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NORMA BRAN ŻOWA 
BN-71 

PRODUKTY 
N a wozy sztuczne 6019-08 

CHEMICZNE 
NIEORGANICZNE Zamiast I) 

Wapno magnezowe 

1. WSTEP 

1.1. Przedmiot nory. Przedmiotem normy jest 
wapno magnezowe otrzymywane jako odpad (~użell 

przy produkcji tlenku oynku oraz jako szlam odpa-
dowy przy flotacji rud cynkowo-ołowiowych i 

dziowych, którego głównymi składnikami są 
względnie węglany wapnia i magnezu. 

mie
tlenki 

Wapno magnezowe zawiera ponadto pożyteczne do
mieszki cynku, miedzi, manganu i kobaltu. 

1.2. Zastosowanie. Wapno magnezowe stosowane 
jest do chemicznej melioracji gleby kwaśnej. 

1.3. NorffiY związane 

PN-74/C-60008 Próbniki do pobierania próbek pro
dukt6w bezkształt~ch 

PN-74/C-87007.05 Nawozy sztuozne wapniowe. Nawo
zy węglanowe 

PN-70/H-04900 Surowce metali n1etelaznyoh. Po
b1eranie i przygotoY/anie pr6bek do sprawdzenia 
składu chemioznego 

PN-70/N-02120 Zasady zaokrąglania i zapisywani a 
liozb 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. Rodzaje. W zale~nośoi od poohodzenia roz
r6~n1a s1ę trzy rodzaje wapna magnezowego: 

al wapno magnezowe tlenkowe - otrzymywane jako 
odpad (żużel) przy produkcji tlenku cynku w pie
oaoh przewałowych, 

bl wapno magnezowe węglanowe - otrzymywane jako 
szlam odpadowy przy flotaoji rud cynkowo-ołowio

wyoh, 
ol wapno węglanow~ pomiedaiowe otrzy~wane 

jako Bllam odpadowy przy flotacji rud miedzi. 

2.2. Pr!lkład oznaczenia 
a) wapna magnezowego tlenkowego: 

WAPNO MAGNEZOWE TLENKOWE 50% CaOtllgO 
BN-71/6019-08 sw. 1432-19 

1) ZN-67/HPC-MN-02821, ZN-67/MPC-MN-02822. ZW-68/ 
MPC-MN-02825. 

2)5ymbol wg 5WWI 1432-19, 1432-225 t 1432-2a9. 

Grupa katalogowa X 15 2) 

b) wapna magnezowego węglanowego: 

WAPNO HAGNEZOWE ~GLA.NOWE 40% CaOtMgO 
BN-71/6019-08 SWW 1432-225 

e) wapna węglanowego pomiedziowego: 

WAPNO ~GLA.NO\YE POMIEDZIOWE 30% CaOtMgO 
BN-71/6019-08 SWW 1432-229 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania og6lne podano w tabl. 1. 

Tablica 1 

Rodzaj ~a 

powirmo być such., eypld.., ostudson. 
do t.mp.ratury umotliwiająp.j jego 
przewóz i wyładowywe.nl.., dające się 

Wapno magnezowe wysi.wać ręczni. lub lD8Che.n1.cznie, 
tlenkowe wapno nie powinno :aawierać brył, poza 

samorozpadovya1 

Wapno IIIII4PlIIIIOwe powinno dać się v,f8iewać lIIechanicz~ 
węglanowe rozrzutnild.elll 

Wapno węglanowe powinno się dać wysiewać toechan1czni. poIIiedsiowe 

3.2. Wymagania szc zegółowe podano w tabl. 2. 

X~U9a 2 

Wapno Wapno Wa pDO 
1III4Pl.- lIII4Plezo - węglano-

1f1IDa&ania 110_ we wę- we po-
tlenko- glancwe lllie4aio-
"e lOG 

Łączna ... wa.-toŚć wapnia i M-
gnam w przeUczeniu na tlenId. 

50,01) 40, 01
) (w 1;1'" lis\> dla -p_ ""'l:D8110- JO,O 

_go tl.nko .... go i węglanowego 
10+20%), 1', nie lIn1 ~j nit 

Za-..artoŚć ołowill (Pb), ~, ni. 
0,3 0,4 0 ,1 

więcej niż 

Z~ość eie.rld. siarczkowej 
roll~IlC .. l.n&J w wodzi e w 1,5 1,0 -prseUcseniu na 5°4, %, 
1I1. więcej nit 

Zawarto'& ~ (~Ol. ~. nie - 20,0 25 , 0 2) 
więcej niot 
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cd. tabl. 2 

\Vapno I Wapno Wapno 
magne- magnezo- węgl.eno-

\Vy~ zowe we wę- we po-
tlenko' glanowe miedzio-
we we 

Przesiew prze& sito o boku 
80,03) oczka bBdratowego 0,32 ... - 80,0 

%. nie lIIIliej nit 

Wyniki anal1. w zestawieniu z wartościami liczbowymi 
nalet,. zaokrąglić zgodnie z PN-70/N-02120. 

1) Dopuszcelna 04c~łka łącznej zawartości CaO+MgO 
rote wynosić d1.& wapna lIIIIgtIezowego t leDllowego -5%, wapna 
~&Cwego Wę8lanowego -2%. 

2) Dopuszczalne ~lne odstępstwo +2%. 
3)Dopusa~alne maksymalne odstępstwo -10%. 

4 . PAKOWANIE , PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT 

4 . 1. Pakowanie i transport. Wapno magnezowe na 
leży przewozić luzem w czystych i uszczelnionych 
wagonach otwartych lub innych środkach transpor
towych. 

4 . 2. Przechowywanie. Wapno magnezowe należy 

przechowywać na składowiskach do tego celu prze
znaczonych . Wapno odpadowe wymaga pryzmowania i 
pozostawienia bez przykryc i a. 

5 . BADANIA 

5.1. Program badań 
a) oględz i ny zewnętrzne, 

b ) oznaczanie zawarto śoi wapnia i magnezu, 
c) oznaczanie zawartośc i o łowiu, 

d) oznaczanie zawartości siarki siarczkowej ro~ 
puszczalne j w wodz i e , 

e; oznaczan ie zawarto ści wody, 
f) oznaczanie przesiewu. 

5.2 . Wiel kość partii. Partię stanowi wapno jed
nego rodzaju i jednej wysy łki. Masy part ii ni e o
granicza się. 

5. 3. Pobieranie próbek 

5.3 . 1 . Pobieranie próbek w czasie ładowania lub 
rozładowania . Jeżeli w miejscu załadunku lub roz
ładunku zainstalowane Sil me cha niczne urz!l.dzenia 
transportowe, nale ży próbki pobierać okresowo z 
ty oh urządzeń (ręcznie lub automatyczn i e)do prze
znaczonego do tego celu naczynia. Wie lkoś6 próbki 
ogólnej pobranej z j ednej part ii wysyłkowej po
winna wynos ić około 50 kg. 

5.3 . 2. Pobieranie próbek bezpośrednio z wagonó~ 
Próbki należy pobierać z każdego wagonu wg sche
matu "pojedynczej koperty" dla wagonów dwuosio
wych i wg schematu "potrójnej koperty" dla wago
nów czteroosiowych. Odległoś ć pomiędzy miejscami 
pobierania próbek powinna wynosi ć 1.5~2 m. Próbki 
należy pObierać próbnikiem wg PN-74/C-60008, po 
wbiciu go na całą głębokoś ć warstwy. 

5.4. Przygotowanie próbki do sprawdzenia składu 
chemicznego należy wykonać wg PN-70/H-04900. 

2.5. Opis badań 

5.5.1 . OględZiny zewnętrzne, polegające na 
sprawdzeniu postaci wapna i pozostałych wymagań -
wg t abl. 1. 

5.5.2.- Oznaczanie zawartości wapnia i magnezu 
należy wykonać w przypadku wapna magnezowego tlen
kowego i magnezowego węglanowego wg zał. 1. a w 
przypadku wapna węglanowego pomiedziowego wg 
PN-74/C-87007 .05. 

Dopuszcza się inne metody gwarantujące wymaganą 
dokładno ść oznaczania. 

5 .5.3. Oznaczanie zawartości ołowiu należy wy
konać w przypadku wapna magnezowego t lenkow~go i 
magnezowego węglanowego wg zał. 2 ro zd z. 1, a w 
przypadku wapna węglanowego pomiedziowep;o wg 
zał. 2 rozdz. 2. 

Dopuszcza się inne metody gwarantujące wymaganIl 
dokładność oZDaczania. 

5.5 . 4 . Oznaczanie zawartości siarczków rozpusz
czaląYch w wodz i e 

oznaozania. Ługowanie próbki 

wodą, wydzielenie siarkowodoru 
roztworu działaniem kwasu solnego, 
do jodowodoru i odmiareczkowanie 
t iosiarczanem sodowym. 

5.5.4.2. Apara tura i przyrząd:. 

a) Rotator. 
b) Zestaw aparatury (wg rysunku) . 

Woda 

1 - 1<01l1a z proiJk q 
2 - t:hTodmca 

przesączonego 

redukcja jodu 
nadmiaru jodu 

3 - pTUCZKa. z roztworem j odu 
4 - p [ucZkQ z roz tworem o,' tanu kadm /J. 
5 - palnik. 

5. 5. 4.J. Odczynn i ki t roztwory 
a ) Chlorek cynawy, roztwór w kwasie solnym: JO g 

ohlorku cynawego ro zpuśc ić w 500 cm3 kY/asu solne 

go (1, 18). 
b) Octan kadmowy, roztwór: 4 g octanu kadmowego 

rozpuścić w 66 cm3 kwasu octowego (80-procentowe
go) i dopełnić wodą do 1 dm), 

c) Jod sublimowany. roztw61' O. HI, 

d) Tiosiarczan sodo~J , roztwór O,1N, 
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e) Skrobia, roztw6r O,5-prooentowy, 
f ) Dwutlenek węgla. 

5.5.4.4. Wykonanie oznaozania. 1,000 g pr6bki 
umieścić w kolbie stożkowej pojemności 200 cm~ do
dać 50 cm) wody, zatkać korkiem i ługować na ro
tatorze przez 1 godz. Roztw6r przesączy ć , a vsad 
prze~ć wodą tak, aby og6lna ilość przesąozu wy
nosiła około 100 om). Przesącz umieśoi ć w kolbie 
pojemności )00 cm3 i połączy ć poprzez chłodnicę z 
pł 1lczką absorpcyjną zawierającą 20 cm) roztworu 
jodu rozoieńczonego do 200 cm) wodą. Za płuczką 
umieśo ić bezpi ecznik z 5 cm3 roztworu octanu ka
dmowego rozcieńczonego 200 m3 wody. 

Do kolby wlać z r ozd zielacza 25 cm) roztworu 
chlorku cynawego z kwas em s olnym. Przez l min po
zoetawić bez ogrzewania, a naatępnie ogrzewa ć do 
wrzenia i gotować przez 10 min. Odatawi ć paJnik, 
zawartość kolby ostud z:L0 przepuszczaj"c przez ca
ły czas przez aparaturę słaby strumień dWt.<tlenku 
węgla. 

Po całkowitym wy dzi eleni u się siarkowo doru od
łączyć kolbę , roztwór jodu i ootanu kadmu zebra ć 

razem do jednej kolby i miareczkowa ć nadmiar jodu 
roztwore m tiosiarczanu sodowego wobec skrobi. 

5.5.4.5. Obliczanie wynik6w. Zawartość siarki 
siarczkowej (X) rozpuszczalnej " wodz i e obliczy ć 

w procentach według wzoru 

w kt6rym: 

( V , - V
2

) · 0 , 0018 ·100 
X 

m 

V1 - obj ętość 0,1 li roztworu jodu wzięta do 
absol'pcji, cm), 

V1 - obj ętość 0,1"N ro ztworu tios l arczl\nu so
dowego zużytego do miareczkowania, cm3, 

m - odważka pr6bki , g, 
0,0048 - ilość siarki w przeliozeniu na S04' 

odpowiadaj ąca 1 cm) roz -cfloru, g. 

5.5. 4.6. Dopuszozalna różnica między wynikami 
r6wnoległych oznaczań nie pow inna pr~ekraczać 

pr~ zawartośoi siarkl: 
do 0,5% - 0,05%, 

powyżej 0, 5 do 1,0% - 0,10%, 
powyżej ',0 d.o 1 , 5% - 0,1 5% . 

5.5.4. 7 . Wy~jk . Za wynik należy przy j ąć średni ą 

arytmetyczną dwóch równoległych oznft0zań zgodnych 
z 5. 5.4 .6 . 

;.5.5. Oznaozan1e~awartości wody 

5. 5.5 .1 . Zasada metodl . Sus zen~~ próbki w tem
peraturze 1050 C 1 o kre śle ni e wagowe ubytku masy 
próbki. 

5.5.5.2. Apar atura. Suszarka elektr.yozna z re
gulacją temperatury. 

5.5.5.3. Wykonanie oznaczani a. 500 g próbki 1'0. 

łoży ć r6wną warstwą na tacy i wstawić do suszarki 
ogrzanej do temperat ur.y 1050 C. Suszyć do uzyska
nia stf\łej masy. Po wyjęoiu z sus:!:.arJc1 próbkę 

ostudzić do temperat~ry pokojowej 1 zwaźl ć z do
kładno śo ~ 1l do 1 g. 

5.5.5 .4 . Obliczanie wyników. Zawartość wody (Z1) 

o bliczyć w proce ntach wg wzoru 

m 

'I kt6ry ol : 
m - masa pr6bki przed suszeniem, g, 

m1 - masa próbki po suszeniu , g. 
Za wynik przyjąć WYLik jednego oznaozania. 

2.5.6. Oznaczanie przesiewu 

5.5.6.1. Pl'z:rządy 

a ) Sito o boku oczka kwadratowego 0,)2 mm. 
b) Naczynie zbierające. 
c) Wstrz&sarka mechanic zna. 

5.5.6.2. Wykonanię oznaczania . Około 2 kg wapna 
pobranego z pr6bki ogólnej umie śo ić w sus zarce i 
6uszyć t a k , aby zawartość wody zmniejszyła s i ę do 
około 10%. Nas tępnie odwaźy ć 100 g podsuszonego 
wapna i wsypać na sito o boku oczka kwadratowego 
0 ,32 um i ee zczone nad naczyniem zbierająoym. (W 
przypadku I"apna magne zowego tlenkOI,ego oznaozanie 
nale zy fiYkonać bezpo środnio z pró bki ogólnej bez 
podsuszania) . Sito zamknąć pOkrywą, cało ść umieś
cić na ws trząsarc e mechanicznej i wy t r ~ 4Bac p~~ez 

1? mi n. Dopuszcza się przetarci e pozos tałości na 
sicie pędzelkiem lub pa l ce m. 'łf przypadku braku 
ws trzą,s arki dopu6 z:czalne jes t prz·es i a we.ni e ręczn e. 

Zawartość przesiewu ( X 2 ) o blic zyć w prooentach wg 

wzoru 

w którym: 

mz - masa przesiewu, g, 
m - od"Bzka próbk i , g. 

Za wynik przy ~ąć wynik jednego oz,naczania. 

~6. Zaświadczeni e Jakośc i . Do każdej parti i 
wapna nale~ dołączy ć atest zaw iera j ąoy st ... t er 
dzeni e 2'.godnośc i z norm'l oraz co n/l.jmniej: 

a) nazw~ lub znak wytw6rcy, 
b ) ~a zwę materiału, 

c) Wli Sę part it. 
d) nw:ler nor::;y . 

K O NI BC 

Zaląc~ni ki 

Info r~. ~~ je dodatkowe 
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UŁłCZlIK 1 

OZNACZANIE ZAWARTO§CI WAPNIA I MAGNEZU W WAPNIE MAGNEZOWYM 
TLENKOWYM I W WAPNIE MAGNEZOWYM gGLANOWYM 

1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie pr6bki w 
kwasach. oddzielenie krzemionki i stopienie pozo
stałości. Wytrącenie kationów przeszkadzająoyoh 

urotropiną i dwuetylodwutiokarbaminianem sodowym 
oraz zmiareozkowanie wapnia i sumy wapnia i ma
gnezu roztworem wersenianu sodowego wobeo tluo
reksonu i tymolottaleksonu. 

2. OdozYnniki i roztwory 
a) Kwas solny (1.18) i roztwol'7: '+1. 1+5. 
b) Kwas azotowy (1.4). 
c) Kwas fluorowodorowy (1.'3). 
d) Kwas siarkowy (1.83)~ 

e) W~glan sodowo-potasowy. 
t) Wodorotlenek potasowy. roztw6r 20-prooentowY, 
g) Urotropina. roztw6r 30-prooentowY. 
h) Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy, roztw6r 

1 O-prooentowy. 
i) Cyjanek potasowy. 
j) Roztw6r buforowy (pH.10):54 g ohlorku amono

wego rozpuśoić w malej objętośoi WOdy, dodać 

3500013 amoniaku (0,91). rozoieńczyć do 1 dm3• 
k) Tropeolina O. roztw6r wodny 0.1-prooentowy, 
l) Wskaźnik mieszany do miareozKowania wapnia: 

0,20 g tluoreksonu i 0,12 g tymolottaleksonu ro
zetrzeć dokładnie z ?O g azotanu potasowego. 

m) Tymolottaleksonl mieszanina z azotanem pota
sowym w stosunku 1:100, 

n) Komplekson III. roztw6r O,1NI 37.24 g werse
nianu dwu6odowego rozpuśoić w wodzie i uzupełnić 

do objętośoi 2 dm3_ 

Określenie miana roztworu kompleksonu· III: od
ważyć około 0,02 g magnezu metalicznego (99.99%) 
z dokładnośoią do 0,0002 g, rozpuśoić w 20 cm3 roz
tworu kwasu solnego (1 +5), dodać 30 cm3 buforu 
amoniakalnego, szczyptę oyjanku oraz tymolofta
leksonu i miareozkować na zimno roztworem werse
nianu do zaniku niebieskiego zabarwienia. loIiano 
roztworu obliozyć wg wzoru 

w kt6rym: 

K=~ 
V 

m - odważka magnezu, g. 
V - objętość zużytego roztworu wersenianu, cm3• 

3. Wykonanie oznaczania. Odważyć 1 g pr6bki do 
zlewki pojemności 250 cm3• zwilżyć wodą, dodać 
20 0013 kwasu solnego (1,18) i ogrzewać W oiągu 
, O min. Dodać' O 0013 kwasu azotowego, zlewkę prz:r
kl'7ć szkiełkiem zegarkowym. ogrzewać do ukońoze

nia burzliwej reakoji. Zdjąć szkiełko. zmyć wodą 

i odparować do sucha_ Pozostałoś~ zwilżyć 5 0013 

kwasu solnego (1,18), dodać 50 0013 gorącej wody i 
ogrzać do wrzenia_ 

Roztw6r przesączyć przez sączek średni do kolby 
pomiarowej pojemności 500 0013 • Osad na sączku 

przemyć gorąoą zakwaszoną kwasem solnym wodą, a 
następnie samą wodą. 

Sąozek z osadem spalić i wyżarzyć w tyglu pla
tynowym, dodać 10 cm3 kwasu fluorowodorowego, 1 cd 
kwasu siarkowego, ogrzewać do odpędzenia białYCh 

par_ Tygiel ostudzić, ścianki zmyć wodą i ponow
nie ogrzać do całkowitego odparowani~. Pozosta
łość stopić z 6 g węglanu sodowo-potasowego, roz
puścić w roztworze kwasu solnego (1+1) i roztw6r 
po niewielkim zagęszozeniu dołączyć do pierwszego 
przesączu. Do tak otrzymanego roztworu dodać ~ 
lami roztwór wodorotlenku potaso~ego do uzyskania 
pH.3~4, ogrzać do 70oC, wytrąciĆ wodorotlenki za 
pomooą 15+20 cm3 roztworu urotropiny. Całość po
zostawić na 30 min, a następnie dodawać kroplami 
20+40 cm3 roztworu dwuetylodwutiokarbaminianu so
dowego i pozostawić na 30 min w Ciepłym mie·jsou 
do skoagulowania osadu_ 

W przypadku wystarczającej ilości odozynnika 
strącającego osad jest zbity, a roztw6r ponad nim 
klarowny. Ilośoiowe wytrącenie należy sprawdzić 

przez dodanie kilku kropli roztworu dwuetylodwu-
tiokarbaminianu. Po ostudzeniu 
czyć do kreski i odsączyć przez 

roztwór rozcień

suohy fałdowany 

sączek do suohej zlewki dla oznaczania zawartośoi 
wapnia i magnezu. 

4. Miareozkowanie wapnia. Z przesączonego roz
tworu odmierzy ć kolbą pomiarową 200 cm3 do zlewki 
o pojemności 600 cm3, zagęścić do objętości 
'00 cm3• Po ostudzeniu roztworu dodać dwie krople 
tropeoliny. następnie roztworu wodorotlenku pota
sowego do zmiany zabarwienia żółtego w r6żowe, 

0,3 g cyjanku potasowego, szczyptę mieszanego 
wskaźnika i miareozkować roztworem kompleksonu 
III do zmiany zabarwienia z ciemnozielonego IV ma
iinoworóżowe. 

5. Obliczani e Wlnik6w. Zawartość wapnia (X) ob
liozyć w procentach wg wzoru 

V1 -K-1,648 - 2,5 
x = m ·100 

w lr t 6ryo : 
Vi - Objętość roztworu kompleksonu III zuży

ta do mjareczkowania. cm3, 
K - ilość magnezu odpowiadająca 1 cm) kom

pleksonu III, g, 
',648 - stosunek maa atomowych wapnia i magnez~ 

m - odważka probki, g. 

6. Miareozkowanie SUmy wapnia i magnezu. Do dru
giej zlewki pojemności 400 cm) odmierzyć kolbą 
pomiarową 200 cm3 roztworu i zagęścić do objętoś
ci 100 om3• Do zimnego roztworu doda ć 20 cm3 roz
tworu buforowego, 0,3 g cyjanku potasowego oraz 
szczyptę tymoloftaleksonu. Miareczkować roztworem 
kompleksonu III sumę wapnia i magnezu do zaniku 
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niebieskiego zabarwienia (przejście w lekko żół

te) • 

7. Obliczanie \!;lników. Zawartoś ć' magnezu (X
1

) 

obliczyć w procentach wg wzoru 

(' V - V ) ·K·2,5 
X =_ 2 1 • 100 

1 m 
w którym: 

V1 
objętoś ć roztworu kompleksonu III zużyta 

do miareczkowania wapnia , cm3, 

V2 - objętoś ć roztworu kompleksonu III :.lużyta 

do miareczkowania s uooy wapnia , magnezu, "-

cm3, 

K - iloś ć magnezu odpowiadająca 1 cm3 roztworu 
kompleksonu III. g, 

m - odważka próbki, g. 

8 . Dopuszczalne różnic e r iędzy wynikami równo
ległych oznacza~ nie powin J~ przekrac zać przy za
wartości wapnia: 

do 10",;j - 0,10% 
powyżej 10 do 20$~ - 0,20% 
powyżej 20% 0 ,30% 

przy zawarto ści magnezu 1 do 5% - 0 ,1 % 
powyżej 5 do 10% - 0, 3%. 

Z4UCZłfIK 2 

OZNACZANIE ZAWARTO§CI OŁOWIU 

1. Metoda oznaczania zawartości ołowiu w wapnie 

msgnezo!ym tlenko wym i wapnie magnezowym węglano

!!.l!!!. 

1.1. Zasada oznaczania . Rozpuszczenie próbk i w 
kwasie solnym i azotowym, zredukowani e żelaza 

kwasem a skorbinowym i polarograficzne oznaczanie 
ołowiu w roztworze chlorku sodowego. 

1 . 2. Odczynn iki i roztwory 
a ) Kwas solny (1,18 ) i roztwó r 1+1. 
b ) Kwa~ azotowy (1,4 0) i roztwór 1+1. 
c ) Kwas aS kor binowy, roz tw6r 2-proc ell Lowy (ś wi i! ' 

żo przygotowany). 
d) Oranż metylowy, roztw6r O, l-procentowy . 
e ) Żelatyna. roztw6r O,S-pro centowy (ŚW i eżo 

przygoto wany ) • 
f) Ro zt wór buforowy : 385,4 g octanu amonowego 

i 358 cm] kwasu oc to we go (80-procentowego ) w 1 dm 3 

roz tvloru . 
g ) Roz twór pod s tawowy: 200 g chlorku sodowego i 

0,1 g kl~ju stolarskiego rozp ~ śc i ć w zlewc e w 
800 cm3 wody , pl'z t' nieść do kolby pomIarowej po
jemności 1 dm3 , dodać 15 cm3 ro zt wor ~ buf orowego, 
2 cm 3 0,1 -procentowego roztworu oranż u metylo wego , 
uzupe ł n i ć wodą do kre s ki i wymie ~za ć ( pH~3~ 3 , 5) . 

h) Roztw6r wzorco~ ołowiu: 0 , 500 g metaliczne
go ołow iu (\ zawartośc i :,; 1 nimum '39 , 99% Pb (w po 

stac i wiórek) umieśoić w zlewce pojEmnOŚCi 

400 cm3 i rozpuśc i ć w 20 cm ) roztworu kwa s u azo
towego (1+1 ) . Roztwór odparować do obję to ś ci 

,~3 cm) , doda ć 5 c m3 kwasu s o l nego (1 ,1 8) i po
nownie odparowa ć do m8łej objęto ści.. Odparo 'hRr.ie 
powtarza ć jesznze z 5 cm3 kwa~u solnego (1,1 8) . 
Do otrzymanego chlorku o łowiawego doda ć 250 cm 3 

ro ztworu kwasu so lnego (1+1 ) , podgrza ć do tempe
re.tUTy 60o

C. Następnie przela ć roztw6r do kolby 
pomiarowej pojemno śc i 1 dm3, ochłodzić , uzup ełni ć 
wod ą d~ kres ki i wymi p. sza ć . 

1 cm} rozt '~o ~".l zawiera 0, 5 mg ołowiu. 

1.3. Wykonanie oznaczani a. 2 g pr6bk i rozpuści ć 

w zlewce pojemności 250 cm3 w 20 cm3 wody kr61ew-

skiej i odparowa ć do sucha. Do suchej pozostało ś 

c i doda ć 5 cm 3 kwasu solnego (1,18) i odparować , 
tak aby osad pozostał jeszc ze wil~otny, zlewkę 

ostudzi ć , do da ć 10 cm3 roztworu kwasu askorbi no
wego i odstawi ć na 5 min . Następnie dodać 100 cm3 

r ozt woru podstawowego, zawarto ść zlewki prze nieść 

do kolby pomiarowej pojemno ści 200 cm3, uzupełni ć 
do kreski roztworem podstawowym i dokładll1.e wy 
mies zać. 

Część roztworu przela ć do naczY:Jka polarogra
fic znego i wykona ć rejestrac ję fali ołowiu w za
kresie p ot encjału od -0,1 5 do - 0 ,4 V, przy odpo
wi ednio dobranej czułości galwano metru. DIaokreś
lenia zawarto ś ci ołowiu";. badanej prÓbce należy 
r6wnolegle przygotować próbk ~ zawieraj~cą r oz t w6r 
wzorcowy ołow i u dodany prze d. rozpus'zcze nl~m r,rób
ki. 

Il o ś ć ołowi u do dana z ro~t",orem wzr ocow ym po
winna wynosi e.: 0 , 8 ~ 1,2 z.awarto.3ci ołowiu w prób
.;: e badane j . 

1.4. Obliczani e wy ni kó", . Zawartoś ć ołowi u ( X ) 

Obl i czy ć w procentach wg wzoru 

w kt 6rym: 

h . b 
X = 11i( H - h ) • 1 00 

h - wysokoś ć fali CłCW1 U ot r zymana z pr 6b~i b~z 

wzoroa, mm, 

H wysoko ś ć fali ołowiu otrzymana z próbki ze 
wzorce m, mm , 

b - i lo ,; :: gramów ołowiu dodana" r Ol. twore :o, łfWr
co wym, 

fR - odważka pr6bk L, g. 

1. 5. Dopuszc zalna r6żnica mi ędzy r6wuo : ~~ ! ~i 

oznaczaniami nie powinna p-,"zekracH. ć prz:!, z~wa!"" 

to~ci o łowiu: 

0,02 do 0 ,1 0% - O, u05% 
powyi~j 0,10 do 0,40% - 0 ,010%. 
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2. Ketody oznaczania ołowiu fi wapnie węglano!ym 
pom1edziowym 

2.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie pr6bki w 
kwasie solnym. oddzielenie miedzi przez cementację 
żelazem zredukowanym wodorem i oznaczanie polaro
graficzne zawartości olowiu w roztworze kwasu 
solnego. 

2.2. Aparatura . Polarograf z kompletnym wyposa
żeniem . 

2.3. Odczynniki i roztwory 
a ) Kwas solny (1 .1 8 ) i roztwory: 1+1 i 2+1. 
b) Kwas azotowy (1.40) i roztw6r 1+1. 
c) Żelazo zredukowane wodorem (proszek). 
d) Żelatyna , roztw6r O,05-procentowy. 
e) Wzorcowy roztw6r ołowiu: 1,000 g drobnych 

wiórk6w ołowiu (99,99%) rozpuśc ić w kolbie stoż

kowej pojemno ści 250 cm3 w 20 cm3 roztworu kwasu 
azotowego (1+1). Roztw6r odparować do małej obję
to śc i (2~ 3 cm3 ), dodać 15 cm3 kwasu solnego (1,1 8 ) 
i ponownie odparować do małej objętości. Odparo
wanie przeprowadzać jeszcze dwa razy z 5 c;( kwasu 
solnego. Do otrzymanego roztworu ohlorku ołowiu 
doda ć 250 cm) roztworu kwasu solnego (1+1). Jeśli 
przy tym str~c~ się kryształki chlorku ołowiowego, 
roztw6r ogrzać do ioh rozpuszozenia . Następnie 

przelać do kolby pomiarowej pojemności 1 dm3, do
dać jeszcze 250 cm3 tego samego kwasu solnego, o
studzi ć , dopełni ć wodą do kreski i starannie wy
mieszać . 

1 cm3 roztworu zawi er a 0, 001 g o łowiu. 

2.4. Wykonan i e oznaczania . 2 g dro bno roztartej 
próbki rozpuścić w ko l bie st o ~kowe j pojemności 

200 cm3• dodać 25 cm) kwasu solnego (1,1 8) , 10 cm3 

kwasu azotowego (1.40 ) i odparować pr awi e do su-

oha. Następnie dodać - 30 cm3 roztworu kwa8u 801n~
go (2+1) i gotować przez 25 min. Po ostudzeniu do 
temperatury pokojowej roztw6r wraz z osadem prze
lać do kolby pomiarowej pojemności 100 cm3• spłu
kuj~c resztę osadu 50 cm3 roztworu kwasu solnego 
(1+1). Roztw6r uzupełnić wodą do kreski . staran
nie wymieszać i pozostawić do opadnięcia osadu. Z 
klarownego roztworu pobrać do suohej kolby lub 
zlewki 30~40 cm3 roztworu, dodać 0,5 g sproszko
wanego ~elaza zredukowanego wodorem do odbarwie
nia s ię roztworu. Następnie odsączy ć nadmiar że

laza , odmierzy ć do suchej zlewki 25~30 cm3 prze
sączu . dodać 4 krople roztworu żelatyny i natych
miast polarografować. 
Rejestrację fali ołowiu przeprowadzać w zakre

s i ę potenojałów 0. 4 ~ 0,8 V. dobi eraj &c odpowied
nią czułość galwonometru. Równolegle przeprowa
dzić oznaczanie zawarto śoi ołowiu w próbce z do
datkiem wzorcowego roztworu ołowiu w ilośoi Ot8T 
1.2 przypuszozalnej zawartośoi w próbce badanej. 

2.5. Obliczanie !ynik6w. Zawartość ołowiu (%1) 

Obliczyć w proc enta~h wg wzoru 

h·b .100 
X1 = (H - h)' m 

w kt6rym: 
h - wysokość fali pr6bki badanej bez dodatku 

wzoroa. mm. 
H - wyso ko ś ć fali pr6bki badanej z dodatkiem 

wzorca, mm. 
b - zawartość ołowiu w dodane j Obj ętości roz

tworu wzorcowego. g , 
fn - odwa~k~ pr6bki , g. 

2.6 . Dopuszozalna różnica między wyni kamirówn<>
ległyCh oznaczań ni e powinna przekraozać przy za
wartośoi ołowiu 0, 02~0.10% - 0, 01%. 

INFORMACJE DODATKOWI 

Uwagi do wydania IV. Wprowadzono zmianę 4 ogloszon~ w Biuletynie PKN1M nr 6 & 1978 r. 
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