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NORMA BRANZOWA
BN-71

PRODUKTY 10-

CHEMICZNE Nawozy sztuczne 6019-08
NIEORGANICZNE Zamiast 1)

Wapno magnezowe
Grupa katalogowa X 152)
1. WSTEP b) wapna magnezowego weglanowego:

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
wapno magnezcwe otrzymywane Jako odpad (2zuzel)
przy produkcji tlemku oynku oraz jako szlam odpa-
dowy przy flotacji rud cynkowo-oiowiowych i mie=-
dziowych, ktdrego giéwnymi skadnikami sq tlenki
wzglednie weglany wapnia i magnezu.

Wapno magnezowe zawiera ponadto pozyteczne do=-
mieszki cynku, miedzi, manganu i kobaltu.

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

1.3. Nor zwigzane

PN-74/C=-60008 Prébniki do pobierania prébek pro-
duktéw bezksztaXtnych

PN-74/C-87007.05 Nawozy sztuczne wapniowe. Nawo-
zy weglanowe

PN-70/H=04900 Surowce metali niezelaznyoh. Po-
bieranie i przygotowanie prébek do sprawdzenia
sk¥adu chemicznego

PN-70/N-02120 Zasady zaokrgglania i
liczdb

zapisywania

2, PODZIAL T OZNACZENIE

2.1. Rodzaje. W zaleznosci od pochodzenia roz-
réznia sig¢ trzy rodzaje wapna magnezowego:
a) wapno magnezowe tlenkowe - otrzymywane jako

WAPNO MAGNEZOWE WEGLANOWE 40% CaO+MgO
BN-71/6019-08 SWW 1432-225

c) wapna weglanowego pomiedziowego:

WAPNO WEGLANOWE POMIEDZIOWE 30% CaO+MgO
BN-71/6019-08 SWW 1432-229

3. WYMAGANTIA
3.1, Wymagania ogdélpe podano w tabl. 1.

Tablica 1

Rodza§ Wymagania

powinno byé suche, sypkie, ostudzone
do temperatury umozliwiajacej jego
przewéz i wytadowywanie, dajgqce sieg
wysiewaé recznie lub mechanicznie;
wapno nie powinno zawieraé bryi, poza
samorozpadowymi

Wapno magnezowe
tlenkowe

Wapno magnezowe powinno dad sie¢ wysiewal mechaniczuym

weglanowe rozrzutnikiem
Wapno weglanowe :
jedgiowe powinnc sie daé wysiewal mechanicznie

3.2, Wymaganis szczegolowe podano w tabl. 2.
Zablica 2

odpad (zuzel) przy produkcji tlenku cynku w pie=-
W Wi Wapno
cach przewalowych, m:g_ m:g:m_ wezlmo-
b) wapno magnezowe weglanowe - otrzymywane jako Wymagania :::.nko- :' ve‘-" :10 .zio_
szlam odpadowy przy flotacji rud cynkowo-cZowio- we we
wych,
igczna zewartodd wapnia i ma-
¢c) wapno wegglanows pomiedziowe - otrzymywane gnezu w przeliczeniu na tlenki "
jako szlam cdpadowy przy flotacji rud miedzi. {w tym ¥g0 dla wapns magnezo- | 50,0%) 4c,0) | 30,0
wego tlenkowego i weglanowego
2.2, PrzykXed oznaczenia 10+20%), %, nie mnioj niz
a) wapna magnezowego tlenkowego: Zavartos oxowiu (), %, nie | 4 b.& &3
WAPNO MACNEZOWE TLENKOWE 50% CaO+MgO wigoo] niZ i ! :
BRN-71/6019-08 SWW 1432-19 Zawartodé siarki siarczkowej
rozpusscsalnse] w wodzie w 1,5 1.0 B
przeliczeniu ns 50,, Py ¥ o
we wlgee) niz
1) ZN-67/MPCMN-02821, ZN=67/MPC-MN=02822, ZR-68/
MPC-MN-02825, Zawartodé wody (H,0), %, nie - 20,0 25,02)
2) symbol wg SWW: 1432-19, 1432-225 { 1432-229, Wiemes mk
Zjednoczenie Goérniczo-Hutnicze Metali Niezelaznych METALE
Ustancwiona przez Generalnego Dyrektora Zjednoczenia Gorniczo-Hutniczego
Metali Niezelaznych dnia 18 stycznia 1971 r. jako norma obowigzujgca w zakresie
produkeji od dnia 13 maja 1971 r. (Mon. Pol. nr 27/1971, poz. 179)
Wydanie IV Cene 2t 5,20

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINFE

Druk. Wyd. Noerm. W-«& Ark. wyd. 0,95 Nakt. 400 + 22 Zom.2487‘/78
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Ds5.1. Ogledziny zewngtrzne, polegajace na

sprawdzeniu postaci wapna i pozostazych wymagan -

2:5.2. Oznaczarie zawartosci wapnia i magnezu
nalezy wykonac¢ w przypadku wapna magnezowego tlen-

cd, tabl, 2 5.5. Opis badan
Wapno Wapno Wapno
. \ magne=- | magnezo- | Weglano=
Tymagania zZowe we we- |We po-
tlenko- glangwe miedzio~ tabl. 1
we we wg table le
Przesiew przez sito o boku 3
oczka kwadratowego 0,32 mm, — 80,0%) | 80,0
%, nie mniej niz

Wyniki analiz w zestawieniu z wartosciami liczbowymi
nalezy zaokraglié zgodnie z PN-70/N-02120.

1) popuszezalna odchytks tacznej zawartosci CaO+Mg0
mze wynosi¢ dla wapna magnegzowego tlenkowego -5%, wapna
magn 8o wegl 80 =2

%) Dopuszezalne waksymalne odstepstwo +2%.

3)Dopuslaa1ne maksymalne odstepstwo -10%,

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4.1, Pakowanie i transport. Wapno magnezowe na-
uszczelnionych
transpor-

lezy przewozié luzem w czystych i
wagonach otwartych lub innych s$rodkach

towych.
4.2. Przechowywanie. Wapno magnezowe nalezy

przechowywaé¢ na skladowiskach do tego celu prze-

znaczonych. Wapno odpadowe wymaga pryzmowania i

pozostawienia bez przykrycia.

. BADANIA
5.1. Program badan
a) ogledziny zewnetrzne,
b) oznaczanie zawertosci wapnia i magnezu,

¢) oznaczanie zawartosci ctowiu,

d) oznaczanie zawartosci siarki siarczkowej roz-
puszczalnei w wodzie,

€, oznaczanie zawartosci wody,

f) oznaczanie przesiewu.

5.2. Wielkosé partii. Parti¢ stanowi wapno jed-

nego rodzaju i jednej wysyzki. Masy partii nie o=
granicza sieg.

5.3. Pobieranie prdébek

5.3.1. Pobieranie prdbek w czasie Yadowania lub
roziadowania. Jezeli w miejscu zatadunku lub roz-
tadunku zainstalowane sg
transportowe, nalezy prébki pobierad
tych urzgdzen (recznie lub automatycznie)do prze=-
znaczonego do tego celu naczynia. Wielkos$é prdbki
ogélnej pobranej z jednej partii wysylkowe] po=-
winna wynosié okoto 50 kg.

mechaniczne urzadzenia
okresowo z

5.3.2. Pobieranie prébek bezposrednio z wagoniw.
Prébki nalezy pobierad z kazdego wagonu wg sche=-
matu ,pojedynczej koperty" dla wagondéw dwuosio=-
wych i wg schematu ,potrdjnej koperty" dla wago-
néw czteroosiowych. OdlegZosé¢ pomiedzy wmiejacami
pobierania prébek powinna wynosié 1,5+2 m. Prébki
nalezy pobieraé prébnikiem wg PN-74/C-60008, po
wbiciu go na caxg gigbokosc warstwy.

5.4. Przygotowanie prdbki do sprawdzenia skZadu
chemicznego nalezy wykonaé wg PN-70/H-04900.

kowego 1 magnezowego wgglanowego wg zax. 1, a w
przypadku wapna weglanowego
PN-74/C-~8T7007.05.

Dopuszcza sig¢ inne metody gwarantujgce wymagang
dokZadnosé oznaczania.

pomiedziowego wg

5.5.3., Oznaczanie zawartosci oXowiu nalezy wy-
konaé w przypadku wapna magnezowego tlenkowege i

magnezowego weglanowego wg zat. 2 rozdz. 1, a w
przypadku
zat.

Dopuszcza sig inne metody gwarantujgce wymagang

dokZadne$¢ oznaczania.

wapna weglanowego
2 rozdz. 2.

pomiedziowego wg

5.5.4. Oznaczanie zawartosci siarczkdéw rozpusz-
czalnych w wodzie

oznaczania. FIugowanie prébki

przesgczonego

5.5.4.1. Zaseda
wodg, wydzielenie
roztworu dzia*aniem kwasu solnego, redukcja jodu
do jodowodoru i odmiareczkowanie nadmiaru jodu

siarkowodoru =z

tiosiarczanem sodowym.
5.5.4.2. Aparatura i_przyrzgdy
a) Rotator.
b) Zestew aparatury (wg rysunku).

1 - kolba z probkg

2 - chlodnica )

- 3 - pluczka z roztworem jodu

) 4 - pluczka z roztworem ortanu kadmis
5 - palnik

5.5.4.3. Odczynniki i roztwory
a) Chlorek cynawy, roztwér w kwasie solnym: 30 g
kwasu solne=-

chlorku cynawego rozpuscié w 500 cm3
ge (1,18),

b) Octan kadmowy, roztwér: 4 g octanu kadmowego
rozpuseié w 66 co® kwasu octowego (80-procentowe-
go) i dopeinic wodg do 1 dmj,

¢) Jod sublimowsny, roztwdr 0,1M,

d) Tiosiarczan sodowy, roztwér 0,1N,
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e) Skrobia, roztwér 0,5-procentowy,
f) Dwutlenek wegla.

5.5.4.4. Wykonanie oznaczania. 1,000 g prébki
umiescié¢ w kolbie stozkowej pojemnodeci 200 om%do—
daé 50 om3 wody, zatkacé korkiem i Xugowaé
tatorze przez 1 godz. Roztwdér przesaczyé, a
przemy¢é wodg tak, aby ogélna i1losS¢ przesgczu wy-
nosiza okozo 100 cm3. Przesgacz umiescié w kolbie
pojemnogei 300 cm3 i poxaczyé poprzez chiednice 2z
pzuczkg absorpcyjng zawierajacg 20 cm3
Jodu rozcienczonego do 200 cm3 wodg.
umieécié bezpiecznik z 5 cm
dmowego rozcienczonego 20 om3

na ro=-
osad

roztworu
Za pzxuczky
roztworu octanu ka-
wody .

Do kolby wlaé z rozdzielacza 25 cm3 roztworu
chlorku cynawego z kwasem solnym. Przez 1 min po-
zostawié bez ogrzewania, a nastgpnie ogrzewad do
wrzenia i gotoweé przez 10 min. Odstawié painik,
zawarto$é kolby ostudzié przepuszczajgc przez ca-
Iy czas przez aparature staby strumied dwutlenku
wegla.

Po catkowitym wydzieleniu si¢ siarkowodoru od-
2gczyé kolbe, roztwdér jodu i octanu kadmu zebraé
razem do jednej kolby i miareczkowac nadmiar jodu
roztworem tiosiarczanu sodowego wobec skrobi.

5.5.4.5. Obliczanie wynikéw. Zawartosé siarki
siarczkowe] (X) rozpuszczalne] w wodzie obliczyé

w procentach wediug wsoru

x:g“ -V,)-0,0018 - 100
m

w ktérym:

v

4 = objetosé 0,1H reztworu jodu wzigta do

absorpeji, cm3,
VQ - objetesé 0,1N roztworu tiosiarczanu so-
dowego zuzytego do miareczkowania, em’,

m - odwazka prébki, g,
0,0048 = ilos¢é sisrki w przeliczeniu na S0
odpowiadajaca 1 cn®

ﬁ.i.g.é. Dopuszc¢zalna réznica miedzy wynikami

réwnolegkych oznaczai nie powimna preckraczad
przy zawartosdci siarki:
do 0,5% - 0,05%,
pewyzej 0,5 do 1,0% - 0,10%,
powyzej 1,0 do 1,5% = 0,15%.

4
roziworu, g.

2:2:4.7. Wynix. Za wynik nalezy przyjaé Srednig
arytmetyczng dwéck rdwnolegiych ozneczen zgodnych
Z 5.5.4.6.

5¢5.5. Oznaczanie zawartcsdci wody

5:5:5.1. Zasada metody. Suszenie prébki w
peraturze 105°C i okreslenie wagowe
prébki.

tem-
ubytku masy

5.5.5.2. Aparatura. Suszarka elektryczna z re-
gulacjgq temperatury.

5¢5.5.3., Wykonanie oznaczania. 500 g prébki ros-
Yozy¢ réwng warstwq na tacy i wstawié do suszarki
ogrzane]j do temperatury 105°C. Suszy¢ do uzyska=
nia staXej wasy. Po wyjeciu 2 suszarkl prébke
ostudzic¢ do temperatury pokojows) i zwazyé z do=-
k+adnosciq do 1 g.

2:5.5.4. Obliczanie wynikdéw. Zawartoéé wody (X,)

obliczyé w procertach wg wzoru

w ktérym:
m - masa prdbki przed suszeniem, g,
m, - masa prébki po suszeniu, g.
Za wynik przyjgaé wynik jJednego oznaczania.

5.5.6. Oznaczanie przesiewu

5.5.6.1. Przyrzgdy
a) 51to ¢ boku oczka kwadratowego 0,32 mm.

b) Naczynie zbierajgce.
¢) Wstrzasarka mechaniczna.

5.5»6.2. Wykonanie oznaczania. OkoXo 2 kg wapna

pobranego z prdébki ogélnej umiescié w suszarce i
sugzy¢ tak, aby zawartoéé wody zmniejszyia sie do
okoto 10%. Nastecpnie odwazyé 100 g podsuszonego
wapna i wsypac¢ na sitc o boku oczka kwadratowego
0,32 umleszczore nad naczyniem zbierajgoym. (W
przypedku wapna magnezowego tlenkowego oznaczanie
nalezy wykonad bezpoirodnio z prébki ogélmnej bez
podsuszania). S5ito zamkngqé pokrywsg, caiosc umiesd-
cié¢ na wstrzgsarce mechaniczne] i wyirzgsac przez
15 min. Dopuszcza sig¢ przetarcie pozostaXogci na
gicie pgdzelkiem lub palcem. ¥ prazypadkn braku
watrzgsarki dopuszczalne jest przesiewanie reczre.
Zawartos$< przesiewu (X,) obliczyé w procentach wg
wzoru

m, - 100

w ktéxrym:
m, - maga przesiewn, g,
m ~ odwazka prdébki, g.
Za wynik przy;aé wynik jednego oznaczania.

5.6, Zaswiadczenie jakogci. Do kazdej partii
wapna nalezy doigczyd atest zawierajgoy stwier-
dzenie zgodnos$ci z normg oraz co najmniej:

a) nazwe ludb znak wyiwérey,

b) rnazwg materiaru,

c¢) uwage partii,
d) nurer norzy.

KONIE®EC

Zalgczniki

Inforuzcje Codatkowe
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RALACZNIK 1

OZNACZANIE ZAWARTOSCI WAPNIA I MAGNEZU W WAPNIE MAGNEZOWYM

TLENKOWYM I W WAPNIE MAGNEZOWYM WEGLANOWYM

1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie prébki w
kwasach, oddzielenie krzemionki i stopienie pozo=-
staXoéci. Wytrgcenie kationéw przeszkadzajgocych
urotroping i dwuetylodwutiokarbaminianem sodowym
oraz zmiareczkowanie wapnia i sumy wapnia i ma-
gnezu roztworem wersenianu sodowego wobec fluo=-
reksonu i tymoloftaleksonu.

2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18) i roztwory: 1+1, 145,

b) Kwas azotowy (1,4),

©) Kwas fluorowodorowy (1,13),

d) Kwas siarkowy (1,83),

e) Weglan sodowo-potasowy,

f) Wodorotlenek potasowy, roztwdr 20-procentowy,

g) Urotropina, roztwér 30-procentowy,

h) Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy,
10=-procentowy,

i) Cyjanek potasowy,

J) Roztwér buforowy (pH=10):54 g chlorku amono-
wego rozpuécié w male] objetoscli wody, dodaéd
350 cm> amoniaku (0,91), rozciericzyé do 1 dm3,

k) Tropeolina 0, roztwér wodny O,1-procentowy,

1) WskaZnik mieszany do miareczkowanis wapnia:
0,20 g fluoreksonu i 0,12 g tymoloftaleksonu ro0-
zetrzed doktadnie z 20 g azotanu potasowego,

m) Tymoloftalekson: mieszanina z azotanem pota-

roztwér

sowym w stosunku 1:100,

n) Komplekson III, roztwér 0,1M: 37,24 g werse=-
nianu dwusodowego rozpuscié w wodzie i1 uzupeinié
do objetosdei 2 dm3.

Okreélenie miana roztworu kompleksonu III: od=-
wazyé okozo 0,02 g magnezu metalicznego (99,99%)
z doktadnosécig do 0,0002 g, rozpudcié w 20 e’ roz-
tworu kwasu solnego (1+5), dodaé 30 cm3 buforu
amoniakalnego, szczypte cyjamku oraz tymolofta-
leksonu i miareczkowaé na zimno roztworem werse-
nianu do zaniku niebieskiego
roztworu obliczyé wg wzoru

zabarwienia. Miano

-m
K=

w ktérym:
m - odwazke magnezu, g,
V - objetosé zuzytego roztworu wersenianu, cm>.

3. Wykonanie oznaczania. Odwazyé 1 g prébki do
zlewki pojemnogeci 250 cm3, zwilzyé wodg, dodaé
20 om3 kwasu solnego (1,18) i ogrzewaé w ciggu
10 win. Dodaé 10 cm3 kwasu azotowego, zlewke przy-
kryé szkietkiem zegarkowym, ogrzewadé do ukoiicze-
nia burzliwej reakcji. Zdjaé szkietko, zmyé wodsg
i odparowaé¢ do sucha. PozostaXo$. zwilzyé 5 cm3
kwasu solnego (1,18), dodaé 50 cm’ gorgecej wody i
ogrza¢ do wrzenia.

Roztwér przesaczyd przez saczek Sredni do kolby

pomiarowe) pojemnosci 500 cm3. Osad na sgczku

przemy¢ goraca zakwaszong kwasem solnym woda, a
nastepnie sama wodjg.
Sqczek z osadem spalié i wyzarzyé w tyglu pla-

tynowym, dodaé 10 cm3 kwasu fluorowodorowego, 1 ¢

kwasu siarkowego, ogrzewal do odpedzenia bialych
par. Tygiel ostudzié, Scianki zmyé wodg i ponow=-
nie ogrzaé¢ do catkowitego odparowania. Pozosta=-

o8¢ stopié z 6 g weglanu sodowo-potasowego, roz-
puscié w roztworze kwasu solnego (1+1) i roztwér
po niewielkim zageszczeniu dotgeczyé do pierwszego
przesgczu. Do tak otrzymanego roztworu dodad krop-
lami roztwér wodorotlenku potaaoﬁego do uzyskania
pH=3+4, ogrzaé do 7o°c, wytrgqcié wodorotlenki za
pomocg 15+20 cm” roztworu urotropiny. Cazoéé po=
zostawié na 30 min, a nastepnie dodawaé kroplami
20+40 cm3 roztworu dwuetylodwutickarbaminianu so-
dowego i pozostawié na 30 min w ciepiym miejscu
do skoagulowania osadu.

W przypadku wystarczajgcej 1losci odezynnika
strgcajacego osad jest zbity, a roztwdr ponad nim
klarowny. IlosSciowe wytrgcenie nalezy sprawdzid
przez dodanie kilku kropli roztworu dwuetylodwu-
tiokarbaminianu. Po ostudzeniu roztwér rozcier-
czy¢é do kreski i odsaczyé przez suchy faidowany
sgczek do suchej zlewki dla oznaczania zawartodci
wapnia i magnezu.

4. Miareczkowanie wapnia. 2 przesgczonego Iroz-
tworu odmierzyé kolbg pomiarowg 200 cm” do zlewki
o pojemnosei 600 om3, zageécié do objetodei
100 cm3. Po ostudzeniu roztworu dodaé dwie krople
tropeoliny, nastepnie roztworu wodorotlenku pota-
sowego do zmiany zabarwienia z6ktego w rdézowe,
0,3 8 cyjanku potasowego, szczypte mieszanego
wskaZnika i miareczkowaé roztworem komplaksonu
I1I do zmiany zabarwienia z ciemnozielonego w ma-
linowordzowe.

5. Obliczanie wynikdéw. Zawartos¢ wapnia (X) ob=-
liczy¢ w procentach wg wzoru

V, K- 1,648 - 2,5
X= - <100

w ktdryms
‘q - objetosé roztworu kompleksonu III zuzy-
ta do mjareczkowania, cm3,
K - ilo$¢ magnezu odpowizadajgoa
pleksonu III, g,
1,648 -~ stosunek mas atomowych wapnia i magnezuy,
m - odwazka prébki, g.

6. Miareczkowanie sumy wapnia i magnezu. Do dru-
odmierzyé kolbg

giej zlewki pojemnos$ci 400 cm

pomiarowg 200 cu’ roztworu i zagescié do objetos-
ci 100 cm3. Do zimnego roztworu dodaé 20 cm3 roz=-
tworu buforowego, 0,3 g cyjanku potasowego oraz
szczypte tymbloftaleksonu. Miareczkowaé roztworem
kompleksonu III sume wapnia i magnezu do zaniku

1 cm3 kom~-
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niebieskiego zabarwienia (przejscie w lekko 26k-
te).
7. Obliczanie wynikéw. ZawartosS¢ magnezu (J{1)
obliczy¢ w procentach wg wzoru
q:.&Yl;;Y%{lE;AELZ_. 100
w ktérym:
V, - objetoéé roztworu kompleksonu IIT zuzyta
do miareczkowania wapnia, cm3,
V, - objetos¢ roztworu kompleksonu IIT zuzyta
do}miareczkowania suny wapnia I magnezu,
cm”,

K - ilo$¢ magnezu odpowiadajaca 1 cm3 roztworu
kompleksonu III, g,

m - odwazka prdébki, g.

8. Dopuszczalune rdéznice ricdzy wynikemi rdéwno-

legiych oznaczern nie powinny przekraczac przy za-
wartosci wapnia:
do 10% ~ 0,10%
powyzej 10 de 20% = 0,20%
powyzej 26% = G, 30%
przy zawartoéci megnezu 1 do 5% - 0,1%
powyzej 5 do 10% - 0, 3%.

OZNACZANIE ZAWARTOSCI OLOWIU

1. Metoda oznaczania zawartosci otowiu w wapnie

magnezowym tlenkowym i wapnie magnezowym weglano=
o

1.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie prébki w

kwasie solnym 1 azotowym, zredukowanie zelaza

kwasem askorbinowym i polarograficzne oznaczanie

ozowiu w roztworze chlorku sodowego.

1.2. Odczynniki i roztwory
a) Kwas solny (1,18) i roztwdér 1+1.
b) Kwas azotowy (1,40) i roztwdr 1+1.

c¢) Kwas askorbinowy, roztwdér 2-procentowy (Swie-
z0 przygotowany).

d) Oranz metylowy, roztwdr O,1-procentowy.

e) Zelatyna, 0,5-procentowy
przygotowany).

f) Roztwdr buforowy:

roztwér (swiezo

385,4 g
2

i 358 em” kwaeu octowego (80-procentowego)w 1 dm

roztworu.

octanu amonowegec
3

g) Roztwdr podstawowy: 200 g chlorku sodowego i
0,1 g kleju stolarskiego rozpuscié¢ w

800 cu’ wody, przeniedé do kolby
3

zlewce %
pomlarowe] po-
jemnosci 1 dm”, dodac¢ 15 cm3 roztwora buforowego,
2 cm3 0,1-procentowego roztworu oranzu metylowego,

uzupeinic¢ wodsg do kreski i wymieszaé (pH=3+:,5).

h) Roztwdér wzorcowy oXowiu: 0,500 g metaliczne-
go oYowiu o zawartosci uinimum 99,99% Pb
widrek) umiedcié w
i rozpudcié w 20 cm3
(141). Roztwér
c+3 cmj, dodac 5 c¢m

(w po-
gtaci

400 ca’
Towego

zlewce pojemnodci

roztworu kwasu azo-
odparowaé do objetosci
kwasu solnego (1,18) i
nownie odparowac do matej objetosci.
powtarzaé jeszcze z 5 ca’

po-
Odparowenie
solnego (1,18).
Do oirzymenego chlorku ozowiawegc dodaé 250 cm3
roztworu kwasu solnego (1+1), podgrzaé do tempe=-
retury 60°C. Nastepnie przelad roztwér do kolby
pomiarowej pojemnosci 1 dmj, ochtodzié, uzupeknid
wodg do kregki i wymieszad.

1 cm3 ;

kwasu

roztworu zewiera 0,5 mg olowiu.

1.3. Wykonanie ozunaczania. 2 g prébki rozpuseid
w zlewice pojemnosci 250 0;37 3

w 20 cm” wody krdélew-

skiej i odparowad¢ do sucha. Do suchej pozostatog-
ci dodaé 5 e

kwasu solnego (1,18) i odparowad,
tak aby osad pozostal jeszcze wilgotny, zlewke
ostudzié, dodad 10 cm3 roztworu kwasu askorbino-

wego i odstawié¢ na 5 min. Nastepnie dodad 100 cm3
roztworu podstawowego, zawartosé zlewii przeniesé
do kolby pomiarowej pojemnosci 200 cm3, uzupeinid
do kreski roztworem pcdstawowym i dokladnie wy-

mieszad.

Czgsé roztworu przelaé do naczynka polarogra=-
ficznego i wykonaé rejestracje fali
kresie potencjaiu od -0,15 do -0,4 V, przy odpo-
wiednio dobranej czulosci galwanometru, Dla ckres-
K nalezy
réwnolegle przygotowad prdébke czawierajgcy roziwdér
wzorcowy otowiu dodany przea rozpuszczeniem prob-
ki.

Ilos¢ okowiu dodana z roztworem

ofowiu w za=-

lenia zawartosci oZowiu w badanej prébee

WZIOCOWYm poO=-
winona wynoccit 0,8 + 1,2 zawartodci ciowiu w préb-
e badsnej.

Zawartosé ozowiu (X))

obliczyé w procentach wg wzoru

1.4. Obliczanie wynikdw.

5 hb
Cm(EeRy O

w ktorym:
h - wysokosc fali ciowiu otrzymana z prdbki bez
wzorca, mm,
H - wysoko$¢ fali oXowiu otrzymana z provki ze
wzorcem, wm,
b - ilos:
cowym,
m - odwazka prdébki, g.

gramdw clowiu dodana z roziworen wzore

1.5. Dopuszczalne réinica miedzy réwasler trid

oznaczaniami nie powinna przekrac-ad
todci oXowiu:
0,02 do 0,10% - 0,.05%
powyz2j 0,10 do 0,40% - 0,010%.

PLZY 28WAD-
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2. Metody oznaczania oXowiu w wapnie weglanowym
pomiedziowym

2.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie prébki w
kwasie solnym, oddzielenie miedzi przez cementacje
zelazem zredukowanym wodorem i oznaczanie polaro-
graficzne zawartosci
solnego.

otowiu w roztworze kwasu

2.2, Aparatura. Polarograf z kompletnym wyposa-
2eniem.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18) i roztwory: 1+1 i 2+1.

b) Kwas azotowy (1,40) i roztwér 1+1.

¢) Zelazo zredukowane wodorem (proszek).

d) Zelatyna, roztwér 0,05-procentowy.

e) Wzorcowy roztwdr oxowiu: 1,000 g drobnych
widrkéw oXowiu (99,99%) rozpuscié¢ w kolbie stoz=-
koweJ pojemnosci 250 cm3 w 20 cm3 roztworu kwasu
azotowego (1+1). Roztwdér odparowaé do mazej obje-
tosei (243 cm3), dodaé¢ 15 cm’ kwasu solnego (1,18)
i ponownie odparowaé do matej objetosci. Odparo=-
wanie przeprowadzaé jeszcze dwa razy z 5 ¢ kwasu
solnego. Do otrzymanego roztworu chlorku oZowiu
dodaé 250 cm3 roztworu kwasu solnego (1+1). Jesli
przy tym strgcg sig¢ krysztaiki chlorku oXowiowego,
roztwér ogrzaé do ich rozpuszczenia. Nastepnie
przelaé do kolby pomiarowe] pojemnosci 1 dm3, do-
daé jeszcze 250 cm3 tego samego kwasu solnego, o=
studzié, dopelnié woda do kreski i starannie wy-
mieszac.

3

1 cm” roztworu zawiera 0,001 g oowiu.

2.4. Wykonanie oznaczania. 2 g drobnc roztartej
prdébki rozpudcié w kolbie stozkowej pojemnosci
200 cm3, dodadé 25 cm® kwasu solnego (1,18), 10 cu”
kwasu azotowego (1,40) i odparowaé prawie do su-

cha. Nastepnie dodaé 30 cm3 roztworu kwasu solne-
go (2+1) i gotowaé przez 25 min. Po ostudzeniu do
temperatury pokojowej roztwér wraz z osadem prze-
la¢ do kolby pomiarowej pojemmosci 100 cm3, sptu-
kujgc reszte osadu 50 cm” roztworu kwasu solnego
(1+1). Roztwér uzupeinié wodg do kreski, staran-
nie wymieszad i pozostawidé do opadnigcia osadu. 2
klarownego roztworu pobraé do suchej kolby lub
zlewki 30+40 cm> roztworu, dodaé 0,5 g sproszko-
wanego zelaza zredukowanego wodorem do odbarwie-
nia sie roztworu. Nastepnie odsgczy¢ nadmiar ze-
laza, odmierzyé do suchej zlewki 25=30 cm3 prze~
sgczu, dodaé 4 krople roztworu zelatyny i natych-
miast polarografowad.

Rejestracje fali oXowiu przeprowadzacd w zakre=-
si¢ potencjaidw 0,4 = 0,8 V, dobierajac odpowied=-
nig czuoéé galwonometru. Réwnolegle przeprowa-
dzié oznaczanie zawartos$ci oXowiu w prébce z do-
datkiem wzorcowego roztworu otowiu w iloseci 0,8%
1,2 przypuszczalnej zawartosci w prébce badanej.

2.5. Obliczanie wynikéw. Zawartos$é oowiu (]Q )
obliczyé w procentach wg wzoru

hed

X =mnym '
w ktérym:
h - wysoko$é fali prébki badanej bez dodatku
wzorca, mm,
H - wysoko$é fali prébki badane] 2z dodatkiem

wzorca, mm,

b - zawarto$é otrowiu w dodanej
tworu wzorcowego, g,

m - odwazka prébki, g.

objetodci roz=-

2.6. Dopuszczalna rdinica migdzy wyniksmirdwno-
leglych oznaczern nie powinna przekraczaé przy za-
wartosci oowiu 0,02+0,10% - 0,01%.

INFORMACJE DODATKOWE

Uwagi do wydania IV. Wprowadzono zmiang 4 ogtoszong w Biuletynie PKNiM nr 6 z 1978 r,
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