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PRZEDMOWA

Niniejsza norma jest wprowadzeniem do norm krajowych normy migdzynarodowej CT C3B 2541-80 pt: .Pasta do zbdéw. Metody
oznaczania zawarto$ci metali cigzkich® zatwierdzonej w grudniu 1980 r. w Berlinie przez Staly Komisj¢ Normalizacyjng.

Norma jest identyczna z normg migdzynarodowa CT C3B 2541-80 pod wzglgdem merytorycznym. natomiast uklad jej dostosowano
do pozostatych arkuszy w celu zachowania spdjno$ci normy arkuszowe;j.

Przedmowa oraz Informacje dodatkowe stanowia krajowe uzupelnienie tresci normy mi¢dzynarodowej.

1. METODY OZNACZANIA ZAWARTOSCI
MIEDZI

1.1. Rodzaje metod. Rozrdznia si¢ dwie metody ozna-
czania zawarto$ci miedzi w pastach do zeboéw:

a) polarograficzna,

b) kolorymetryczng.

1.2. Zakres stosowania metod. Metody s3 stosowane
do oznaczania zawarto$ci miedzi w pastach do z¢béw.
Do analiz rozjemczych nalezy stosowaé¢ metodg pola-
rograficzng.

2. METODA POLAROGRAFICZNA

2.1. Zasada metody. Oznaczanie polega na okre§le-
niu zawartosci miedzi za pomoca polarografu po wstgp-
nej mineralizacji probki pasty do zgbow.

2.2. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak cz.d.a., roztwodr 10% (m/m).

b) Fenoloftaleina, 0,5% (m/m) roztwoér w alkoholu
etylowym.

c) Kwas azotowy (d = 1,4 g/ml), cz.d.a.

d) Kwas solny (d = 1,19 g/ml), cz.d.a., roztwér
10% (m/m).

e) Roztwor podstawowy do polarografowania przy-
gotowany w nastepujacy sposOb: w kolbie pomiarowej
pojemno$ci 100 ml odwazyé 24 g $wiezo przedestylo-
wanej etylenodwuaminy cz.d.a., dodaé do tego roztwdr
sktadajacy si¢ z 10,7 g chlorku amonowegoe cz.d.a.
i 50 ml wody destylowanej. Zawarto$¢ kolby dokladnie

wymiesza¢ i po doprowadzeniu do temperatury 20°C,
uzupetni¢ do kreski wodg destylowang.

f) Siarczan miedziowy cz.d.a.. roztwdr wzorcowy
przygotowany zgodnie z PN-81/C-06500 zawierajacy
l mg Cuw | ml

g) Siarczyn sodowy (Na>SOs - TH20) cz.d.a., roztwdr
nasycony $wiezo przygotowany.

h) Zelatyna cz., roztwor 0.5% (m/m) $wiezo przy-
gotowany.

2.3. Aparatura i przyrzady

a) Kolby pomiarowe pojemnosci 100 ml.

b) Lejek.

¢) Piec muflowy.

d) Polarograf.

e) Pipety jednomiarowe pojemnodci: 2, 5, 10 i 20 ml
1 pipeta wielomiarowa pojemno$ci | ml.

f) Tygiel porcelanowy.

g) Saczki twarde.

h) Zlewka pojemnosci 150 ml.

2.4. Przygotowanie probki do badan. Odwazyé okoto
5 g badanej pasty z doktadnoscig do 0,001 g do tygla
porcelanowego uprzednio wygotowanego w kwasie azo-
towym. Nastgpnie tygiel z probka pasty prazy¢ w piecu
muflowym w temperaturze 400 = 450°C przez co naj-
mniej 3 h do otrzymania suchej pozostato$ci o biata-
wym zabarwieniu. Po ochtodzeniu tygicl wraz z zawar-
toscig przenie$¢ do zlewki pojemnosci 150 ml, zalaé
woda destylowana az do calkowitego zanurzenia si¢
tygla 1 doda¢ 10 ml kwasu azotowego. Zawartos$¢ zlew-
ki ogrza¢ do wrzenia i utrzymywac¢ w tym stanie przez
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I5 min. Nastgpnie wyjaé tygiel postugujac si¢ preci-
kiem szklanym i1 optuka¢ go woda destylowana nad
zlewka. Otrzymany roztwdr razem z resztkami osadu
odparowac do sucha. Sucha pozostato$é¢ w zlewce zalaé
20 ml wody i 5 ml roztworu kwasu solnego, lekko
ogrza¢ i przesaczy¢ przez twardy saczek do kolby po-
miarowej pojemnosci 100 ml. Zlewke i sgczek prze-
my¢ kilka razy matymi porcjami gorgcej wody i roz-
twor z przemycia dotaczyé do roztworu w kolbie. Roz-
twor w kolbie ochtodzi¢, doda¢ 2 krople fenoloftalei-
ny i zoboj¢tni¢ roztworem wody amoniakalnej do lek-
ko rézowego zabarwienia.

2.5. Wykonanie oznaczania. Do roztworu przygoto-
wanego wg 2.4 doda¢ 20 ml roztworu podstawowego
do polarografowania wg 2.2 e), 0,8 ml roztworu zela-
tyny, 2 ml reztworu siarczynu sodowege i po dopro-
wadzeniu do temperatury 20°C uzupelni¢ woda do kre-
ski. Roztwér dokiadnie wymieszaé i wykonaé w nim
oznaczanie zawartos$ci miedzi na polarografie, stosujac
metod¢ dodawania roztworu wzorcowego.

Uwaga. Zamiast stosowania roztwciu siarczynu so-
dowego dopuszcza si¢ przedmuchiwanie azoiem przez
10 min, a nastgpnic po. dodaniu badanego roztworu
jeszcze przez 5 min. :

2.6. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ miedzi w bada-
nej probee (X) obliczyé w procentach (m/m) wg wzoru

_ h - c - 100
- (hi—hy-V Y (1
(h1 + ———_Vx )'m
w ktoérym: .
h: — wysoko$¢ krzywej polarograficznej badanego

roztworu po dodaniu roztworu wzorcowego,
mm,

h — wysokos¢ krzywej polarograficznej badanego
roztworu, mm,

Vi — objeto$¢ roztworu wzorcowego, ml,

V — objetosé polarografowanego roztworu badane-
go, ml,

¢ — st¢zenie miedzi w roztworze wzorcowym,
g/ml,

m — odwazka badanej probki, g.

2.7. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $rednig arytme-
tyczna wynikOw co najmniej dwoch rOwnoleglych ozna-
czan roznigcych si¢ migdzy soba wartoscia liczbowa
nie wiecej niz 0,001.

3. METODA KOLORYMETRYCZNA

3.1. Zasada metody. Oznaczanie polega na zminera-
lizowaniu badanej probki pasty do zgbow, a nastep-
nie wizualnym okre$leniu zawarto$ci miedzi przez po-
rOwnanie intensywnosci zabarwienia powstalego w wy-
niku reakcji miedzi z dwuetylodwutiokarbaminianem
sodowym badanej probki z przygofowana skala wzor-
coOw. '

3.2. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak cz.d.a., roztwor 25% (m/m).

b) Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy cz.d.a., roz-
‘twor 0,5% (m/m) $wiezo przygotowany.

. zowad

¢) Kwas azotowy (d = 14 g/ml) cz.d.a.

d) Kwas siarkowy (d = 1.84 g/ml) cz.d.a., roztwor
10% (m/m).

e) Kwas solny (d =
10% (m/m).

f) Siarczan hydrazyny cz.d.a. krystaliczny lub szcza-
wian amonowy cz.d.a., roztwdr nasycony w wodzie
redestylowanej.

g) Roztwor wzorcowy miedzi przygotowany w na-
stgpujacy sposob: 00,3928 g siarczanu miedziowego
(CuSOs * 5H:0) cz.d.a., Swiezo przekrystalizowanego
i wysuszonego w eksykatorze do stalej] masy, rozpus-
ci¢ w niewielkiej iloSci wody destylowanej, przela¢ do
kKoiby poriarowe! na 00 ml, doda¢ 4 ml 10% (m/m)
roziworu kwasu siarkowego i dopeini¢ wodg destylo-
wang do kreski. 5 ml tego roztworu rozciefczy¢ do
50 ml w koivie pomiarowej, a nastgpnie 5 ml tego
ostatniego roztworu rozcieficzy¢ rowniez do 50 ml
w kolbie pomiarowe] uzyskujac w ten sposdb roztwor
wzorcowy, ktory w 1 ml zawiera 10 mg miedzi.

3.3. Aparatera i materialy

a) Kclby pomiarowe pojemno$ci: 50 1 100 ml.

b) Lejek.

c) Papierki lakmusowe.

d) Piec muflowy.

e) Pipety jednomiarowe pojemnosci 10 1 25 ml, pi-
pety wielomiarowe pojemnosci | i 5 ml.

f) Saczki twarde.

g) Zlewka pojemnosci 150 ml.

3.4. Przygotowanie probki do badan. Odwazy¢ okotlo
1 g pasty z doktadnoscig do 0,0001 g do tygla por-
celanowego uprzednio wygotowanego w kwasie azoto-
wym. Nastepnie tygiel z zawartoScig prazy¢ w piecu
muflowym w temperaturze 400 =+ 450°C przez co naj-
mniej 3 h do otrzymania suchej pozostalosci o biata-
wym zabarwieniu. Po ochtodzeniu tygiel wraz z zawar-
toscig przenic$¢ do zlewki pojemnosci 150 ml, zalaé
woda do catkowitego zanurzenia si¢ tygla i doda¢ 10 ml
kwasu azotowego. Zawarto$¢ zlewki ogrza¢ do wrze-
nia i utrzymywaé go w tym stanie przez 1S min, a na-
stepnie wyjac¢ tygiel postugujac si¢ precikiem szklanym
i optuka¢ go woda nad zlewka. Po usunigciu ze zlewki
wegla, otrzymany roztwér z resztkami osadu odparo-
waé¢ do sucha, doda¢ 10 ml kwasu solnego (d = 1,19)
i ponownie odparowac¢ do sucha. Nastgpnie doda¢ 0,1 g
siarczanu hydrazyny i 10 ml wody destylowanej, dobrze
wymiesza¢ 1 odparowaé do sucha. Do osadu dodaé
2 ml 10% (m/m) roztworu kwasu solnego i 10 ml
wody destylowanej, ogrza¢ do wrzenia i na gorgco
przesaczy¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml.
Zlewke 1 saczek przemy¢ kilkakrotnie woda destylowa-
ng, roztwor z przemycia dofaczyé do roztworu w kol-
bie. Roztwor w kolbie ochtodzi¢ do temperatury 20°C
1 uzupelni¢ woda do kreski. Do kolby pomiarowej
pojemno$ci 50 ml odmierzy¢ pipetg 25 ml zminerali-
zowanego roztworu badanej probki. Roztwoér zalkali-
amoniakiem wobec papierka lakmusowego
i ogrzewac¢ 30 min na wrzgcej fazni wodnej. Nastepnie
zawarto$¢ kolby ostudzi¢, po czym dopetni¢ woda do
kreski i pozostawi¢ do nastgpnego dnia w celu catko-

1,19 g/ml) cz.d.a., roztwor
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witego skoagulowania osadu wodorotlenku zelaza.
Rownocze$nie w ten sam sposOb nalezy postgpowaé
z probka kontrolna (Slepa proba) przygotowana z wy-
zej wymienionych odczynnikdéw z zachowaniem tej sa-
mej kolejnosci ich dodawania i tych samych warunkéw
temperatury. .

3.5. Przygotowanie skali wzorcow. Skale wzorcow
przygotowac w nastgpujacy sposob: do probowek z bez-
barwnego szkla odmierzy¢ pipeta kolejno: 0; 0,1; 0,2;
I ml wzorcowego roztworu miedzi co odpowiada:
0, 1, 2, 3, 10 mg miedzi. Uzupetni¢ do 10 ml
woda, doda¢ 2 ml roztworu amoniaku i 1 ml dwuety-
lodwutiokarbaminianu sedowego, nastgpnie wymieszad.
Do przygotowania skali wzorcOw nie nalezy uzywad
roztworOw z wigkszg zawariocs$cia miedzi niz 10 mg/mi,
gdyz powoduje to zmgtnienie.

W przypadku wystapienia zmgtnienia wskazujacego
na wyzszg zawartos¢ miedzi niz 10 mg/ml, nalezy po-
- wtorzy¢ oznaczanie z mniejszg iloscig badanego roz-
tworu, uzupetniajgc wodg objgtos¢ roztworu w probdw-
ce do 10 ml. '

3.6. Wykonanie oznaczania. Do probSéwki z bezbarw-
nego szkia odmierzy¢ pipeiq osiroznie znad osadu
10 ml badanego roztworu, doda¢ 2 ml amoniaku i 1 ml
roztworu dwuetylodwutiskz rhamimana sodowego. Za-
warto$¢ probéwki doktadnie wymieszaé i poréwnaé z61-

te zabarwienie roztworu ze skalg wzorcOw przygotowa-
ng wg 3.5. Jednocze$nie 7 badang probkg wykonac
w taki sam sposdb oznaczanie w roztworze Slepej préby
i uzyskane zabarwienie réwniez poréwnaé ze skala
wzorcOw przygotowana wg 3.5. Zabarwienie roztworu
poréwnywaé na bialym tle, obserwujac z gbéry powierz-
chni¢ roztworu.

3.7. Obliczanie wynikdw. Zawarto§¢ miedzi w bada-
nej probce pasty (X) obliczy¢ w procentach m/m wg
wzoru

(ml il mz) - 2000
X = ()
m
w ktorym:
m; — zawarto$¢ miedzi w badanej probce, oznaczo-

na przez porOéwnanie 7e skala wzorcow, g,
m> —zawarto$¢ miedzi w probce kontrolnej (Slepej
probie) oznaczona przez poréwnanie ze skalg
wzorcow, g,
m — odwazka badanej prébki, g.

3.8. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytme-
tyczng wynikdw co najmniej dwoch roOwnolegtych ozna-
czan réznigcych si¢ mig¢dzy sobg wartoscig liczbowa
nie wigcej niz 0,001.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Instytut Chemii Przemysto-
wej, Warszawa.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-74/6146-01/07. Stgzenia roz-
twordw i oznaczenia liczno$ci materii wyrazono w jednostkach zgod-
nych z wytycznymi PN-81/C-01055.

3. Normy zwigzane
PN-81/C-06500 Analiza chemiczna.

1 roztworéw pomocniczych

Przygotowanie odczynnikéw

4. Normy mi¢dzynarodowe

RWPG CT C3B 2541-80 [lacta 3ybGHas. Meroabt onpeneneHus
MacCOBOW JIOJM THXKENbIX METalNnoB — norma identyczna ze
zmianami redakcyjnymi.

5. Autor projektu mormy — dr Lechostaw Bolinski — Instytut
Chemii Przemystowej, Warszawa.



