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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest roz-
twor chlorku cynkowego technicznego, otrzymywany
z cynku lub z surowcoOw cynkono$nych oraz kwasu
solnego technicznego.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Roztwor
chlorku cynkowego technicznego stosuje si¢ do wytwa-
rzania ogniw suchych, do nasycania drewna, do wytra-
wiania blachy zelaznej przed ocynkowaniem i do innych
celow.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Rodzaje. W zaleznosci od zawartos$ci chlorku
cynkowego rozroznia si¢ trzy rodzaje roztworu chlorku
cynkowego technicznego:

2.2. Przyktad oznaczenia roztworu chlorku cynkowe-
2o technicznego rodzaju syrop:
ROZTWOR CHLORKU CYNKOWEGO
TECHNICZNEGO S BN-85/6016-62

3. WYMAGANIA

Wymagania fizyczne 1 chemiczne — wg tabl. 1.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Roztwoér chlorku cynkowego tech-
nicznego rodzaju S nalezy pakowaé w worki poliety-
lenowe wg BN-84/6414-06 zamykane przez zgrzewanie,
umieszczone w b¢bnach lekkich metalowych wg BN-76/
5046-02, w ilodci nie wigkszej niz 100 kg netto.

S — syrop, Roztwor chlorku cynkowego technicznego rodzaju P
P — podggszczony, 1 R nalezy dostarcza¢ w cysternach kolejowych albo
R — rozcienczony. w autocysternach, wykonanych ze stali kwasoodpornej
Tablica 1
: Rodzaje
Wymagania il
S P R
a) Wyglgd zewngtrzny zOltawa syropowata bezbarwny lub jas- bezbarwny roztwor

ciecz 7 krysztalami

nozotty roztwor
dopuszcza si¢ lekkie zmgtnienie
bez zanieczyszczen obecnych

b) Cynku w przeliczeniu na chlorek cynkowy, %, w granicach 75 + 80 44 + 547) 20 = 25

¢) Siarczanow (SO%)), %. najwyzej') 0,35 0,35 0,35

d) Zwigzkow zelaza w przeliczeniu na Fe'”, 9. najwyzej') 0,01 0,01 0,01

¢) Miedzi (Cu®'), %, najwyzej') 0.001 0.001 nic normalizuje sig
) Arsenu (As™). %. najwyzej') nie normalizuje si¢ 0.001 ni¢c normalizuje sig
g) pH., w granicach 1 + 3 23 2%+ 3

h) Substancji nierozpuszezalnych, %. najwyze) 0,03 0.02 nie normalizuje sig

') Wartodcei liczbowe wymagan w poz. ¢) <+ ) obliczone w stosunku do 100% ZnCl,.

Y) W roztworze chlorku cynkowego technicznego rodzaju P, produkowanym przez Zaktady Naprawcze Taboru Kolejowego Ostrow
Wielkopolski zawartos¢ cynku w przeliczeniu na chlorek cynkowy — 35 =+ 40%.

Zgtoszona przez Instytut Chemii Nieorganicznej
Ustanowiona przez Ministra Przemystu Chemicznego i Lekkiego dnia 19 lipca 1985 r.
jako norma obowiazujaca od dnia 1 lipca 1986 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 2/1986 poz. 5)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE _ALFA" 1986

Druk Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 1,10 Nakt. 2300+55 Zam. 612/86

Cena zt 36,00
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lub o powierzchni wewngtrzne] walczaka zabezpieczo-
nej warstwa kwasoodporna, albo w bgbnach z poli-
olefin. wg BN-73/6411-03 pojemnosci nominalnej nie
wigkszej niz 60 dm’.

Dopuszeza  si¢ stosowanie  innego  opakowania,
uzgodnionego pomig¢dzy dostawcy, odbioreg i przewo-
7nikiem, gwarantujgcego zachowanie jako$ci produktu
oraz bezpieczenstwa podcezas transportu i przy tadowa-
niu oraz wyltadowaniu, o wymiarach zgodnych z zasa-
dami systemu  wymiarowego opakowan wg PN-78/
0-79021.

Na kazdym transportowym
umiesci¢ napis zawierajacy ¢o najmniej:

opakowaniu nalezy

a) nazwg lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg 2.2,

¢) numer partit lub dat¢ produkeji,

d) masg¢ netto,

¢) znak odbioru KlJ,

) znak nicbezpieczenstwa dla materiatow zrgcych
zgodnie 7z przepisami transportowymi').

Dla produktu opakowanego w bgbny lekkie meta-
lowe, oprocz napisow a) =+ f), umiesci¢ dodatkowo:

¢) liczba warstw skladowania 1,

h) liczba warstw fadowania 2.

Wymiary oraz sposOb umieszczania znakow — wg
PN-85/0-79252.

4.2. Przechowywanie. RoztwoOr chlorku cynkowego
technicznego nalezy przechowywaé¢ w opakowaniach
transportowych w pomieszczeniach albo w zbiornikach
zamknig¢tych wykonanych 7z materiatow kwasoodpor-
nych lub z wykladzing kwasoodporng.

Podczas sktadowania nie dopuszcza si¢ pigtrzenia
opakowan transportowych, wypetnionych roztworem
chlorku cynkowego technicznego.

4.3. Transport. Roztwor chlorku cynkowego tech-
nicznego w opakowaniach wg 4.1 nalezy przewozié
krytymi Srodkami transportu kolejowego i samochodo-
wego zgodnie z obowigzujgcymi przepisami'). Roztwor
chlorku cynkowego technicznego zalicza si¢, zgodnie
7 przepisami o przewozie materialdw niebezpiecznych,
do 8 klasy materialoéw niebezpiecznych, liczba margine-
sowa 801, punkt 12.

Opakowania w $rodku transportowym nalezy usta-
wia¢ w pozycji stojacej (zamknigeitm do gory) Scile
obok siebie, zabezpieczajac je przed przesuwaniem sig.

B¢bny lekkie metalowe zaleca si¢ fadowa¢ do wa-
gonOw kolejowych w dwoch warstwach, oddzielajac
je od siebie przektadkami (pltytami) o odpowiedniej
wytrzymatosci. Dla zwigkszenia stabilno$ci tadunku za-
leca si¢ wiazanie bgbnoéw w grupy przy uzyciu $rod-
kow o wystarczajgcej wytrzymatosci. Ewentualne, wol-
ne przestrzenie wzdluz wagonu nalezy wypelnié, usta-
wiajac pionowo palety plaskie lub stosujac konstrukcje
rozpierajjce.

5. BADANIA

5.1. Program badan — wg tabl. 2.

') Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

Tablica 2
g Badanic
Rodzaje badan
‘ petne | niepeine
a) Sprawdzanic wygladu zewngtrznego (3a) +
b) Oznaczanic zawartosci cynku (3b) + +
¢) Ornaczanic zawartosel siarczandéw (3¢) + 1
d) Oznaczanic zawartosci zwigzkow zelaza
(3d) + ¥
¢) Oznaczanie zawartosci miedzi (3¢) + 4
) Oznaczanic zawartosci arsenu (3f) +
g) Oznaczanie pH (3g) + +
h) Oznaczanie zawartosci substancji nicroz-
puszczalnych (3h) +
Znak + oznacza obowigzek wykonania badania.

Badania niepetne nalezy wykonywac dla kazdej partii.

Badania pelne nalezy wykonywa¢ co najmniej raz
w kwartale, a takze w kazdym przypadku reklamowa-
nia jakosci dostarczone) partii roztworu chlorku cyn-
kowego technicznego.

5.2. Wielko$¢ partii. Parti¢ produktu stanowi zawar-
to$¢ kazdej cysterny lub najwyzej 25 opakowan jednost-
kowych innego rodzaju.

5.3. Pobieranie prébek. Przy pobicraniu probek na-
lezy stosowaé wytyczne ogdlne wg PN-67/C-04500.

Z kazdej cysterny nalezy pobra¢, z réznych glgbokos-
ci, 5 probek pierwotnych, kazda o objgtosci 100 +
150 ml. Probki z cysterny pobiera¢ probnikiem nr 3
wg PN-74/C-60008.

W przypadku dostawy roztworu chlorku cynkowego
technicznego w workach polietylenowych lub w bgb-
nach z poliolefin do poboru probek nalezy wybrac
losowo liczb¢ opakowan wg tabl. 3.

Tablica 3

Liczba opakowan w partii Liczba opakowan, z ktoérych

nalezy pobraé¢ probki pierwotne

do 3 wszystkic
4 =+ 5 3
6+ 15 5
16 + 25 7

Z kazdego wylosowanego opakowania jednostkowe-
go pobra¢ préobnikiem nr 1 lub 2 wg PN-74/C-60008
z okoto trzech czwartych glgbokosci dwie probki pier-
wotne, kazda o masie 100 g. Jezeli w roztworze sg
obecne krysztaty chlorku cynkowego, zawarto$¢ losowo
wytypowanych opakowan jednostkowych przenies$¢ do
ogrzewanego zbiornika wg 4.2, roztopié, ujednorodnic
przez mieszanie oraz pobrac¢ prébki pierwotne jak z cys-
terny.

Prébki pierwotne przenies¢é do suchego, czystego na-
czynia, starannie wymiesza¢ i1 pobraé¢ $rednig probke
laboratoryjng o masie co najmniej 500 g do butelki
szklanej, zamykanej doszlifowanym korkiem.

U producenta dopuszcza si¢ pobieranie probek do
badan ze zbiornikéw, z ktorych sa napetniane opako-
wania transportowe, post¢pujac w ten sam sposéob jak
przy poborze probki z cysterny.
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5.4. Opis badan

5.4.1. Wytyczne ogolne. Podczas analiz, jezeli nie za-
znaczono inacze), nalezy stosowa¢ wylgeznie odezynni-
ki cz.d.a. oraz wodg destylowang lub wod¢ o réwno-
waznej czystosci.

5.4.2. Przygotowanie roztworu prébki do badan. Jezeli
srednia probka laboratoryjna zawiera krysztaly chlorku
cynkowego, nalezy ogrza¢ jg do temperatury 25 + 30°C
1 miesza¢ do catkowitego rozpuszezenia krysztalow.,

10 g probki odwazy¢ 7z dokladnosciy do 0,01 g,
przenie$¢ do kolby pomiarowej pojemnosei 500 ml,
doda¢ 2 ml kwasu solnego stgzonego (1,18), dopetnié
woda do kreski 1 wymieszac.

Do pomiarow absorpeji atomowe] roztwodr probki
przygotowac¢ w nastgpujgcy sposob: 10 g probki odwa-
zy¢ 7 dokladnoscig do 0,01 g przenie$¢ do kolby po-
miarowej pojemnosci 100 ml, doda¢ 0.5 ml kwasu
solnego stezonego (1.18), dopetni¢ woda do kreski i wy-
mieszac.

5.4.3. Sprawdzanie wygladu zewnetrznego. Cylinder
kolorymetryczny pojemnoser 50 ml napetni¢ badang
probka do kreski oraz oceni¢ wizualnie jej barwg 1 kla-
rownos¢, obserwujge stup cieczy na jasnym tle.

5.4.4. Oznaczanie zawartosci chlorku cynkowego

5.4.4.1. Zasada metody. Mctoda polega na komplek-
sometrycznym  miareczkowaniu probki
w obecnoder oranzu ksylenolowego jako wskaznika.

5.4.4.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny, roztwor 141,

b) Amoniak, roztwor okoto 25%(m/m).

¢) Bufor octanowy o pH 6. przygotowany w nastg-
pujacy sposob: 80 g octanu sodowego uwodnionego
odwazy¢ 7 doktadnoscig do 0,1 g, rozpusci¢ w wodzie,
doda¢ 1.6 ml kwasu octowego lodowatego. roztwor

roztworu

przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnoscei 111 dopet-
ni¢ wodg do kreski.

d) Siarczan cynkowy, roztwor wzorcowy o ¢(ZnSO4) =
=0.0500 mol/l przygotowa¢ w nastgpujgcy sposob:
1438 ¢ siarczanu cynkowego siedmiowodnego rozpus-
ci¢ w wodzie w kolbie pomiarowej pojemnosci 11,
doda¢ I ml kwasu siarkowego st¢zonego i dopelnié¢
roztwor wodg do kreski. Dopuszeza si¢ przygotowy-
wanie roztworu wzorcowego z cynku metalicznego.

¢) Wersenian dwusodowy, NaxEDTA) - 2H-0, roz-
twor mianowany o ¢[Na)(EDTA)] = 0.05 mol/1: 18,62 ¢
odczynnika umiescic w zlewee, rozpuscié w wodzie
lekko ogrzewajac. ostudzi¢, przenie$¢ do kolby pomia-
rowej pojemnosct I 11 dopetni¢é wodyg do kreski.

Mianowanie roztworu przeprowadzic w nastgpujgcy
sposOb: odmierzyé 25,0 ml roztworu wzorcowego siar-
czanu cynkowego, doda¢ 25 ml wody, kropl¢ roztworu
oranzu metylowego 1 kroplami roztwor amoniaku do
zmiany zabarwienia na zOhe. Nastgpnie dodac¢ 20 ml
buforu octanowego. szczyptg oranzu ksyvlenolowego
i miarcczkowaé roztworem wersenianu dwusodowego
do zmiany barwy z rozowoczerwone] na cytrynowo-
zO0htg. Nalezy wykonaé¢ co najmniej trzy réwnolegle
oznaczania w tych samych warunkach.

Wspolezynnik molarnosci roztworu wersenianu dwu-
sodowego (K) obliczy¢ wg wrzoru

K= — (1)

w ktorym ¥V — objetos¢ roztworu wersenianu dwuso-
dowego zuzyta do miareczkowania, ml.

Za wynik koncowy mianowania nalezy przyjac¢ Sred-
nig arytmetyczng wynikoéw, dla ktorych réznica migdzy
wynikami skrajnymi nie przekracza 1% wyniku najniz-
S7ego. -

f) Oranz metylowy, roztwor 0,1%(m/m) przygoto-
wany wg PN-81/C-06501 p. 2.2.30.

¢) Oranz ksylenolowy, mieszanina 1%(m/m) z chlor-
kiem sodowym, przygotowana wg PN-81/C-06501
p- 2.6.25.

5.4.4.3. Wykonanie oznaczania. Odmierzy¢ wskazana
w tabl. 4 obj¢tos¢ roztworu probki, przygotowanego
wg 5.4.2. doda¢ wody do tacznej objetosct 50 ml 1 da-
lej postepowac jak przy mianowaniu roztworu werse-
nianu dwusodowego wg 5.4.4.2¢).

Tablica 4
Rodzaj roztworu chlorku Objgtos¢ roztworu probki
cynkowego technicznego ml
S 10,0
P 20.0
R 25.0

Zawartog¢ cynku w przeliczeniu na chlorek cynkowy
(X1) w procentach obliczy¢ wg wzoru

V-K-0,006815 -500 - 100 V-K - 340.75
m -V, m -V,

X\ =

w ktorym:

V' — obj¢to$¢ mianowanego roztworu werse-
nianu dwusodowego zuzvtego do mia-
reczkowania, ml,

K — wspotezynnik molarnosci roztworu wer-
senianu  dwusodowego, oznaczony wg
5.4.4.2¢),

m — masa odwazki probki, g,

Vi — objgtodc roztworu préobki, odmierzone-
go do oznaczania wg tabl. 4, ml,

0.006815 — ilos¢ chlorku cynkowego rownowazna

I ml roztworu wersenianu dwusodowe-
oo o ¢fNaEDTA)] = 0,0500 mol/l, g.
5.4.4.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyjac Srednig arytmetyczng wy-
nikow co najmnie] dwoch rownoleglyeh oznaczan, mig-
dzy ktorvini roznica nie przekracza 0,49%(m/m).
5.4.5. Oznaczanie zawartos$ci siarczan6w
5.4.5.1. Zasada metody. Mctoda polega na wytrgee-
niu 7 roztworu probki, zakwaszonego kwasem solnym,
siarczanu barowego 1 oznaczaniu jego zawartosci wa-
LOWO.
5.4.5.2. Odczynniki i roztwory
a) Kwas solny st¢zony (1.18).
b) Kwas azotowy, roztwor 5% (m/m).
¢) Chlorck barowy, roztwor 10%(m/m).
d) Azotan roztwor o c(AgNO;:) okoto
0.05 mol/l.

srebrowy,
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5.4.5.3. Wykonanie oznaczania. Okolo 30 g probki
odwazyv¢ 7 dokladnoscig do 0.1 g, przeniesé do zlewki
pojemnosct 400 ml, doda¢ 70 ml wody oraz kroplami
kwasu solnego do zaniku zmgtnienia. Nastepnie dodac
jeszeze 2 ml kwasu solnego. roztwor ogrza¢ do wrzenia,
doda¢ 20 ml roztworu chlorku barowego, zlewk¢ na-
kry¢ szkietkiem zegarkowym i ogrzewac na wrzgcej
tazni wodnej przez 4 h (albo przez 3 = 5 min 1 pozo-
stawi¢ na 12 = 16 h).

Osad starczanu barowego odsgezy¢ przez twardy sy-
czek bezpopiolowy, usuwajge osad przylegajgcy do Scia-
nek zlewki za pomoca skrawkow bibuly do sgezenia.
Osad na syczku przemywac najpierw wody zakwaszongy
kwasem solnym (2 ml kwasu na 100 ml wody), potem
woda do reakeji ujemne) na obecenosé chlorkow (po
dodaniu 0.5 ml roztworu kwasu azotowego oraz 2 = 3
kropli roztworu azotanu srebrowego do 5 ml przesgczu
nie pojawia sig zmetnienic w ciggu S min).

Osad 7 sgezkiem umiescié wtyglu porcelanowym,
uprzednio wyprazonym do statej] masy w temperaturze
800 £25°C, wysuszy¢ 1 spali¢ syezek, osad wyprazyé
w temperaturze 800 £25°C. do stalej masy, ostudzi¢
w eksvkatorze 1 zwazy¢ 7z dokladnos$cig do 0,0002 g.

Zawgrtosé siarczanow woprzeliczeniu na SOi (X2)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

Y, = my - 04115 -100 - 100 my - 4115

m - X m X

w Kktorvm:

mp — masa wyprazonego siarczanu barowego. g,
m — masa odwazki probki, g,
X1 — zawartosc chlorku cynkowego, oznaczona
wg 5.4.4, Y(m/m),
04115 — wspolezynnik  przeliczeniowy BaSOs na

SO7 .

5.4.5.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyjgc¢ srednig arytmetyczng wy-
nikoOw co naymniej] dwoch rownoleglych oznaczan, mig-
dzy ktorymi roéznica nie przekracza 10% wyniku niz-
S7CLO.

5.4.6. Oznaczanie zawartosci zwiazkow zelaza metoda
fotokolorymetryczng

5.4.6.1. Zasada metody. Mctoda polega na utlenieniu
jonow zelazawych (Fe?) do zelazowych (Fe'') dziata-
niem nadtlenku  wodoru na roztwor probki zakwa-
szony kwasem solnym, a nastgpnic wytworzeniu czer-
wonego kompleksu tiocyjanianu zelazowego oraz zmie-
rzeniu absorbancji barwnego roztworu przy diugosci
fali 450 nm w kuwecie o grubosct warstwy absorpceyj-
nej 1 cm.

5.4.6.2. Wykonanie oznaczania. Oznaczanie wykonac
wg PN-81/C-04521/03 p. 6, odmierzajac 25,0 ml roz-
tworu probki, przygotowanego wg 5.4.2.

Zawarto$¢ zwiazkow zelaza w przeliczeniu na Fe''
(X3) obliczy¢ w procentach wg wzoru

o o dmimmg 500100100
T m - Xy - 1000 - 25

(my—myg) 200
m - X

w ktorym:

my — zawarto$¢ zelaza oznaczona w probee anali-
tycznej, mg,

mo — zawarto$¢ zelaza oznaczona w probie kontrol-
nej, mg,

m — masa odwazki probki, g.

X1 — zawarto$¢ chlorku cynkowego, oznaczona wg

5.4.4, Yo(m/m).

5.4.6.3. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng wy-
nikow co najmniej dwoch rownolegltych oznaczan, mig-
dzy ktorymi roznica nie przekracza 20% wyniku niz-
S7ego.

5.4.7. Oznaczanie zawartosci zwigzkow zelaza metoda
spektrometrii absorpcji atomowej

5.4.7.1. Zasada metody. Mctoda polega na pomiarze
absorpcji atomowe] zelaza przy dlugosei fali 248.3 nm.

5.4.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Zelazo, wzorzec do absorpcji atomowe] o stgZeniu
Fe'™ 1 mg/ml lub roztwdr przygotowany wg PN-81/
C-06503 p. 2.2.1.75, rozcienczy¢ roztworem kwasu siar-
kowego o ¢(2 H.SO4) = 0,001 mol/l w stosunku 1+9.

I ml roztworu wzorcowego zelaza zawiera 0,1 mg Fe'".

b) Chlorek cynkowy spektr. cz., roztwor 500 g/l.
Dopuszcza si¢ przygotowanie roztworu z cynku meta-
licznego spektr. ¢z, 1 kwasu solnego spektr. cz.

5.4.7.3. Aparatura

Spektrometr do absorpeji atomowej ze zrodlem pro-
mieniowania charakterystycznego dla zelaza.

5.4.7.4. Warunki pomiarow spektrometrycznych. Po-
miary nalezy wykona¢ w ptomieniu acetylen-powietrze
w warunkach optymalnych, ustalonych dla danego
przyrzadu. W tym celu spektrometr do pomiarow na-
lezy przygotowa¢ zgodnie z instrukcja obstugi.

5.4.7.5. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do 6 kolb pomiarowych, kazda pojemnosci
100 ml, odmierzy¢ kolejno: 0.5; 1.0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 ml
roztworu wzorcowego zelaza. Nastgpnie, w zaleznoSci
od rodzaju roztworu chlorku cynkowego, dla ktérego
ma by¢ oznaczana zawarto$¢ zelaza, do kazdej kolby
doda¢ ilos¢ roztworu chlorku cynkowego (5.4.7.2b),
wskazang w tabl. 5, dopelni¢ woda do kreski 1 wymie-
szac.

Tablica §

Rodzaj roztworu chlorku Objetos¢ roztworu chlorku

cynkowego technicznego cynkowego spektr. ¢z,

S 16,0
P 8.0
R 4.0

Stgzenia zelaza (Fe'') w tak przygotowanej skali
wzorcoOw wynoszg: 0.5; 1.0: 2.0 4,0; 6,0: 80 mg/l.

Zmierzy¢ absorbancj¢ zelaza przygotowanych roz-
tworéow, powtarzajac dwukrotnie pomiar dla kazdego
wzorca.
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Dla otrzymanych wynikow wykresli¢ krzywg wzorco-
wa, odktadajac na osi odcigtych st¢zenia zelaza w mg/I,
a na osi rzgdnych $rednie arytmetycezne odpowiadajg-
cych im absorbancji.

5.4.7.6. Wykonanie oznaczania. Zmicrzy¢ absorbancj¢
zelaza dla roztworu probki, przygotowanego wg 5.4.2,
w takich samych warunkach jak przy pomiarach do
krzywej wzorcowej. Stezenie zelaza w roztworze probki
odczytac¢ 7 krzywe) wzorcowey.

Zawarto$¢ zwigzkOw zelaza w przeliczeniu na Fe''
(X3) obliczy¢ w procentach wg wzoru

¢ 00100 - 100 ¢

X; = = 5
m - 1000 - X, m - X, =)

w ktorym:

¢ — stgzente zelaza oznaczone w roztworze probki,
mg/Il,
m — masa odwazki probki, g,
X — zawartos¢ chlorku cynkowego, oznaczona wg

5.4.4, %(m/m).

5.4.7.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyjac Srednig arytmetyczng wy-
nikow co najmniej dwoch rownoleglych oznaczan, mig-
dzy ktorymi roznica nie przekracza 20% wyniku niz-
S7ego.

5.4.8. Oznaczanie zawartoSci miedzi metody kolory-
metryczng

5.4.8.1. Zasada metody. Mctoda polega na ckstrak-
¢ji miedzi roztworem chloroformowym dwuetylodwu-
tiokarbaminianu olowiu oraz wizualnym poréwnaniu
imtensywnos$ci  zabarwienia  warstwy chloroformowe]
I przygotowanego analogicznic roztworu porownaw-
czego.

5.4.8.2. Wykonanie oznaczania. Oznaczanic wykonac
metoda 7 zastosowaniem dwuetylodwutiokarbaminianu
otowiu wizualnic wg PN-80/C-04538 p. 2.2.5.

Do oznaczania odmierzy¢ 50,0 ml roztworu probki,
5.4.2.
nosci zabarwien przygotowac roztwor poroOwnawcezy za-

przygotowanego wg Do poréwnania intensyw-

wierajgey 1los¢ miedzi (m) obliczong w miligramach
wg wzoru

X
m = 001 - —— = 0,0001 - X, (6)
100
w ktorym X — zawartos¢ chlorku cynkowego, ozna-

czona wg 5.4.4. Y%(m/m).

5.4.9. Oznaczanie zawartosci miedzi metodg spektro-
metrii absorpcji atomowej

5.4.9.1. Zasada metody. Mctoda polega na pomiarze
absorpcji atomowej miedzi przy dlugosci fali 324.8 nm.

5.4.9.2. Odczynniki i roztwory

a) Miedz, wzorzee do absorpeji atomowej o steze-
niu Cu’” 1 mg/ml lub roztwor przygotowany wg PN-81/
C-06503 p. 2.2.1.42, rozcienczony wodyg w stosunku
149, I ml roztworu wzorcowego zawiera
0.1 mg Cu®".

b) Chlorek
5.4.7.2b).

5.4.9.3. Aparatura

Spektrometr do absorpcji atomowej ze Zrodlem pro-
micniowania charakterystycznego dla miedzi.

miedzi

cynkowy spektr.  ¢z., roztwor wg

5.4.9.4. Warunki pomiarow spektrometrycznych. Po-
miary nalezy wykona¢ w plomieniu acetylen-powietrze
w warunkach optymalnych, ustalonych dla danego
przyrzadu. W tym celu spektrometr do pomiaroOw na-
lezy przygotowac zgodnie 7 instrukcja obstugi.

5.4.9.5. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do 5 kolb pomiarowych, kazda pojemnosci
100 ml, odmierzy¢ kolemo: 0.2; 0.5; 1,0; 2,0: 4,0 ml
roztworu wzorcowego miedzi. Nastgpnie, w zaleznosci
od rodzaju roztworu chlorku cynkowego technicznego,
dla ktorego ma by¢ oznaczana zawarto$¢ miedzi, do
kazde) kolby dodac ilos¢ roztworu chlorku cynkowego
(5.4.7.2b) wskazang w tabl. 5. dopetni¢ wodg do kreski
I wymieszac.

Stezenia miedzi (Cu?’) w tak przygotowanej skali
wzorcow wynosza: 0.2; 0,5: 1,0; 2,0: 4,0 mg/l.

Zmierzy¢ absorbancje miedzi dla przygotowanych
roztwordw, powtarzajgc dwukrotnie pomiar dla kazde-
£0 roztworu.

Dla otrzymanych wynikow wykreslic krzywa wzor-
cowy, odktadajgc na osi odcigtych st¢zenia miedzi
w mg/l, a na osi rz¢gdnych $rednie arytmetyczne odpo-
wiadajacych 1im absorbancji.

5.4.9.6. Wykonanie oznaczania. Zmicrzy¢ absorbancjg
miedzi dla roztworu probki, przygotowanego wg 5.4.2,
w takich samych warunkach jak przy pomiarach do
krzywe) wzorcowej. Stezenie miedzi w roztworze probki
odezyta¢ z krzywe) wzorcowej.

Zawarto$¢ miedzi (Xa4) obliczy¢ w procentach wg
wzoru

c 0,1 -100 - 100 &

Xe = = 7
b m - 1000 - X, m - X, )

w ktorym:

¢ — stgzenie miedzi oznaczone w roztworze prob-
ki, mg/l,
masa odwazki probki, g,
zawarto$¢ chlorku cynkowego, oznaczona wg
5.4.4, Y%(m/m).

5.4.9.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wy-
nikow co nayjmniej dwoch rownoleglych oznaczan, mig-
dzy ktorymi réznica nie przekracza 20% wyniku niz-
S7ego.

5.4.10. Oznaczanie zawartosci arsenu nalezy wykonac
wg PN-81/C-04511:

a) zmodyfikowang metoda Gutzeita w $rodowisku
kwasu siarkowego
albo

b) metodg fotokolorymetryczng z uzyciem dwutylo-
dwutiokarbaminianu srebra,
odmierzajgc do oznaczan 30,0 ml roztworu probki,
przygotowanego wg 5.4.2, a do roztworu wzorcowego
ilos¢ arsenu (m) obliczona w miligramach wg wzoru

m —
X —

¥
= 0,006 - —— =
. 100

w ktorym X, — zawartos¢ chlorku cynkowego, ozna-
czona wg 5.4.4, %(m/m).

0,00006 - X, (8)



6 BN-86/6016-62

5.4.11. Oznaczanie pH probki roztworu chlorku cyn-
kowego technicznego wykona¢ papierkiem wskazniko-
wym uniwersalnym, a w przypadku koniecznosci uzys-
kania dokladniejszego wyniku oznaczania, metody po-
tencjometryczng z zastosowaniem elektrody szklanej
w temperaturze 25°C wg PN-77/C-04963 p. 2.2.

5.4.12. Oznaczanie zawarto$ci substancji nierozpusz-
czalnych

5.4.12.1. Zasada metody. Mectoda polega na odsgcze-
niu substancji nierozpuszczalnych i oznaczeniu ich wa-
ZOWO.

5.4.12.2. Odczynniki

Kwas solny st¢zony (1.18).

5.4.12.3. Sprzet laboratoryjny

Tygiel lub lejek ze spickiem szklanym o S$rednicy
porow 5 <+ 15 um (G4).

5.4.12.4. Wykonanie oznaczania. Do 75 g probki roz-
tworu chlorku cynkowego rodzaju S albo 100 g probki
rodzaju P, odwazonej 7z doktadnoscia do 0.1 g w zlewce
pojemnosct 400 ml, doda¢ 150 ml wody i 2 ml kwasu
solnego oraz ogrzewac¢ na wrzgceej tazni wodnej przez
I h.

Roztwor przesgezy¢ przez tygiel lub lejek ze spickiem,
uprzednio wysuszony do stalej masy w temperaturze
105 £3°C, przemy¢ kilkakrotnie gorgcyg wodg zakwa-
szong kwasem solnym (2 ml kwasu na 100 ml wody)
1w koncu wodg.

Tygiel lub lejek 7z osadem wysuszy¢ w temperaturze
105 +3°C do statej masy 1 po ochtodzeniu w eksy-
katorze, zwazvé 7z dokladnoscig do 0.0002 g.

Zawarto$¢  substancji nierozpuszczalnych (Xs) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

my - 100
Xy & ——— 9)
m
w ktorym:
m; — masa osadu na tyglu lub sgczku ze spie-
kiem, g,
m — masa odwazki probki, g.

5.4.12.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng
wynikow co najmniej dwoch rownoleglych oznaczan,
migdzy ktorymi réznica nie przekracza 109% wyniku
nizszego. )

5.5. Interpretacja wynikow. Wyniki koncowe ozna-
czan porownaé¢ z wartoSciami liczbowymi wymagan,
stosujac metod¢ Z wg PN-70/N-02120.

5.6. Ocena wynikéw badan. Parti¢ roztworu chlorku
cynkowego technicznego nalezy uznaé za zgodng z wy-
maganiami normy, jezeli wyniki badan probki roztworu
chlorku cynkowego technicznego pobranej wg 5.3 od-
powiadaja wymaganiom podanym w rozdz. 3.

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Wytworca jest
obowigzany na zadanie odbiorcy przesta¢ zaswiadcze-
nie stwierdzajgce zgodnos$¢ produktu z wymaganiami
normy.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Instytut Chemit Nicorganicz-
ne) wo Ghwicach  przy  wspolpracy 7z Zaktadami  Chemicznymi
TARNOWSKIE GORY oraz Zakladem Doswiadczalnym Hutnictwa
Miedzi Instytutu Metali Niezelaznych w Legnicy.

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-64/C-84068

a) normg objeto wylgeznie roztwory chlorku cynkowego techni-
cznego. wytwarzane w Kraju,

b) wprowadzono dwa nowe rodzaje roztworu chlorku cynkowe-
go technicznego. oznaczone symbolami S 1 R w rodzaju R pod-
wyzszono zawartosé glownego sktadnika 7 co naymniej 42.0% na
44 + 54%.

¢) okreslono dopuszezalng zawartos¢é zanieczyszezen w produk-
cie: w rodzaju R
7 045% do 035%
zelaza 7 0.6 do 0.01%. ponadto ustalono dopuszezalng zawartose

obnizono  dopuszezalng  zawarto$é  siarczanow
w przeliczeniu na 100%  chlorku cynku oraz

miedzi. arsenu, substancyi nierozpuszezalnyeh, granice kwasowosci
roztworu chlorku cynku.
dy 7znowelizowano metody badan roztworu chlorku cynkowego
technicznego: do oznaczania zawartosci zelaza 1 miedzi wprowadzono
mcetody spektrometrii absorpep atomowej rownolegle do metod kolo-
rvmetryeznych, a do oznaczania zawartosci arsenu metodg Gutzeita
wg PN-R1/C-04511.
3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytvezne pobierania 1 przy-
gotowywania probek
PN-81/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie maltych zawartose
arsenu

PN-81/C-04521/03 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawar-
tosci zelaza metoda kolorymetryczng z zastosowaniem tiocyjania-
nu (rodanku) amonowego

PN-80/C-04538 Analiza chemiczna. Oznaczanic malych zawartosci
miedzi

PN-77/C-04963 Analiza chemiczna. Oznaczanic pH wodnych roz-
tworow produktow chemicznych

PN-81/C-06501 Analiza
wskaznikOw

PN-81/C-06503
kolorymetrin

PN-74/C-60008
ksztattnych

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-85/0-79252 Opakowania 7 zawartosciy. . Znaki
i znakowanic. Wymagania podstawowe

BN-76/5046-02 Opakowania transportowe metalowe. Bebny lekkie

BN-73/6411-03 Opakowania
B¢bny 7 poliolefin. Wymagania 1 badania

BN-84/6414-06 Opakowania
Worki polictylenowe otwarte, plaskie bez fald bocznych, zgrze-
wane

chemicsna.  Przygotowanic  roztworow
Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworow do
i nefelometrn
Probniki do bez-

pobicrania  probek  produktow

transportowe

transportowe 7 tworzyw sztucznych.

transportowe 2 tworzyw sztucznych.

Przepisy o przewozie kolejg materiatow 1 przedmiotow niebezpiecz-
nych (PMN) 7z dnia 15 wrzesnia 1968 r. (Dz. TiZK z 1968 r.
nr 20, poz. 84 wraz 7z poOZnicjszymi zmianami)



Informacje dodatkowe

do BN-85/6016-62 7

Regulamin migdzynarodowy dla przewozu kolejg towaréw nicbez-
piecznych (RID) stanowigey zalgeznik 1 do Konwencji CIM (Dz.
U. 7z 1968 r. nr 21, poz. 137) wraz z pdzZniejszymi zmianami.
Zgodnie 7z tym regulaminem roztwor chlorku cynkowego zali-
czany jest do materiatdow zrgcych (k1. 8, L.m. 801 p. 12)

Specjalne warunki przewozu towarow niebezpiecznych w migdzy-
narodowej kolejowej komunikacji towarowej stanowigce Zalgcz-
nik 4 do Umowy o migdzynarodowej kolejowe) komunikacji
towarowej (SMGS) (Dz. TiZk z 1966 r. nr 7 poz. 35) wraz
z pOZniejszymi zmianami

Rozporzgdzenic Ministrow  Komunikacji 1 Spraw  Wewngtrznych
z dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkow i1 kontroli przewozu
drogowego materiatow niebezpiecznych (Dz.U. 7z 1983 r. nr 67,
poz. 301)

4. Normy zagraniczne
Buigaria BAC 8691-77 LIuHKOB XJIOpU/I TEXHUYECKH

Rumunia STAS 2262-68 Clorura de zinc tehnica, solugie
ZSRR T'OCT 7345-78 Luuk Xn0pHcTbii TexHuueckuil. Texnuvec-
KHE YCIIOBUS

5. Symbol wg SWW — 122]-353.

6. Autorzy projektu normy — dr inz. Jerzy Gawlowski, Instytut
Chemii Nieorganicznej w Gliwicach: mgr inz. Jadwiga Kielak, Maria
Kamionka, Zaklady Chemiczne TARNOWSKIE GORY oraz mgr
inz. Adela Koscielniak, Zaklad Doswiadczalny Hutnictwa Miedzi
Instytutu Metali Niezelaznvch w Legnicy.
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