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NORMA BRANZOWA BN-65
ODCZYNNIKI Odczynniki 6191-49
Fluorek pOtaSOWy RN-SSZ/EArgigT]t-lssl
Grupa katalogowa X 51
1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest fluorek potasowy stosowany jako od-
czynnik chemiczny. Fluorek potasowy ma:

a) wzor chemiczny: KF«2H20,

b) ciezar czagsteczkowy: 94,132 (i96i).

1.2. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci zanieczyszczen rozréznia sie dwa gatunki
fluorku potasowego:

cz.d.a. - czysty do analizy,

cz. - czysty,

1.3. Przyk#ad oznaczenia fluorku potasowego czystego do analizy:
FLUOREK POTASOWY cz.d.a. BN-65/6191-49

1.4. Normy zwigzane

PN/C-04515 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie matych zawartosci metali ciez-
kich stracanych siarkowodorem w produktach chemicznych

PN-54/C-04518 Chemiczne badania i proby. Oznaczanie matych zawartosci chlorkéw w pro-
duktach chemicznych metoda turbidymetryczng

PN/C-06500 Odczynniki. Przygotowanie roztworéw do kolorymetrii i nefelometrii

PN/C-06501 Odczynniki. Roztwory pomocnicze mieszaniny i papierki wskaznikowe sto-
sowane w analizie odczynnikéw nieorganicznych

PN-54/C—80001 Odczynniki. Pakowanie, znakowanie i przechowywanie

PN/C—-80047 Odczynniki. Pobieranie prébek i przygotowanie sSredniej probki labora-
toryjnej

2. WYMAGANIA TECHNICZNE

2.1. Wymagania ogolne. Fluorek potasowy powinien mie¢ posta¢ przezroczystych bez
barwnych krysztatkédw rozptywajacych sie na powierzchni, #atwo rozpuszczalnych w  wo-
dzie, nierozpuszczalnych w alkoholu.

Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 23 pazdziernika 1965 r.
jako norma obowiqzujaca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 lipca 1966 r.
(Mon. Pol. nr poz. )
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2 BN-65/6191-49

2.2. \ymagania szczegotowe

i Gatunki

Wymagania 7z ~diB e o
a) Fluorku potasowego (KFAH”0), %, co najmniej 98,5 97,0
b) Substancji nierozpuszczalnych w wodzie, najwyzej 0,02 0,1
c) Chlorkéw (CI %tnajwyiej 0,002 0,005
d) Siarczanéw (SO™ ), %tnajwyiej 0,02 0,05
e) Siarczynéw (SOA_), 04% najwyzej 0,005 nie normalizuje sie
f) Metali ciezkich (Pb ), %, najwyzej 0,002 0,005
g) Zelaza (Fe3), najwyzej 0,0005 0,001
h) Wolnych kwaséw (HF), najwyzej 0,05 0,2
i) Wolnych alkaliéw (KgCo™), 0/0, najwyzej 0,1 0,5
J) Krzemu (Si), %tnajwyiej 0,05 0,2

3. OPAKOWANIE. ZNAKOWANIE 1 PRZECHOWYWANIE

Fluorek potasowy nalezy pakowa¢, znakowa¢ i przechowywa¢ zgodnie z PN-54/C-80001.
Rodzaj opakowania: sdoiki ze szkda oranzowego, wewngtrz parafinowane, zamykane
nakretkami z tworzywa sztucznego wuszczelnianymi parafing. Masa netto: 250, 500
i 1000 g.
Na zyczenie odbiorcow dopuszcza sie inny rodzaj i wielkos¢ opakowania.
4. BADANIA TECHNICZNE

4.1. Pobieranie urobek. Prébki nalezy pobiera¢ zgodnie z PN/C-80047.
Masa Sredniej probki laboratoryjnej powinna wynosi¢ co najmniej 200 g.

4.2. Rodzaje badan

4.2.1. Sprawdzanie tozsamosci

a) 0,5 g badanego fluorku potasowego zada¢ w probéwce pod wyciggiem i ml kwasu
siarkowego cz.d.a. (i,84) i lekko ogrza¢. Wylot probdéwki zakry¢ szkiedkiem zegarkowym
z zawieszong kroplg wody. Wywigzujacy sie Ffluorowodér nadgryza szkfo 1 zawieszona
kropla wody na szkietku zegarkowym zmetnieje.

b) Odrobine badanego fluorku potasowego wprowadzi¢ na druciku platynowym do pd4o-

mienia palnika: ptomien zabarwia sie na kolor fioletowy.
4.2.2. Oznaczanie zawartosci fluorku potasowego

4.2.2.1. 0Odczynniki i roztwory

a) Chlorek sodowy cz.d.a.

b) Kwas solny cz.d.a., roztwér O,In.

c) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor O,In.

d) Fenoloftaleina - wskaznik, 0,l-procentowy roztwor alkoholowy.

e) Alkohol etylowy 96-procentowy.

) Wskaznik mieszany MM: 100 mg czerwieni metylowej i 50 mg bd#ekitu metylenowego
rozpusci¢ w 100 ml alkoholu etylowego.

g) Fluorek potasowy cz.d.a.

h) Siarczan glinowo-potasowy cz.d.a., roztwér 0,5n: 39,5315 g AIK(SC4)2*12H20
rozpusci¢ w wodzie, ogrza¢ do wrzenia, oziebi¢, przela¢ do kolby pomiarowej pojemnos-
ci 1000 ml 1 dopetni¢ wodg do kreski. Miano roztworu siarczanu glinowo-potasowego na-
stawi¢ na fluorek potasowy cz.d.a., 0 znanej zawartosci procentowej, w taki sam spo-

s6b jak wykonanie oznaczania (p- 4.2.2.2).
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Miano roztworu nalezy kontrolowa¢ co kilka dni.

4.2.2.2. Wykonanie oznaczania. 0,5 g badanego fluorku potasowego odwazonego z do-
kdadnoscig do 0,0002 g rozpusci¢ w 50 ml gorgacej wody w kolbie stozkowej pojemnosci
300 ml, roztwor zobojetni¢ wobec fenoloftaleiny, doda¢ 1 r 2 kropli roztworu wodoro-
tlenku sodowego, 25 g chlorku sodowego ogrza¢ do wrzenia, doda¢ 5 kropli wskaznika
mieszanego MM 1 miareczkowa¢ roztworem siarczanu glinowo-potasowego do zabarwienia
fioletowego. Poniewaz roztwdr w czasie miareczkowania stygnie, nalezy go przed koricem
miareczkowania ogrza¢ do wrzenia, doda¢ jeszcze 2 krople wskaznika MM 1 na goraco do-
konczy¢ miareczkowania.

Zawartos¢ fluorku potasowego (X) obliczy¢ w procentach wg wzoru

V m0,047065 m 100 _ V «4,7065

i X~ G G
w ktorym:

V - objetos¢ sScisle 0,5m roztworu siarczanu glinowo-potasowego zuzytego do
miareczkowania, ml,
G - odwazka badanego fluorku potasowego, g,
0,047065 - ilos¢ fluorku potasowego odpowiadajgca i ml sScisle 0,5m roztworu siar-
czanu glinowo-potasowego, g.

4.2.3. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpuszczalnych w wodzie. 5 g badanego
fluorku potasowego odwazonego z dok#adnoscig do 0,01 g umiesci¢ w parownicy platyno-
wej i rozpusci¢ w 100 ml wody ogrzewanej na 4azni wodnej w ciggu 30 min. W przypadku
gdy roztwor jest kwasny, nalezy zobojetni¢ go roztworem wodorotlenku potasowego wobec
fenoloftaleiny (p- 4,2.9). Nastepnie przesaczy¢ przez szklany tygiel do sgczenia nr 4,
sgczek przemy¢ wodag i tygiel z pozostatoscig wysuszy¢ w temperaturze 105°c do statej
masy -

Badany fluorek potasowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli masa wysuszonej pozo-
statosci nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. -1 mg,

dla odczynnika cz. -5 mg.

4.2.4. Oznaczanie zawartosci chlorkow, i g badanego fluorku potasowego odwazonego
z doktadnoscig do 0,0i g rozpusci¢ w 25 ml 2,S-procentowego roztworu kwasu borowego
cz.d.a., doda¢ 10 ml wody,w razie potrzeby przesgaczy¢ przez saczek doktadnie przemyty
goraca wodg do zaniku reakcji na jon CI"™ i wykona¢ oznaczanie wg PN-54/C-04518, spo-
s6b A.

Do roztwordw poréwnawczych dodac:

dla odczynnika cz.d.a. -0,02 mg CI ,

dla odczynnika cz. -0,05 mg CI*.

4.2.5. Oznaczanie zawartosSci siarczanow

4.2.5.1. 0dczynniki i roztwory
a) Kwas solny cz.d.a. . (1,12).
b) Chlorek barowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

4.2.5.2. Wykonanie oznaczania. 5 g badanego fluorku potasowego odwazonego w pa-
rownicy platynowej z dok#adnoscig do 0,01 g rozpusci¢ w 75 ml wody. Do roztworu dodac
25 ml kwasu solnego, wymieszc¢ i odparowa¢ na wrzacej +azni wodnej do sucha,Suchg po-
zostatos¢ zwilzy¢ 5 ml kwasu solnego, rozpusci¢ w niewielkiej ilosci wody i ponownie
odparowa¢ do sucha. Pozostatos¢ suszyC¢ przez 2 godz w temperaturze 120°C, nastepnie
zwilzy¢ 5 ml kwasu solnego i odparowa¢ do sucha. Suchg pozostatos¢ rozpusci¢ w 50 ml
wody* doda¢ 1 ml kwasu solnego, przesaczy¢, saczek przemy¢ gorgaca wodag, uzupednié¢ ob-
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jetos¢ roztworu wodg do 100 ml, roztwdr ogrza¢ do wrzenia, doda¢ 5 ml roztworu chlor-
ku barowego i pozostawi¢ na 18 t 20 godz. Wydzielony osad odsgaczy¢ przez porcelanowy
tygiel do saczenia Al, przemy¢ wodg do zaniku reakcji na jony CI“, wysuszy¢ i wypra-
zy¢ do statej masy.

Badany fluorek potasowy odpowiada wymaganiom normy, o ile masa wyprazonej pozo-
statosci nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a, - 2,4 mg,

dla odczynnika cz. - 6,0 mg.

4.2.6. Oznaczanie zawartosci siarczynow

4.2.6.1. Odczynniki 1 roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. (1,12),

b) Jod cz.d.a., roztwér O,lIn,

c) Skrobia - wskaznik roztwoér I-procentowy, sSwiezo przygotowany.

4.2.6.2. Wykonanie oznaczania. 6 g badanego fluorku potasowego odwazonego 2z do-
k4adnoscig do 0,01lg rozpusci¢ w 150 ml wody, doda¢ 2 ml kwasu solnego, 1 ml roztworu
skrobi i1 z mikrobiurety dodawa¢ kroplami roztworu jodu do niebieskiego zabarwienia.

Badany fluorek potasowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli do zabarwienia badane-
go roztworu zuzyje sie nie wiecej niz 0,1 ml roztworu jodu.

4.2.7. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich strgcanych siarkowodorem, I g bada-
nego Ffluorku potasowego odwazonego z dokdadnoscig do 0,01 g rozpusci¢ w 25 ml 2,8-pro-
centowego roztworu kwasu borowego cz.d.a., doda¢ 10 ml wody i wykona¢ oznaczanie wg
PN/C-04515.

Do roztwordéw poréwnawczych dodac:

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

dla odczynnika cz, - 0,05 mg Pb2+.

4.2.8. Oznaczanie zawartosci zelaza

4.2.8.1. 0Odczynniki 1 roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84).

b) Amoniak cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

c) Kwas sulfosalicylowy cz.d.a., roztwdér 10-procentowy.

d) Roztwdér wzorcowy zawierajacy jony Fe3+, przygotowany wg PN/C-06500 i rozcien-
czony w stosunku 10:1000. 1 ml rozciericzonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg

Fe3+.

4.2.8.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego fluorku potasowego odwazonego w pa-
rownicy platynowej z dokd#adnoscig do 0,01 g rozpusci¢ w 10 ml wody. Do roztworu dodac
2,5 ml kwasu siarkowego i odparowa¢ poczgtkowo na wrzgcej 4azni wodnej,a nastepnie na
piaskowej do zaniku par kwasu siarkowego. PozostatoS¢ po ostygnieciu rozpuscie ogrze-
wajgc w 25 ml wody, doda¢ 2 ml roztworu kwasu sulfosalicylowego, uzupedni¢ objetosc¢
roztworu do 30 ml, wymiesza¢, a nastepnie doda¢ 3 ml roztworu amoniaku i ponownie wy-
mieszac .

Badany fluorek potasowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli zabarwienie powstate
w badanym roztworze nie bedzie intensywniejsze od zabarwienia roztworu poréwnawczego
przygotowanego réwnoczesnie, a zawierajgcego w tej samej objetosci 2 ml roztworu kwa-
su sulfosalicylowego, 5 ml roztworu amoniaku oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,01 rg Fe3+,

dla odczynnika cz. - 0,02 mg Fe3+.
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4.2.9, Oznaczanie zawartosci wolnych kwasow

4.2.9.1, Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a,, roztwor O,lIn,

b) Fenoloftaleina cz.d.a,, roztwor i-procentowy alkoholowy.

c) Woda destylowana nie zawierajgca C02, pr ygotowana wg PN/C-06501.

4.2.9.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego fluorku potasowego odwazonego w pa-
rownicy platynowej z dokdadnoscig do 0,01 g rozpusci¢ w 40 ml wody.Roztwdr oziebi¢ do
temperatury 0°C, doda¢ 3 krople roztworu fenoloftaleiny. Jezeli nie wystgpi roézowe
zabarwienie, woéwczas miareczkowa¢ roztworem wodorotlenku sodowego do rézowego zabar-
wienia nie znikajgcego w ciggu 15 sek w temperaturze roztworu nie przekraczajgcej 0°C.

Badany fluorek potasowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli objetos¢ Scisle 0,In
roztworu wodorotlenku sodowego uzytego do miareczkowania nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,5 ml,

dla odczynnika cz. - 2 ml.

4.2.10, Oznaczanie zawartosci wolnych zasad. Jezeli przy oznaczaniu kwasowosci
(4.2.9.2) po dodaniu roztworu fenoloftaleiny pojawi sie roézowe zabarwienie, woéwczas

mieszajgc doda¢ kroplami roztwor O,In kwasu solnego cz.d.a. do zaniku rézowego zabar-
wienia.

Badany fluorek potasowy odpowiada wymaganiom horray, jezeli objetos¢ Scisle G,in
roztworu kwasu solnego zuzytego do miareczkowania nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,15 ml,

dla odczynnika cz. - 0,7 ml.

4.2.11, Oznaczanie zawartosci krzemu

4.2.11.1. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek glinowy cz.d.a., roztwdér 24-procentowy.

b) Kwas azotowy cz.d.a., roztwor 5n,

c) Molibdenian amonowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy przygotowany wg PN/C-04501.

d) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony krzemu, przygotowany w nastepujacy sposoéb;
odwazke krzemianu sodowego (Na”SiOg-9H20) odpowiadajaca 1 g Si umiesci¢ w kolbie po-
miarowej pojemnosci 1000 ml, rozpusci¢ w wodzie, dopedni¢ objetos¢ roztworu wodg do
kreski 1 starannie wymiesza¢. 1 ml otrzymanego roztworu wzorcowego zawiera I mg Si.

4.2.11.2. Wykonanie oznaczania. 0,5 g badanego fluorku potasowego odwazonego
z dok+adnoscig do 0,01 g rozpusci¢ w 20 ml wody, doda¢ 15 ml roztworu chlorku glino-
wego 1 miesza¢, az poczgatkowo powstaty osad rozpusci sie. Do roztworu doda¢ i ml kwa-
su azotowego, 3 ml roztworu molibdenianu amonowego, ogrza¢ do temperatury 50 60°C
i utrzyma¢ w tej temperaturze w ciaggu 5 min. Nastepnie roztwdér oziebi¢, dodac 25 ml
kwasu azotowego, przenies¢ roztwor do cylindra pojemnosci 100 ml z doszlifowanym
korkiem, uzupe#ni¢ objetos¢ roztworu wodg do 80 ml i wymieszac.

Badany fluorek potasowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli powstate zodte zabar-
wienie badanego roztworu nie bedzie silniejsze niz zabarwienie roztworu pordéwnawczego
przygotowanego rownoczesnie w tych samych warunkach i zawierajgcego w tej samej obje-
tosci te same ilosci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,25 mg Si,

dla odczynnika cz. - I mg Si.
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