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BARWNIKI 
I PIGMENTY Żółcień 

J. WSTł~P 

1.1. Przedmiot normy. Pr/l'dlll iotelll nllrlll) jest żó l ­

c i e ń cynkowa. pigment nie()rganiC/n~ l) \\ lUr/l' 4ZnO . 
. 4CrO \ . K 20 . JH 20. 
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3.2. Program badarl . Ustala s i ~' d\\<I rod /aje bada ll: 
b;Hlani;1 pL'ln~ (lla/ hadania n i cpL'l n ~, 

Badal1 ia pe lne polegaj,) 11<1 s prawd/~ l1ill /godności 

I \\'~/ y~ tklll1j \\~"l1aga l1i a lll i wymienionym i w J.I . 
Bathl1ia nil' pclne polegaj;) na Spr<1Wd 7C nill l.godnoś-

CI I \ 1 yll1<l ga lllami do tyu'Icymi : 
a) CVl1l-.u . 
h) !'>oli a ll-.aliC/nych, 
e) ch lorl-.ll\\' ro l pu~/c/a l l1yc h \\ ' wodzie. 
d) chro mianów ro/p(l~/C/a ln)l L' h w wod/ le. 
c) ~lIbslal1cji nicro/pllsi'C/alnyeh \1 ;tn1o niakaln)' 1l1 

rOI.IWor/.e ch lo rkll a monowego, 
I) wil g\l tlloŚL'l. 

g) p%stalości na ~IC l e. 

h) intel1S) wllośei I odc ienia ha 1'\\'\ , 

Zgłoszona przez Zjednoczenie Przedsi ębiorstw Farb i Lakierów 
Ustanow iona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu Farb I Lakierów dnia 18 czerwca 1975 r. 

jako norma obow i ązu j ąca w zakres ie produkcji i obrotu od dnia l kw ietn ia 1976 r. 
(Dz . Norm. I Miar nr 23/ 1975 poz . 82) 

Wydanie 3 
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Bada nia pełne nale7y wykonać w pr7ypadku hadal] 
rozjemc7ych. przy kontroli ok resowej . która powinna 
być wykonywana raz na kwartał. ora7 przy k ażdej 

zmianie surowców luh technologii. 
Bada niom niepl'łnym n a le ży poddać k a żd" parti~ 

żóki ' Jli cynkowej . 
3.3. Wielkość partii. Pa n ie; st a nowi żółciel] cynkowa 

jednego gatLIn ku przedstawiona do odhi o ru prze7 pro­
ducenta . o masie nie przekraczaj;)cej :;000 kg. 

3.4. Pobieranie próbek i przygotowanie ś redniej próbki 
laboratoryjnej zgodnie 7 P -7 5/ C-04400 . Masa ś redniej 

próbki laboratoryjnej powinna wy nos i ć :;00 g. 
3.5. Oznaczanie zawartości cynku w przeliczeniu na 

ZnO 
3.5. 1. Zasada oznaczania polega na rozpus7czeniu 

próbki w kwasie siarkowy m . zoboj<;tnielliu roztworu 
amoniakiem i miareczkowaniu roztworem wersenia nu 
dwusodow('go w ~I odow i sk , buforu octanowego. 

3.5.2. O dczynniki i roztwory 
a) Wt' r~cn i an dWllsodowy (EDTA-Na) roztwór 

0.05 mol/I : 18.6 12 g wersenianu dwusodowcgo cZ. d .a. 
odważyć z dokład n ości~l do 0,0002 g. rozpuśc i ć Ila 
gorąco w wodzie.·roztwÓr przenieść i l ościowo do ko lby 
pomiarowej pojemności I dm ' i uzupeł n ić wodą do 
kreski. 

b) Wzorcowy roztwór cynku 0,05 mol/ I: 3.2690 g 
metalicznego cy nku cZ.d .a. rozpuścić w wysokiej zlewce 
pojemnośCI :!50 cm 3 w ro7tworze kwas u solnego (I + I). 

a nast<;pn ie pfl('ni e~ l do kolby pomi a rC'wej pojt'mn ośc i 

l dm .1. do cł l1l a! ; ~ c w· '(' 4 destylowaną do kreski . 
c) Bu f' l ' oC'.ano wy ' pl-l = (1.0 -;-. 6 . 1) : 80 .0 g octanu 

sodllwcgc' bczwodneg •. t lub 133 .0 g octanu so dowego 
trójwo dnego odw;:z()J1(')!O z dokładnością d n 0 , 1 g roz­
puści ć . wodzi ,: ~c' sty lowa n ej. dddać 1.6 cm3 kwasu 
octow~go lodo w<lteg., i uzupełniĆ wodą destylowaną 

do kreski w ko lbie p,) ,pia ' ,) wej pojemności I dm] 
d) K wa~ siarko wy l'I .. ro ztwó r I + 'i 

c) Kwa .. ~(llny C7 .. roztwór ł + I . 
f) Oranż ksyll' no lowy: l g oranżu ksyle no lowego 

'07.etrzeć dok ła dnie w moździerzu ze 100 g chlork u 
sodowego cZ.d .a . 

g) Amonia k cz. roztwó r lO-procen towy. 
3 S 1. O/nacz:lII ie miana wersenianu dwusodowego. 

Odmierzyć biu retą 20 cm 3
• Q,05 mol/ I ' .... zorcowego ( 

roztworu cynku do ko lby s t ożkowej pojemności 200 -7-

300 cm ) spłukując śc i a nk i wodą z tryskawki, dodać 
20 cm) bufo ru octanowego , szczyp tę oran żu ksylenolo­
wego i mia rc.: c 7kować roztworem wersenianu dwusodo­
wego do zm ia ny ba rwy z fioletoworóżowej na cytryno­
wożó łt ą . 

Miano wersenia nu dw usodowego (MI) w prze liczeniu 
na ZnO ob li czyć wg wzoru 

w który m: 
V 

81.38 

20 . 8 1.38 . 0.05 0.08U8 

1000 . V V 

o bj ętość roztwo ru wersenianu clwusodowe­
go. cm 3

, 

masa cZ:lsteczko wa tlenku cynkowego 
(ZnO). g. 

3.5.4. Wykonanie oznaczania. Około 2 g badanej żół­
cieni cynkowej odważonej z dok ład nośc ią do 0,0002 g 

rozpuśc i ć w 20 cm) ro7two ru kwasu sia rk owego . prze­
nieść do kolby pomiarowej pojemności 500 cm 3• dopeł ­

nić wodą do kreski. Pobrać pipetą 50 cm 3 roztworu . 
prze nieść do ko lby stożkowcj pojemnośc i 300 cm 3

, do­
d ać o kolo 50 cm 3 wody. zoboj ę tn ić roztwo rem amo­
niaku do wyst" pi en ia ni e7J1<lcznego zm<;tni cnia roztwo­
ru. Nas t ępnie dodać kilka kropl i kwas u solnego do 
zniknięc i a zmę t nienia, 20 cm) buforu oc tanowego, nie­
wie l ką il ość oranżu ksyle no lowego i mi a recz k ować roz­
tworem wersenia nu dwusodowego do zmiany barwy 
czerwonopomara ńczowej na c i emnożółt ą. Pod koniec 
miareczkowania wersenian dodawać kro plami, gdyż 

zmiana zabarwienia następuje po jednej kro pli . 
Zawartość cynku w przeliczeniu na ZnO (X ,) obl i­

czyć w procentach wg wzoru 

V ·M,· IO· IOO 

m 

w kt ó rym : 
V - obj ę tość zuży t ego wcrsenra nu dwusodowego, 

cm3, 

M , mi ano we rsenianu dwusodowego w przelicze­
niu na ZnO , 

m masa żółcie ni cynko wej, g. 
3.5.5. Wynik. Za wynik p rzyjąć ś red ni ą a rytmetyczną 

wyni ków co naj mniej dwóch oznacza ń nie różniących 
się wi ęcej ni ż o 0.3 %. 

3.6. Oznaczanie zawartości soli alkalicznych w prze­
liczeniu na K 20 

3.t,.1. Zasada oznaczania polega na rozłożeniu żół­

c ieni cynkowej przez ogrzewa nie w tempera turze około 

600 oc. wymyc iu rozpuszcza lnych chrom ianów gorącą 
wodą . zred ukowaniu ich jodk iem po taso wym i ocl mia­
reczk owa niu wydzielonego jodu tiosiarczanem sod o­

wym . 
3.2.6. Odczynniki i roztwory 
a ) J od ek po tasowy cZ.d.a. roztwór lO-procentowy. 
b) K was so lny cZ.d.a .. roztwó r l + I . 
c) Skro bia , roztwór l -procentowy , świeżo przygoto-

wan y. 
d) Tios iarczan sodowy cZ.d .a. roztwór 0.05 mol/I 
e) Wodorowęglan sodowy cZ.d .a. 
3.6.3. Wykonanie oznaczania. Okolo l g żółcieni cyn­

kowej odważyć z dokład nośc ią do 0,0002 g w uprzednio 
wysuszonym i zważonym z t ą samą dokładnośc ią tyglu 
porcelanowym, po czym prażyć w tempera turze około 

600 oC przez I h i ostudzić. Zawartość tygla przenieść 
ilośc iowo do zlewk i pojemności 250 crrr-l i wymywać 
rozpuszczalne chromiany gorącą wodą przez kilkakrot­
ną dek a nt ację. Nastęrnie zawartość zlewki przesączyć 
do ko lby stożkowej pojemności 500 cm ), osad przemyć 

gorącą wodą do zaniku chrom ianów. Przesącze połą­
czyć , dodać roztworu kwasu solnego, aż d o zmiany 
barwy z żółt ej na poma ra ńczową. Dodać 15 cm 3 roz­
two ru kwasu solnego, około 2 g wodorowęglanu sodo­
wego i 10 cm 3 ' roztworu jodku po tasowego. Kolbę 
za mknąć ko rkiem szk lanym , zawartość starannie wy­
mieszać i pozost awić na 5 -7- 10 min w miejscu zac iem­
nionym . Następnie zawartość kolby miareczkować roz­
tworem t iosiarczanu w obecl~ ości 5 <:: m 3 roztworu skru-
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bi. aż do wysl<Jpien ia jasIllllie lonej harwy bo niehies­
kiego odcienia. W czasie mian~C7kowan i a roz twór encr­

gicznle mieszać. 

Zawarlość so li 

(X2) obl i czyć w 

alka liClIlydl w przclic?eniu na K lO 

procentach wg wzoru 

v . 0.00:\ 13 . 100 

m 

w którym: 
V - objętość 0 .05 mol/I f(1?twor u ti os iarcza­

nu sodowcgo zużytego do miareczkowa­
nia. cm ) 

0,00313 ilość tlenku po tasowego K 20 odpowia<.h­
jąca I cm ). 0,05 mol/ I ti osia rczanu sod o-

wego, g. 
m - masa żółcien i cynkowej , g. 

3.6.4. Wynik. Za wynik przyjąć średni~) arytmetyczne) 
wyników co najmniej dwóch oznacz,II1 różniących s i ~ 

od siebie nic więcej ni:i. o 0 .2 %. 
3.7. Oznaczanie zawartości s iarczanów rpzpuszczal­

nych w wodzie w przeliczcnitz na SO~ 
3.7.1. Zasada oznaczani,l polega na spor7<)dzeni u eks­

traktu wodnego żólcieni cynk owej. redukcji zawartych 
w nim chromianów. wytr<)ccniu osadu s ia rczanu baro­

wego i oznaczaniu go l1l e tod ~) wagową. 

3.7.2. Aparatura i I>rzyrządy. Wytrzilsarka laborato-

ryJna. 
3.7.3. Odczynniki i roztwory 
a) Chlorek barowy o.d .a . roztwór S-procentowy . 
b) Kwas so lny cZ.d.a. (1.18). 
c) Alkoho l ety lowy cZ.d.a. 
3.7.4. Wykonanie oznaczania. 30 g żółcie ni cy nk owej . 

odważonej z dok/adności'l do 0.1 g umieścić w kolbie 
stożkowej. dodać 300 cm ! . 'ody i wytrz,)sać w tempe­
raturze po kojowej na wytr?i)SarCC laboratoryjnej w c i,)­
gu I h. Roztwór przesc) czyć przez twardy sączek i po­
brać 50 e m J przesączu (resz tę przeSc)CZll pozos ta wić 
do dalszych badań wg :\ .8. ~ . 9. 3.10 i 3.1 1). przen i eść 

do kolb y. dodać 3 cm ) kwasu so lnego o ra z kilka cm 3 

alkoholu etylowego. Ro ztwór go tować w cel u redukcji 

chromianów, aż do otrzymania ziei'o nego zaba rwienia. 
Podczas gotowania roztworu n a l eży zwracać uwagę na 
uniknięcie stra t. gdyż następuj e gwałtowne ulatnianie 
związków organ icznych. N as t ępnie wprowadzać kropla­
mi roztwór chlorku barowego. aż do n iewielkiego nad­
miaru . Powsta ły sia rczan barowy pozostawić przez noc. 
oddzielić od roztworu prze7 sączenie na twardym sącz­
ku , przemyć ciepłą wodą d o zaniku jonów chlorkowych 
w przesączu , prażyć w temperaturze o koło 800 oC do 

:>tałej masy i po ostudzeniu w eksykatorze zważyć z 
dokładnośc i ą do 0.00 I g. W przypad k u stwierdzeni a 
żółtego zabarwienia osadu , co świadczy o ni ecalk owi­
tym zredukowaniu się chromianów, oznaczan ie należy 

powtórzyć na nowej odważce badanego pigmentu . Za­
wartość s iarczanów rozpuszczalnych w wodzie (XJ) w 
przeliczeniu na S04 ob l iczyć w procentach wg wzoru 

6 . O Al I I . I 00 

30 

w którym: 

m i 

DAlii 

pozosta lo ' ć po prażeniu . g. 
współczy nnik przel iczeniowy BaS04 na 

S04. 
30 - odważka żółcieni cynkowej. g. 

3.7.5. Wynik. Za wynik należy przyj <)ć ś rednią a ryt­
metye7n,) wyników co na jmniej dwóc h OZ l1aczall nie 
różn i :jcych się więcej ni ż o 10 % wyn iku mniejszego. 

3.8. Oznaczanie zawartości chlorków rozpuszczalnych 
w wodzie w I)rzeliczeniu na CI 

3.8.1. Zasada oznaczania polega na mi areczko wan iu 
ch lorków za pomocą azotanu srebrowego w o becności 

chromianu potasowego jako wskaźnika. 
3.8.2. Odczynniki i roztwory 
a) C hromian po tasowy cZ .. d. a. roz[ \\'() !' S-procento­

wy. 
b) Azotan s rebrowy cZ.d.a .. roztwór O. I m o l/ I. 

3.8.3. Wykonanie oznaczania. D o 50 em 1 kl a rownego 
przesączu ot rzymanego wg 3.7 dodać I cm J rozt woru 
chromianu potasowego. Do roztworu dodawać powoli 

roztwór a zotanu srebrowego. aż. do wys tilpienia słabe­
go, czerwonobrązowego zabarwienia, przy jednoczes­
nym silnym mieszani u za wart ości ko lby. Nas t ępn ie wy­
konać ś l ep,) próbę, s t osując 50 cm J wody i mia reczko­
wać roztworem a7.ota l1l! sre browego wobec I cm J roz­
tworu chro mi anu potasowego. a ż d o wysqnien ia ide n­
tycznego zab,l rw ienia rozt woru . jak w bada nej próbce. 

Przy porównywan iu roztworów należy zwraca ć uwagę 

na opa lescencje i zmęczenie . 

Zawartość chlorków rozpuszcza lnych w '>\lodzie (X4 ) 

w przeliczeniu na C I obliczyć w procentach wg wzoru 

w którym: 

0.00354 · (V I - Vo) · 6 · 100 

JO 

V I - obję tość ro7twOrtl aZOla nu s rebrowego 
zużytego do miar,'czkowania próbk i ba­

danej , cm 3• 

Vo _ . obj ętość roztworu azota nu sreb rowego 
zuż.y tego do miareczkowania w ślepej 

pró bie. cm 3
, 

30 odważka żólc i eni cynkowej. g. 
0 ,00354 i l ość CI odpow i adająca I cm J • 0.1 mo1/1 

roztworu azo tanu srebrowego, g. 
3.8.4. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią aryt­

metyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań nie 
róż ni ących się więcej ni ż o 10 % wyniku mniejszego . 

3.9. Oznaczanie zawartości azotanów rozpuszczalnych 
w wodzie w przeliczeniu na NO J (metoda A) 

3.9.1. Zasada oznaczania polega na utworzeniu kom­
pleksu azotanu z mieszaniną kwasó w siarkowego i sali­
cylowego oraz po miarze ekstynkcji roz tworu przy dłu­
gości fali 410 nm. 

3.9.2. Aparatura i przyrządy 
a} Fotokolo rymetr z pełnym wyposażeniem. 

b) Pehametr. 
3.9.3. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas siarkowy cZ.d.a. (1,84) roztwór l + 7. 

b ) Alk~hol ety lo wy cZ.d.a . 
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c) Sali cylan sodowy cZ.d.a .. ro7twór 5 g/dm], świeżo" 
przygotowany. 

d) Wodoroll enek sodowy cZ.d.a., wZlwory 25-pro­
centowy i 15-procentowy. 

e) Wzorcowe rozlwory azotanu. 
Rozt :~r A. 0.1 (iJ g ·IZOt.II1\1 pot;ISO\\q?,o G.d . .! . 

uprzed nio w)'su<;zol1ego w 120'°(' rozpusclć w \\ocl/ie. 
przen i eść do kolby pOIllI ;lro\\cj pOlemnośc l 100 cm '. 
dopełnić do kreski i wymll:~zać. 10 cm) tego rozl Wl \I ' U 

ppcn i eść do ko lby pOIll la rovvej pojemności 100 cm I . 

dopeł ni ć do kITsk i i wYlllieszać. I cnl ' \'O/ tworu zawi,,­
ra 0. 1 mg NO ,. 

Roztwór B. 20 cm ' rozl wom W7olTowego A przen ieść 
do Ldb) pomiarO\\T.I pojcJllnośei !OO cm'. dopelniL' 
do krl':-:ki i \\ymies 7;lć. I CJll' rozlWOlll zawiL'ra 0,02 mg 
NO\. 

3.9.4. Prlj'gotowanil' rl.ywej wzorcow('.i. Do 7 zlewe\.. 
pojeml1ośc i 100 cm ' doda \\ ać kt1kjno: 1.0 "2.0 . J.O. 
4.0 cm ' w, )(COWCgll rO/ I\\OrU A. 2.(14.1) i S.O l· m ' W/Ol" 

cowego ro/.t woru B Ol ;1/ Pl) 1.0 CIIl 1 r07t woru sa I icy­
lanu ~od(lwego. R 07t Wtlr odp,l rować do ~ucha i zlewk i 
ochłodzić w eksy ka to r fe . ]>%stał,)ś( w 7kwkach zwil ­
żyć I cm' kwasu ,ia rk owego (1.~4). po 10 min w/­

pu :\cić w wud7ie i prlcnieść do k(llby pomiarowej po­
jem nrlści 50 CI1l'- J)Od;IC 10 cm' 25-proce nto\\'ego rl'/ ­
Iworu wod()rollenLI sodowq.:o, ochlodl-ić do lL'mper,l­
tu ry pokojowej , dopl'ln :ć wod;) do kreski i wymieszac. 
Roztw'1 ry ! r Zt' llicśl ' do kuwl'ly odpowi ednie; l?,ruhości 

i wykO " 8.l~ PO Il": ' - ( ',~, lvl1kcj , .lako \"O/twór porównaw­
czy stos" <.tL '.' u \ . Z L1/v~l:i'l ,V C;l \\; : r t()~ci ebtynk cji 
wvkre ',i' \; :/ \ W<! W/tl I :I)\I.~ . ()l.l\..ladaj:lc n;l o~i rl.<;d­
nych w i l'lk ""ć L'Kst:i1:' ,CP, a l1i. osi ,., d c i~, tych odpowi;\­
dające im '1cwa rt osci :l/olanow w mg. 

3.9.5. 'N ~: r;onaili.: \)L 'j<lc:rania. 00 50 cm \ klalOwnlgll 
,JrZeS'lllU OUf manC!:!l) wg ~. 7 dllda( :; cm' rozl wonI 
kwasu ~i,'rkO\\ego ( I + 7) i 2 cm \ ;:\I.,( , lwlu etylowego. 
Roztwór gl "ować \1 celu redu kcji ch rumianów . ai do 
otrzym;lnia l-ie lo l1l'g() ";lhanv ien ia. PodCla~ golowani;l 
'ozt wor ll na leży /wr:l ca ć II\Vag~' na 1I llik n i ~'cie stra t. 
gdyż nastt;ruje gwa łtowne IIlatnianiL l.wi~}z k ów org,l­
niczn .'ch. Po och loc!IL' IlIU ro711\ ór laILd ii'o\ ać 15-pro­
cenlOw~ III \"O/tworel11 \\'l,(l ll l"o tl cn\..1I socll\wcgo i po­
'10\-1 ' )';'.' ,)ch ledzi ć. Spr;md/lć za P01110C;l peham,'tr " pH 
rozlwOI U, kt l)rl' pOWilIl iO wynosić ~ ,O :!::O, :; i ewen tu­
aln ie sko rygować. R()/,twór pll-es'lc/yć Pl/CI twa rdy 
sącze k, pr/cmywają c go gorL)C<j wod;). PrZeS,)C7 i wod<; 
przel1lywaj ącą połączyć 7e sol1;). ochłodZIĆ. przcnic~(' 

do ko lby pomiarowfj pojcmnośc i 2'\0 un J , u z upełni ć 

IlIodq do kreski i wymieszać. 10 cm J otrzymanego rOI-­
tworu um iL"Ś ci ć w 7IL WCl' pojemności 100 cm .l , dodać 
l cm' rozlwort l salic) lanLl sodowego i post<;pować dalej 
wg J.9.4. 

Z::Iwarto';ć azotanl1'v rozpus/czalnych w wodzie (X,) 

w pl7eliCLeniu na '0, "b lic7 Ć IV procent.lcll wg wzoru 

w którym: 

a ·25 . (1 . 100 
X, = ----- --­

.10 . IOO() 

a - zawartośĆ <l/ounów odczyta na 
w,orcowel . mg, 

30 odważka zółci cni cy nkowej. g. 

z krzywei 

3.9.6. Wynik. Za wyni k I~ a lc l.y przyjąć średni<j ary t­
metyczm} wyników co naj mniej dwóch oznaczań nie 
różn i ących si<; wi<;cej n i ż o 10 % wyniku mnie jszego. 

3.10. Oznaczanie zawartośc i azotanów rozpuszczal­
nych w wodzie w przeliczeniu na NO J (metoda B) 

3.1 0.1. Zasada oznaczania po lega na redukcji azot u 
<I7o ta nowego i przeprowad7eniu go 'vi' barwny kompleks 
7 odczynnikicm Ncsslera. a nast<;pnie ko lo rymctryC7-
nym oznaczan Iu . 

3.1 0.2. Aparatura i przyrz<}dy 
a ) Aparat de~lylacyjny . 

b) Cyl indry Nessl era. 
3.10.3. Odczynniki i roztwory 
a) Sto p Dl'vardy. sprosl-kowan y. 
b) Wodorotlene k sodowy el.. d .a. roztwó r 20-procen­

towy. 
c) Kwas so lny cZ.d .a. ( I,I X). 
d) Ch lorek amo nowy CI.d.a. roztwó r O'c)OI72-- pro­

centowy. 
l" OdC/ynni k Ncss \cra pr7ygotowan y wg I'N-81/ 

( '-06500 f-l. 2.2 .28. 
3.10.4. Wykonanie oznaczania. 50 cm) klarownego 

PI7C,,~!C711 otr7ymanego wg J.7 umi eścić w ko lhie desty­
lacYJnej i roi'eidlL'zyć \\'od'l do 150 cm '. Dodać J g 
stopu Dn';lrdy o raz :W cm' 20-procen towego r07t woru 
WL)(!owllc nkll ~odowego, po C/y m aparat desty lacyj ny 
n; llychmiasl ;lożyć. Do odbie ralni ka wlać 2 cm .1 kwasu 
solnego i JO cm' wod y. 

RL17POCIC)Ć powolne ogr/ewi\llie kolby des tylacyjnej. 
;l;~ do ro7pnCi't;cia reakcj i. kt ór,) pnp rzL'Z zl1lian<; ogrzc­
wania pro\\;ld"ić i' tak'l s/y bkllści,). aby des tylacj<; za­
kOllczyć Vv ci,) gu około 30 m in . Po uzyskaniu o koło 

70 Clll.1 dcsty l;ltu , ochłod z. i ć odbieralnik wad,,) do lem­
peratury pokojowej . Destyla t uzupełnić wodą do 
250 cm ' i wymicszać. :; cm ' roztworu przenieść do 
cylindra Ness\cra i dodać I cm' roztworu Nesslera . 

. Równoc7e~nie do drugiego cylindra w lać I cm 3 rOl­

tworu Nc~skr~l, .a z biurety tyk cm' 0,001 72-procen­
towegr, roztworu chlorku amonowego, aby z.a barwienie 
!"O/ tworów w obu cy lindrach by lo jednakowe. Następ­
nIe \\yKclnać w ten sam sposó b ślepą pró bt; uż ywaj ąc 

50 ćm' filtralll llt l7ymancgo wg 3.7, nic dodając stopu 
Devard) . 
Zawartość a/Otanów rozpuszczalnych w wodzie (X b) 

w przel iczeniu na NO J obliczyć w procent ach wg wzoru 

w którym: 
VI -

Vi) --

0,00002 -

(VI - Vo)· 0,00002 · 50 ·6· 100 

30 

objętość roztworu chlork u amonowego 
7użytegc\ do miareczkowania badanej 
próbki. cm 3

• 

objętość rozt woru chlorku a monowego 
'wżytego do miareczkowania w ślepej 

próbie , cm l, 
ilość NO , vdpowiadająca I cm3 0,00172-
-p rocentowego roztworu chlo)'ku amo-
!lowego, g, 

30 - odważka żółc ieni cynkowej, g. 
3.10.5. Wynik. Za wynik należy przyjąć ś rednią 



BN -75/6046-Q9 5 

arytmetyczną wyników. co najmniej dwóch oznaczań 

nie różniących się więcej niż o 10 % wyniku mniej­
szego. 

3.11. Oznaczanie chromianów rozpuszczalnych w wo­
dzie 

3.11.1. Zasada oznaczania polega na redukcji jonów 
chromianowych jodk iem po tasowym i od mia reczkowa­
niu wydziel ~mego jodu roztworem tios ia rcza nu sodowe­
go. 

3.11.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas sol ny cZ. d .a., roztwór I + I . 
b) Tiosiarczan sodowy cz.d .a., roztwór 0,05 ~lOl/l. 

c) Jodek potasowy cZ.d .a .. roztwór la-procento wy. 
d) Skrobia , roztwó r l -proce ntowy. św i eżo przygo to­

wany. 
3.11.3. Wykonanie oznaczania. Do 50 cm) kl a rowne­

go przesączu o trzyma nego wg 3.7 dodać 50 cm ) wody , 
15 cm) roztworu kwasu so lnego o raz 10 cm) roztworu . 
jodku potasowego. K ol bę zamknąć kork iem szkla nym, 
zawartość stara nnie wymieszać i pozos taw ić na 5 -7-

10 min w miejscu zac iemnio nym. Następnie zawa r­
t ość kolby miareczkować roztwo rem tios iarczanu sodo­
wego w obecności 5 cm) roztworu skrobi, aż do wystą­
pienia jasnozielonej barwy bez niebies kiego odcienia . . . 
W czasie miareczko wania roztwór energicznie mieszać . 

Zawa rtość chromianów rozpuszcza lnych w wodzie 
(X 7) obliczyć w gramach C rO 31 I 00 cm3 wyciągu wod­
nego wg wzoru 

X 7 V· 0,003333 . 2 

w którym : 
V - objętość 0.05 moll l roztworu tiosiar­

czanu sodowego zużytego do miarecz­
kowania. cm3

• 

0.003333 - ilość bezwr,dnika kwasu chro mowego 
odpow i adająca I cm3 0,05 moll l ti o­
sia rcza nu odowego. g. 

3.11.4. Wynik. Za wynik n a leży przyjąć ś redni ą ary t­
metyczną wyników co naj mniej d wóch oznaczeń nie 
różniących s i ę więcej ni ż o 10 % wyniku mniejszego. 

3.12. Oznaczanie ubstancji nierozpuszczalnych w 
amoniakalnym roztworze chlorku amonowego 

3.12.1. Odczynniki i roztwory. Amo niakalny roztwór 
chlorku a mo nowego przygotowa ny przez rozpuszczenie 
30 g ch lorku a mon owego cZ.d .a. w mieszaninie 500 cm) 
amoniaku cZ.d.a. (0 ,88) i 600 cm) wody. 

3.12.2. Wykonanie oznaczania. Około 5 g żó łcieni 

cynkowej uprzednio wysuszonej do sta lej ma y w tem­
peraturze 100 -7- 105 oc i z.ważonej z dokładnością do 
0,001 g wytrząsać w c i ągu I h w tempera turze po kojo­
wej ze 100 cm ) amoniakalnego roztworu ch lorku amo­
nowego. Zawartość kolby pozostawić na 30 min do 
opadnięcia osadu, po czym roztwór zdekan tować przez 
uprzednio wysuszony do stałej masy szklany sączek ' 

Schotta G5 . Do osadu dodać 100 cm) amoniakalnego 
roztworu chlorku amonowego, wytrząsać 5 min i zawie­
sinę przesączyć przez sączek Schotta G5 . Osad prze-

. nieść na sączek za pomocą pręcika szklanego z gumką 
do końca oraz niewielkiej ilośc i amoniaka lnego roztwo­
ru chlorku amonowego. Scianki sączka i osad przemyć 
25 cm) wody i sączek wraz z osadem wysuszyć do sta­
ł ej masy w temperaturze 100 ±2 oc. 

Zawartość substancji nierozpuszcza lnych w a monia­
kalnym roztworze chlorku amonowego (Xg) obliczyć 

w procentach wg wzo ru 

Xg 
m 

w którym: 
m - masa żó łcieni cynkowej, g, 

m i - masa osadu, g. 
3.12.3. Wynik. Za wynik należy pr7yjąć średnią aryt­

metyczną wyników co najmniej dwóch ozrraczań nie 
różniących się więcej ni ż o 10 % wyn iku mniejszego. 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

4.1. Pakowanie. Żółcień cynkową należy pakować w 
czterowa rstwowe worki papierowe z przekładką bitu­
miczną zgodnie z PN-76/P-79005 . Wo rki powinny być 
otwarte, kl ejo ne lub szyte o wymiarach i sposobie zam­
knięc i a zgodnych z PN.a210-79027. pojemności 50 lub 
35 kg. Po uzgodnieniu z odbiorcą dopuszcza s ię inny 
rodzaj o pakowania, nie gorszy jednak niż wyżej wymie­
niony i zgodny z odpowiednim szeregiem wymiarowym 
opakowa ń. 

Na każdym o pa kowaniu powinien być umieszczony 
napis, zawierający co najmniej : 

a) nazwy lub znak wytwó rni , 
b) oznaczenie wg 2.2. 
c) numer partii, 
d) masę bru,tto i nett o . 
e) znak niebezpieczeń stwa zgodnie z PN-85/ 0-79252 

rys. 9. 
4.2. Formowanie jednostek ładunkowych. W przypad­

ku stosowania paletyzacji jednostki ładunkowe należy 
formować na pa letach o wymiarach 800 X 1200 mm . 
Ładunek na palecie powinien być zabezpieczony przed 
przesunięc i em s ię i deformacją . 

4.3. Przechowywanie. Żółcień cynkową należy prze­
chowywać w po micszczeniach krytych i suchych, z dala 
od . rodków żywnościowych. 

4.4. Transport. Żółc i eó cy nkową należy przewozić 
krytymi środka mi tra nsportu . Worki należy układać 

ściś l e o bo k s iebie na całej powierzchni środka transpor­
tu, a ewentualnie luki zabezpieczyć materiałem wyściół­
kowym lub w inny sposób tak', aby ładunek tworzył 
zwartą ca ł ość zabezpieczoną przed przesuwaniem i wza­
jemnym uszkodzeniem. Występujące wewnątrz środka 
transportu śruby, haki , gwoździe i inne ostre części po­
winny być usunięte lub zabezpieczone tak , aby nie : 
uszkod ziły opak owań w czasie transportu . 

KO N I EC 

Info rm acje doda lkowc 



In for macje dodat kowe do BN -75/6046-09 

INFORMACJE DODATKOWE 

I. Instytucja opracowująca normę - Zakłady Górniczo-Chemicz­
ne. Złoty Stok . 

2. lstotne zmiany w stosunku do BN-70/6046-09 
a) wprowad70no parametry: siarczany. chlo rki . awtany i ch ro­

miany rozpuszcntlnc w wod7ic ora '/ c7~~ci nierozpus7czalnc w a mo­
nia ka lnym roztworze chlorku amonowcgo. 

b) wydlmlllowano nast\,pującc parametry: zawartość chromianów 
w pr7cliczeniu na crO" su bstancjl' nierozpuszczalne w kwasic oc to­

wym. czystość barwy . 
c) zmieniono wartość parametrów: liczba olejowa i wilgotn ość, 
d) wprowadzono pod7 ial badań na pcim' i niepclne. 
c) dostosowano ~pos6h o /nacza ni 'l soli alka li cznych do 7ab:enia 

ISO. 
n zmieniono trcść punktu .. Pa kowa nie" rozszcr7ilJilc moi'.Iiwość 

stosowania innych opakowań (kontenerów). 

3. Normy i dokumehty związane 
PN -75/C-04400 Pigmenty. Po t"li cra nic i przygot owanic próbe k 

p -8 I/C-(1t\500 Ananl iz.1 chcm ie/n,!. Prtyg"lOwan ie odclyn lll k6w 
rOi' t woróv. pOlllocn ic7ych 

PN-S2/ 0-79027 Opakowa ni a tran spo rt owe. Wor ki papierowe. G lów 
nc VI ylniary 

PN-X5/ 0-9725 : Opa kowania tran 'po rtowc / zawarto'c i' l. Z n:lk I 
i 7Ilako"" nic . Wymagani.! pOthta"o wc 

PN-76/ P-7900_ Opakowa nia tran,plHlowC. Worki pa pierowc 
Pmostałc normy zwi'17anc poda no w tab li cy. 

Przepisy o przewozie koleją materialów i przedmiotów niebezpiecz­
nych z dn ia 15 wrześ ni a 1968 r. (Dz.T. i Z .K. nr 20 poz. 84 z 
1968 r.). Rozporządzenie Ministrów Komunikacji i Spraw Wew­
nętrznych z dnia 27 listopada 1971 r. w sprawie bezpieczeńs twa 

rUl:hu p rzy przewozie materi alów niebezpiecznych na drogach 
publicznych (Dz.U. PR L nr 35 p07 . 310 7 d nia 17 g rudnia 1971 r.) 

Specjalne warunki przewozu towarów niebezpiecznych w międzyn a­
rodowej ko mun ikacji towarowej. Zal:lc7I1ik 4 do umowy SMGS 
(D7.T. i Z .K. nr. 7 poz. 35 z 19ó6 r.) 

Regulamin międzynarodowy dla przewozu ko l eją towa ró w niebez­
piecznych - RIO . Za lączn i k I do Konwencji C IM (Dz. U. PRL 
nr. 2 1 p07. 137 7 dnia 29 oawca 1968 r .) 

4. Normy zagraniczne i zalecenia mifi'dzynarodowe 
Anglia BS 2!l2.3B9/ 1963 Specifica t ions roI' lead chromes a nd zi m: 

chrol11cs ror painls 
RFN D IN 55902 Pi!!mcnte. Zinkchrol11at-Pigmcnt. Technische Lic­

krbcdingungen 
ISO R 1249- 1970 Zinc chro matc pigmcnl$. Basic zi nc po tass ium 

chromate pigmcnts a nd 7i nc tc tra hydroxy chroma te pigments 
RWPG PC 2088-69 n HrMCNT bl HcopraHIi~ecKlie . XpoMaTbl I..\IlHKa 

S. Autor projektu normy - mgr inż . Andrzej Kró l - Zak lady 
GÓrniclO-Chc l11 icznc. Zloty Stok. 

6. Wydanie 3 - sIan ak lua lny: wrzcsic li 19S5 - ua ktualn io no 
lIo rmy nvi ,j7allc ora7 wprowadzono zl11i a n ~ I - Bi uletyn PKNMiJ 
nr 11- 12/ lnO. 
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