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УТВЕР2ДАЮ:
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А. И. ЗАЙЧЕНКО
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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ

ЧА ФОТОМЕТРИЧЕСКОЕ о п р е д е л е н и е  ф т о р и с т о г о  в о д о р о д а  в  в о з д у х е .

Фтористый водород -  газ с резкам запахом, М.м. 20,0, плотность 

0,71, Т.пл. 92,3°С, Т.хип. 19,4°С, хорошо растворим в воде.

I. Общая часть

1. Определение основано на реакции фтористого водорода с ализарин* 

комплексонатсм лантана с образованием тройного комплексного соеди

нения синего цвета.

2. Предел обнаружения 0,2 мкг в анализируемом объеме раствора.

3. Предел обнаружения в воздухе 0,003 мг/м3 (расчетный)

4. ' Погрешность определения + 10£

5. Определенно не мешает десятикратный избыток растворенного 

хлора, сульфат-, сульфит-, карбонат-, бикарбонат- ионов, пятикрат

ный избыток фосфат-конов. Мешавдее влияние соединений ъттпю 
устраняется в ходе отбора пробы.

6. Диапазон измеряемых концентраций 0,003- 1,6 мг/м*

7. Предельно допустимая концентрация в воздухе д а ^ ы т / м 3.

О,0Г
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П. Реактивы и аппаратур.

8. Применяемые реактивы и растворы:

Натрий фтористый, х.ч., ГОСТ 4463-76

Стандартный раствор J6 I: 0,0210 г химически чистого фтористого 

натрия раств о р я т  в 1000 ил дистиллированной воды. Z мл этого раст

вора соответствует 10 мкг/мл H F  , Устойчив 3 месяца.

Стандартный раствор £  2, содержащий I мкг/мл, готовят разбавле- 

ниеы раствора Л  I в 10 раз дистиллированной водой. Приготовленные 

стандартные растворы следует хранить в полиэтиленовой посуде. 

Устойчив 2 недели.

Глицерин, ГОСТ 6259-75

Натрий уксуснокислый, 3-водннй, ГОСТ 199-68

Ухсусная кислота ледяная, ГОСТ 61-69

Буферный раствор, pH 4,5, 60 г уксуснокислого натрия и 35 ил 

уксусной кислоты, растворяют в I д  дистиллированной воды.

Аминах водный, ГОСТ 3760-64

Ализарннкомплексон, МРТУ 6-09-05-489-76, 0,643^-ный раствор. 

0,643 г ализаринкомплексона суспензируют о 50 ил дистиллированной 

воды, добавляют 0,25 мл концентрированного годного раствора аммиа

ка и 40 мл дистиллированной воды, нагревают на водяной бане до 

растворения навески, вводят 0,25 мл ледяной уксусной кислоты, быст

ро перемешивают и после охлаждения разбавляют водой до 100 мл. 

Раствор отфильтровывают в сухую колбу. В  плотно закрытой посуде 

в теином месте индикатор устойчив длительное время.

Лантан азотнокислый 6- водеый, МРТУ 6-09-3338-66, 0,72^-зый 

раствор. 0,72 г азотнокислого лантана растворяют в 100 кл дистил

лированной воды.

Составной реактив . В  бутыль емкостью не менее 5 литров после

довательно вводят, перемешивая после добавления каждого кснпокен-
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fa, 3,5 л глицерина, 0,8 л  буферного раствора, необходимый объем 

ализариккомплексона, найденный экспериментально(см.примечание),

100 мл раствора азотнокислого лантана, 0,5 л  дистиллированной вода. 

Через сутки раствор готов к  работе, устойчив в течение длительного 

времени при хранении в плотно закрытой посуде.

Поглотительный раствор. Готовят еженедельно разведением в  2 р а 

за ооставного реактива дистиллированной водой.

9. Применяемые посуда и  приборы.

Аспирирувдее устройство.

Поглотительные приборы Рихтера.

-Колбы мерные, ГОСТ 1770-74, емкостью 100 и  1000 их

Пробирки колориметрические с пришлифованными прибками, емкостью 

10 мл.

Пипетки, ГОСТ 20292-74, емкостью 1,5 и  10 мл о ценой деления 

соответственно 0,01; 0,05 я  0,1 мя.

Фотоэлектроколориметр.

Ш. Отбор проб воздуха

10. Воздух со скоростью 2 л/мин аспирируют через два последова

тельно соединенных поглотительных прибора, содержащих по 5 их  

поглотительного раствора. Перед поглотителями устанавливают патрон 

с фильтром АФА-В для предотвращения попадания частиц пыли в  погло

тительный раствор. Для определения 1/2 предельно допустимой кон

центрации следует отобрать 10 д  воздуха.

17. Описание определения.

11. Содержимое поглотительных приборов анализируют отдельно. Пре

дварительно в кч»1™ *  поглотительный прибор через входную трубку 

вливают по 5 мл поглотительного раствора и  хорошо перемешивают.

Через после отбора пробы раствор из поглотительного прибора

J  р
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переносят в кювет/ с толщиной слоя 10 ш  ц  фотоиетрируют при ддпне 

волна 610 нм. Раствором сравнения служит поглотительный раствор. 

Содержание фтористого водорода в  анализируемом объеме опреде

ляют по предварительно построенному градуировочному графику, для 

построения которого готовят шкалу стандартов согласно таблице 20. 

Измерения производят через 30 мин. после смешивания реактивов.

Таблица 20

Шкала стандартов

Номер стандартов ! I ! 2 1 3 1 4 J 5 ! 6 ! 7 ! 8 ! 9

Стандат/пшй раст
вор & 2, мл 0 0,2 0,5 1.0 — — - _ -

Стандартный раст
вор le I, мл - - — - 0,2 0,4 0,5 0,6 0,8

Вода дистиллиро
ванная, м д 5,0 4,8 4,5 4,0 4,8 4,6 4,5 4.4 4,2

Составной реак
тив, мл 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 сл о сл о

Содерхалпе H F  ,ыхг 0 0,2 0.5 1.0 2,0 4,0 5,0 6,0 8,0

Шкала устойчива 8  часов

Концентрации фтористого водорода в мг/м3 воздуха (I) в ы числят

по формуле: +
X  —  , где

Гго
количества фтористого водорода в растворах первого и второ

го поглотительных приборов соответственно, мкг

-  объем воздуха в  л, отобранный для анализа и  приведенный 
к  стандартным условиям по формуле ( см. приложение I)
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П Р Ш Е Ч А Ш Е : * ^ Если при приготовлении 0,643£ раствора ализа- 

ринко(лплексона после добавления уксусной кислоты выпадает заметный 

осадок, в составной реактив вводят большой объем ализа р и н к о м ш ю к с о 

на, молярное отношение которого к  лантану долкко быть 1:1. Этот 

объем находят экспериментально дл я  каждой партии ализаринхомплексо- 

на.

Для этого готовят серию составных растворов с постиянной концент

рацией глицерина (35 мл), буферного раствора (8 мл), лантана 

азотнокислого (I мл) и  переменной концентрацией аллзаринкомплексо- 

ва (0,5; 1,0; 1,5; 2,0; 2,5 и 3,0 мл) и  разбавляют до 50 м л  водой 

(серия А).

В  мерные колбы емкостью 50 м л  помещают 2 0  м к г  фтористого в о 

дорода, 15 мл приготовленных составных растворов серии А  и  раз

бавляет водой до метки ( серия В). Подобным образом готовят соот- 

ве т с т в у щ и е  раствори сравнения, не содержащие фтор-иона. Измеряют 

оптическую плотность растворов серии В  в кюветах толщиной 10 м м  

при 610 ям.

Полученные данные используют д л я  построения кривой насыщения, 

нанося по оси ординат величины оптических плотностей, а  п о  оси 

абсцисс - объем раствора индикатора в  мл, введенный в  составной 

реактив серии А. Находят по кривой объем индикатора, при котором 

наблюдается максимальное значение оптической плотности. Вычисляют 

отношение этого объема к  взятому объему раствора лантана азотно

кислого.Эта величина показывает, в о  сколько раз больше (чем раство

ра лантана азотнокислого) нужно взять объем раствора ализаринкои- 

плексона при приготовлении составного реактива»
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Приложение I

Приведение объема воздуха к стандартным условиям проводят 

по следующей формуле:

V V  . V . <273 ♦ а »  • у------- ,  гд>
(273 + f  ) • 101,33

объем воздуха, отобранный для анализа, л  

Р  - барометрическое давление, кПа (101,33 кПа=760 ш  рт.ст) 

i* - температура воздуха в месте отбора пробы, °С 

Для удобства расчета Y^g следует пользоваться таблицей 

коэффициентов(приложение 2). Для приведения воздуха к  стандарт

ным условиям надо умнохнть Vt на соответствующий коэффициент»



П р и л о ж е н и е  2
К О Э О Ф И Д Е Н Т Ы

д л я  п р и в е д е н и я  объема воздуха к с т а н д а р т н ы м  условиям: т е м п е р а т у р а  + 2 0 ° G  и 

а т мосферное д а в л е н и е  101,33 кПа

с
i
i . . . . Д а в л е н и е  Р, iкПа

| 9 7 , 3 3 9 7 , 8 6 9 8 , 4 9 8 , 9 3 9 9,46 100 100,53 1 0 1 , 0 6 2 0 2 , 3 3 2 0 1 , 8 6 1 0 2 , 4 0

J 1 , 1 5ьг 1 , 1 6 4 6 1 , 1 7 0 9 1 , 1 7 7 2 1,1836 1,1699 1,1963 1 , 2 0 2 6 1 , 2 0 5 8 2 , 2 1 2 2 1,2 1 6 5

в 1 , 1 3 9 3 1 , 1 4 5 6 1 , 1 5 1 9 1 , 1 5 8 1 1,16-14 1,Г7 0 5 1,1768 2,2 8 3 2 2 , 2 8 6 2 2 , 1 9 2 5 1 , 2 9 8 6

2 1,1212 1,1274 1 ,133 6 1 , 1 3 9 6 1,1458 1,1519 2,15 8 1 2 , 2 6 4 3 2 , 2 6 7 3 1 , 2 7 3 5 1 , 2 7 9 5

ъ 1 , 1 0 3 6 1,1097 1 , 1 1 5 8 1,12 1 8 1,1278 1,1338 1,1399 1,1 4 6 0 2 , 2 4 9 0 1 , 1 5 5 1 1 , 1 5 1 1

1 1 , 0 8 6 6 1,0926 1 , 0 9 8 6 1 , 1 0 4 5 1,1105 1,1164 1,1224 2,1284 2 , 2 3 2 3 1 , 1 3 7 3 2 , 1 4 3 2

э 1,1/701 1,07 6 0 1 , 0 8 1 9 1,0877 1,0936 1,0994 1,1053 2,1112 2 , 2 2 4 2 1 , 1 2 0 0 1,12 5 8

1,0540- 1,0599 1 , 0 6 5 7 1,0714 1,0772 1,0829 1,0887 2,09 4 5 2 , 0 9 7 4 1 , 1 0 3 2 1,1059

1 , 0 3 0 5 1,0442 1 , 0 4 9 9 1,0 5 5 6 1,0613 1,0669 2,0726 2,0784 2 , 0 8 2 2 1 , 0 8 6 9 1 , 0 9 2 5

1,0309 1 , 0 3 6 6 1 , 0 4 2 3 1,0477 1,0535 1,0591 2,0648 2 , 0 7 0 5 2 , 0 7 3 3 1,07 8 9 1,0 8 4 6

1,0234 1,0291 1 , 0 3 4 7 1,0-102 1,0-159 1,0514 1,0 5 71 2,0627 2 , 0 6 5 5 1 , 0 7 1 2 1,0767

1,00 8 7 1,0 1 4 3 1 , 0 1 9 8 1,0253 1,0309 1,0363 1,0419 2.U4 7 5 2 , 0 5 0 2 1,0557 1,0 6 1 2

J 0 , 9 9 4 4 0,99 9 9 1 , 0 0 5 4 1,01 0 8 1,01о2 1,0216 2.0272 2,03 2 6 2 , 0 3 5 3 1 , 0 4 0 7 1 , 0 4 6 2

X 0 , 9 8 0 6 0 , 9 8 6 0 0 , 9 9 1 4 0 , 9 9 6 7 1,0021 1,0074 2,0128 2,01 8 3 1 , 0 2 0 9 1,0 2 6 3 2 , 0 3 1 6

i 0 , 9 6 7 1 0 , 9 7 2 5 0 , 9 7 7 8 0 , 9 8 3 0 0,9884 0 , 9 9 3 6 0,9989 2,0043 2 . 0 0 6 9 2 , 0 2 2 2 1 . 0 1 7 5

) 0 , 9 6 0 5 0 , 9 6 5 8 0 , 9 7 1 1 0 , 9 7 6 3 0,9816 0 , 9 8 6 8 0,99 2 1 0,9 9 7 4 1 , 0 0 0 0 2 , 0 0 5 3 1 , 0 1 0 5
J 0 , 9 5 3 9 0 , 9 5 9 2 0 , 9 6 4 5 0 , 9 6 9 6 0,9749 0 , 9 8 0 0 0,9853 0 , 9 9 0 6 0 , 9 9 3 2 0 , 9 9 8 5 2 , 0 0 3 6
1 0 , 9 4 7 5 0,9 5 2 7 0 , 9 5 7 9 0 , 9 6 3 1 0,9683 0 , 9 7 3 5 0,9787 0,9839 0 , 9 8 6 5 0 , 9 9 1 7 0 , 9 9 6 8
J 0 , 9 4 1 2 0,9 4 6 4 0 , 9 5 1 6 0 , 9 5 6 6 0,9618 0,9 6 6 9 0,9721 0 , 9 7 7 3 0 , 9 7 9 9 0 , 9 8 5 1 0 , 9 9 0 2
3 0 , 9 3 4 9 0 , 9 4 0 1 0 , 9 4 5 3 0 , 9 5 0 3 0,9 5 § 5 0 , 9 6 0 5 0,9657 0,97 0 8 6 , 9 7 3 4 0 , 9 7 8 5 0 , 9 8 3 6
j 0 , 9 2 Ш 0,9 3 3 9 0 , 9 3 9 1 0 , 9 4 4 0 0,9492 0 , 9 5 4 2 0,9594 0 , 9 6 4 5 0 , 9 6 7 0 0 , 9 7 2 3 0 , 9 7 7 2

о
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+34
+38

0,9167
0,9049

0,9218
0,9099

0,9268
0,9149

0,9318
0,9198

0,9368
0,9248

0,9418
0,9297

0,9468
0,9347

0,9519
0,9397

0,9544
0,9421

0,9595 0,9644 
0,9471 0,9520
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