mg 5102, Roztwér przechowywaé w butelce z poliety-
lenu,

k/ Kwas borny cz, d, a,

5,3,8,2, Aparatura

a/ Fotokolorymetr,
b/ Filtr purpurowo-czerwony dtugoéci fali 750 nm.
c/ Kuwety o grubosci warstwy pochtaniajacej 1 cm,

d/ Pehametr,
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5.3,8,.3, Przygotowanie krzywej wzorcowej, W zlewkach

z polietylenu przygotowac 5 roztwordéw roboczych zawiera-

jacych 0,00, 0,05, 0,1, 0,15, 0,250,3 mg SiOz, uzupet-
ni¢ objetosS¢ roztwordw woda do 10 cm™ |, dodaé¢ do kazdej
zlewki po 1 cm3 roztworu molibdenianu amonowego, kwasu

siarkowego 1 N do uzyskania pH 1+0, 1 i pozostawié¢ na 5
min,

Nastepnie kazdy z roztworéw przeniesc ilosciowo do roz-

. , 3 ) )
dzielacza, dodaé 10 cm~ kwasu siarkowego /1+4/ i  dwu-
» R 3
krotnie ekstrahowac krzem porcjami po 10 cm alkoholu
izoamylowego, Potaczone ekstrakty alkoholowe przemyd

3 : . = § :
10 ecm 1 N kwasu siarkowego i po wyklarowaniu i rozdzie-
laniu sie warstw wyciag alkoholowy przelaé¢ do kolby po-

: s 3 5z "
miarowej pojemnosci 100 cm uzupetnic alkoholem izoamy-

L]

. 3
lowym do objetoéci okoto 90 cm3, dodac 0,1 cm roztworu

chlorku cynawego i 1 cr'rl'3 kwasu siarkowego /1,84/  uzu-
petnic objetosS< roztworu w kolbie alkoholem do kreski | wy-
mieszac, zmierzy¢ absorbancje niebieskiego roztworu po
uptywie 10 min, stosujac kuwety o grubosci warstwy po-
chtaniajacej 1 cm, filtr purpurowo-czerwony, zero fotoko-
lorymetru nastawic na roztwér '"zerowy', do ktérego nie
dodano roztworu wzorcowego krzemu,

Dla kazdego stezenia roztworu wzorcowego wykonac trzy
pomiary krzywej,

Ze érednich wartoéci uzyskanych pomiaréw  sporzadzic
wykres wzorcowej zaleznosci absorbancji od stezenia krze-

mu w mg na cm ,

5,3, 8,4, Wykonanie oznaczania, 1,00 g badanego fluor-

ku wapniowego umieéci¢ w parownicy platynowej dodac 2 g

o
weglanu sodowego i stopi¢ w temperaturze 825 do 950 C,

Parownice zanurzy¢ w zimnej wodzie w celu lepszego od-
dzielenia stopu od Scianek parownicy,

Stop zadacC mata iloscia wody i zobojetni¢ 0, 1 N roztwo-
rem kwasu azotowego wobec fenoloftaleiny., Nastepnie do-
dac¢ 0, 1 cm3 kwasu azotowego i zagotowadé do wrzenia, Po
ochtodzeniu roztwér przeniesc iloéciowo do kolby pomia-
rowej pojemnosci 100 cm3 i uzupetnié woda do kreski,

Pobrac pipeta dla odczynnika cz.d.a, i cz, 10 ecm  roz-

tworu, przenieéé¢ do zlewki polietylenowej pojemnosci

3 - . 2 - s 2
50 cm dodac 1 g kwasu bornego, uzupetnic objeto$é roz-

]
tworu do 25 cma, dodac 1 (:m:3 molibdenianu amonowego, u-
stali¢ pH roztworu do 1,4 10, 1 na pehametrze 1 N roztwo-
ru kwasu siarkowego i pozostawi¢ na 5 min, Roztwdr prze-
nieéé do rozdzielacza i wykonaé oznaczanie zawartosci
krzemu w taki sam sposéb jak przygotowanie krzywej wzor-
cowej, Otrzymane ekstrakty alkoholowe przenieéé do kolby
pomiarowe| pojemnosci 100 cm3,

Dodac 0, 1 cm3 chlorku cynawego, 1 cm3 kwasu siarko-
wego /1, 84/ i uzupetnié objetosé alkoholem  izoamylowym

do kreski,

Zawartos¢ krzemu /X ,/ obliczyé w procentach wg wzoru

m—

_ @-0,4674 -100-100- 100 @-0,4674+ 100 @« 46,74
1000 - m - 10 - m m

1

w ktérym:

a - zawartoséd Si02 odczytana z krzywej wzorcowej

3
mg/cm
m - odwazka badanego fluorku wapniowego, g,

0, 4674 - mnoznik przeliczeniowy zawartosci SiO2 na Si,

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1, Instytucja opracowujaca norme - Przedsigbiorstwo

CHEMI-

Przemysfowo-Handlowe POLSKIE ODCZYNNIKI

CZNE,

2. Dotychczasowe normy, Norma zastepuje ZN-69/MPCH/

F-897 w stosunku do ktérej wprowadzono istotne zmiany:

a/ wprowadzono oznaczenia zawartosci fluorku wapnio-
wego z niewyprazonego preparatu,

b/ ustalono zawartos$¢ zelaza i metali ciezkich zgodnie z
wymaganiami zalecenia PC 3970-73,

c/ wykreslono oznaczanie strat po prazeniu i oznaczanie
substancji rozpuszczalnych w wodzie,

d/ zmieniono metody oznaczania zawartosci procentowe]j,
chlorkéw, siarczanéw, metali ciezkich, Z2elaza, azotu,
krzemu,

Norma ZN-69/MPCh/F~897 zostaje uniewazniona z dniem

1 stycznia 1977 r,

3, Normy zwiazane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne, Wytyczne pobiera-
nia i przygotowywania prébek

PN-69/C-04521 Analiza chemiczna, Oznaczanie matych
zawartosci zelaza

PN-68/C-04527 Analiza chemiczna, Oznaczanie matych

zawartosci azotu
PN-67/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne
metody oznaczania zawartodci substancji podstawowej
PN-68/C-06500 Analiza chemiczna, Przygotowanie od-
czynnikéw, roztworéw pomocniczych oraz roztwordéw do
kolorymetrii i nefelometrii
PN-70/C-80001 Odczynniki, Pakowanie, przygotowanie i
transport
PN-'?O/C-BOON? Odczynniki, Wytyczne pobierania prébek

i przygotowanie éredniej prdébki laboratoryjnej

4 Zalecenia miedzynarodowe

PeaxTUBN,., KaJabuuit QTropucThit

RWPG PC 3970-73



