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N OR MA BRANZOWA BN-72 
WYROBY 6046-02 

PRZEMYSŁU 

CHEMICZNEGO Glejta ołowiowa Zamiast 

1. WSTf;P 

J .1. Przedmiot normy. Przedmiotem n ormy j0st 
glejta olo\"iowa otrzymywana na d1"od z0 utJ(' ni, '·· 
niG nw tali czlwgo oł owiu \V podwyższonej tt'mpt" ­

r<lt l" 'il" 

I. ~ . Zakres s toso\\·uniu . Gle jta ołowiowa stoso­
\ \ ' a 11 "I jC':' l \\. p rz0mysll' farb i laki c ró \\' , cl'ra111 i(' ;~­

n:: m. chemi cznym i innycI I. 

1.:l. !\or my i rl okllll1('n t ~ · zwi ,!zanl' 

PS -;18 'C-04400 Pigme nty . Pobieranie próbek 
P:.I-71 C-O·HOI P igmenty . O gólne m e tody badań 
P N -701 - 02120 Zasady zaoknl glania i zapi sy wania 

li cz b 

P N-64/0 - 7902l System wymiarowy opakowali. 
PN-67/0-79252 Prod ukty w opakowaniach tran:,·­

portowych. Znaki i znakowanie. Wyma gania 

podsta \\"O\\"l' 

B N-69/ 504 6-0:3 Opako\\'anic t r ansporto\\'C' metaln­
\\ 'C' . Bębny ciężk i e z obręczami nasadzanymi 

Przep isy o prz0wozie kol e .i<l materiałów i przed­
miotó\\' ni e bezpiecznych - obowiązujące od dn i;\ 
l;i wrze~nia 1968 r . Dz. T . i Z . K. nr 20 poz . 84 
z dn ia ;j \\'rz('sn ia 1968 1". 

Przepisy bezp i eczeństwa rucl1U przy przewozie 
materialów niebezp iecznych na drogach public;7.­
nych D z. U. nr 54 poz . 3:37 z dnia 27 grud ni a 
1965 J" . 

2. PODZIAł~ I OZNACZENIE 

2.1. Ga tunki . W zal",żności od zawartości tl enku 
ołowiawego (PbO) oraz zan ieczyszczeń rozróżn i o 

się dwa gatunki glej t y o:lowiowej oznaczone cy­
fram i rzymskimi I i I1. 

2.2. Przykład oznaczenia gle jty ołowiowej ga­
tunku pierwszego : 

GLEJTA OLOWIOWA BN-7U6046-02 
SWW 1 :~11-2:i ~ 

,) Symbol wg S\VW : n ll-2:i2. 

BN -6416046-02 

Grupa katalogowa X 181) 

:3. WYMAGAl'/IA 

:U. Wymagania ogóln e . Gle jta ołowiowa powin ­
na m ieć postać proszku barwy żółtej do pomarań­
czowej o różnych odcieniuch i n ie powinna zawi e ­
rać i:i,llli C'C'Zyszczeh m ech a ni czn y el l. 

:L:!. W,vmagania fi zyezll<' i chcmiczl1l' 

---:---:::------! G3~U ! i k j 
,---------

II 

93.0 

1.U 

h ) Pozos lałoś" po pr;'- esiew ie n a sic ;,' 
I o boku oczka kwadratow('go : 
t O , 06~ mm , 0/0. najwyżej 

i) Gę~<;to~ c"' nasypowa, g/.cm'~~.iWYŻ(,J-· -I 
j) Wilgolność, %. na j wy żej 

o. ;) 1.0 

3.5 3.5 
-----

0.3 0,:3 
--------- - - ----------------

') W glejci e' przeznaczonej do prodLlkc ji chemicz­
Il \'c h srodkó\\' pomoc nicz.'·ch do tworzy w sztuczn)'ch 
zawarto śĆ" Pb02 ni!' powi nn<J !)rzekraczac"- 0.0:)0/0. 

Dla p r zem ~' s ł u farb i bkierów przcl. naczona je:;t 
.fOejl<J \ .. · .' · I ą cznie \\" ga tu nku l. 

Wart ośc i licz bo\\"<: \\·.'· ników anal iz na l eż ., ' zaokrąg ­

lac"' zgod nie z PN-III /:\'-021:20. 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

4.1. Pakowanie . Glejtę ołowiową należy pako­
wać najwyżej p o 220 k g do bębnów m etalowych 
pojemności 100 dm3 "vg B N -69/ 5046-03 2) . 

2) Patrz Postanowienia przejściowe . 

Zjednoczenie Górniczo-Hutnicze Metali Nieżelaznych .,Metale" 
Ustanowiona przez Generalnego Dyreklora Zjednol:zen'ia GÓrniczo-Hutniczeg·o Metali Nieżela<'Jnych "Metale" 
dnia 13 paźd ziernika 1972 r . jako norma obowiązująca w zakresie produkcji i obrotu ocIdnia l lirpca 1973 r. 

(Dz. Norm. i Miar nr 1/1973 poz. 2) 

WYDAWNICTWA NORMALIZAC Y.TN " 197:1 . Wp1 yw do WN 14.11.72. Oddano do składu 27.1.7:1 . 

D r uk u kończono w maju 1973 Obj. 1. "0 .1. w . Nakład 2:100-'- 50 <' )\z . R ZG - 393/7:: 
Cena zł 4,80 
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Na każdym opakowaniu powinien być umiesz-
czony napis zawierający : 

a) nazwG lub zna k wytwórcy , 
b) oznaczeni e wg 2.2, 
c) miesiąc i rok produkc ji, 
d ) masę brutto i n etto, 
e) numer beczki. 

Ponadto na każdym opakowaniu powini n byt: 
przykle jony znak ostrzegawczy dla materiałów 

truj ących wg PN-67/0-79252 p. 2.3 .5. Po uzgod­
nieniu pomiędzy zamawia j ącym i dostawcą do­
puszcza się inny rodza j opakowania, o il e zabez­
piecza produkt ni e gorzej ni ż podane opakowanie 
i ma wymiary zgodne z zasadami syst emu wymia ­
rowego wg P l -64/0-7902l. 

4.2. Przechowy wanie. Glejtę ołowiową nal eży 

przechowywać \V pomieszczeniach krytych i su­
chych. 

4.3. 'fransport. Gl ejtę ołowiową nal eży prze wo­
zić krytymi środkami transportowymi z zacho­
wani em warunków przewidzianych Przepisami o 
przewozie kol e ją materiałów i przedmiotów nie­
bezpiecznych oraz Przepisami bezpieczeństwa ru­
chu przy przewozi e materiałów ni ebezpiecznych 
na drogach p ubl icznych dla mate ' iałów trujących 

(klasa IV a ). 

Bębny należy ułożyć w jedne j warstwie i zabez­
pi czyć przed przesuwaniem się w czasie trans­
portu. 

5. BADANIA 

5.1. Program badań 

5.1.1. Badania pełne polegaj ą n a sprawdzeniu 
zgodności z 'vvszy ·tkimi wymaganiami wymienio­
nymi w 3.1 i 3.2. 

Badania pełne na l eży wykonywać '\' przypadku 
badań rozj emczych, przy kontroli okresowej, któ­
ra powinna być wykonywana co najmniej raz na 
kwartał oraz przy każdej zm ianie surowców lub 
t echnologii. 

5.1.2. Badania niepełne polegają na sprawdzen iu 
zgodnośc i z wymaganiami dotyczącymi: 

a) zawarto~ci tl nku ołowiawego, 
b) za,'\;artośc i ołowiu m etali cznego, 
c) zawartości tl enku ołowiowego. 
d ) pozostałości na sicie . 
Badaniom ni epe lnym nal eży poddać każdą par­

tię glejty ołowiow j . 

5.2. Określenie partii. Partię stanowi i lość gle j­
ty tego sam ego gatunku , w jednakowych opako­
waniach. przedstawionej jednorazowo do odbioru 
przez producenta lub dostawcę. 

5.3. Pobieranie próbek. Próbki należy pobierać 
zgodnie z PN-58/C-04400. Masa średniej próbki 
laboratoryjnej powinna wynosić co najmniej 
500 g. 

5.4. Sprawdzanie wymagań ogólnych dla każde­
go opakowania przeprowadzić nieuzbrojonym 
okiem. 

!i.5. Spra",,,dzanie wymagań fizycznych i che­
micznych 

S.5.1. Wytyczne ogólne 

5.5.1.1. Czystość odczynników. Jeżeli nie poda­
no inaczej, należy stosować odczynniki o stopniu 
czystości cZ.d.a. i wodę destylowaną. 

5.5.1.2. Dokładność ważenia. Jeżeli ni e podano 
inaczej należy ważyć: 

do 2 g - z dokładnością do 0,0002 g, 
powyżej 2 do 5 g - z dokładnością 

do 0,001 g, 
powyżej 5 do 10 g - z dokładnością 

do 0,005 g, 
powyżej 10 g - z dokładnością do 0,01 g. 

5.5.1.3. Wynik. Za wynik oznaczania należy 

przyjąć średnią arytmetyczną wyników dwóch 
równoległych oznaczań O rozbieżności nie przekra­
czającej dopuszczalnych odchyłek. 

5.5.1.4. Przygotowanie próbki do badań chemicz­
nych. Przed wykonaniem oznaczań chemicznych 
próbkę należy suszyć w temperaturze 105 -:- 110°C 
do stałej masy. 

5.5.2. Oznaczanie zawartości tleniw ołowiawego 
(PbO) i ołowiu metalicznego 

5.5.2.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie próbki 
\V octanie amonowym, oddzielenie ołowiu m eta­
licznego i tlenku ołowiowego od tlenku ołowia­

w ego. R edukcja oddzielonego tlenku ołowiowego 
do tlenku ołowiawego, rozpuszczenie go w octanie 
amonowym i oddzielenie od ołowiu m etalicznego. 
Rozpuszczenie ołowiu metalicznego w kwasie azo­
towym i oznaczanie metodą kompleksometryczną· 

5.5.2.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azotowy (1,4), roztwór 1 + 3. 
b) Octan amonowy cz., roztwór nasycony oraz 

roztwór nasycony na zimno i zakwaszony kwasem 
octowym do pll około 5 (1 0 cm3 kwasu octowego 
dodać do 100 cm3 roztworu). 

c) Siarczan hydrazyny cz., drobno sproszkowa­
ny. 

d) Ołów metaliczny o zawartości co najmniej 
99,9010 Pb. 

e) Oran ż ksylenolowy, mieszanina z chlorkiem 
sodowym w stosunku 1 : 200. 

f) W ersenian dwusodowy, roztwór O,Olm: 3,72 g 
w ersenianu dwusodowego, wysuszonego w tempe-
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raturze 80 0 e rozpuścić w wodzie w kolbie pomia ­
rowej pojemności 1000 cm 3, u zupełnić wod,! do 
kreski i wymi eszać. 

Nastawienie miana: O, l g m etalicznego ołowiu 
umieśc i ć w zlewce poj emności 400 cm:J, rozpuśc ić: 

w małej ilości roztworu kwasu azotowego i odpa­
rować do sucha. Do suchej pozostałości dodać 

1 00 c:m~ roztwor u octan u amonowego, 200 cm:; 
wody i zagotować. Po całkowitym rozpuszczeniu 
sol i roztwór przeni eść do kol by pomiarowej po­
jemności 500 cm3, uzupC'lnić wodą do kreski i wy­
mi eszać. Pobrać pipetą 50 cm~ roztworu do zlewki 
poj emności 400 cm:l, dodać 10 cm 3 octa nu amono­
wego, 200 cm~ gorącej wody oraz szczyptę oranżu 

ksylenolowego i miareczkować roztworem wersc­
nia u d wusodowcgo. 

Miano O,Olm roztworu wersenianu dwusodo-· 
we go (K) wyrażonego \v gramach ołowiu na 1 cm'l 

roztworu obliczyć wedłllg wzoru 

w któr ym: 

m 
K = -

V 

m - odważka ołowiu, g, 
V - objętość roztwor u wersen ianu d wusodo­

wego zużytego do miareczkowania, cm~. 

g) Wcrscnian dwusodowy, roztwór O,lm: 37,2 g 
wersenianu dwusodowcgo, wysuszonego w t empe­
ra tUl'ze 80 0 e rozpuści ć w wodzie w kolbie pomia­
rowej poj emności 1000 cm 3, uzupełnić wodą do 
kreski i wymieszać. 

Nastawienie miana: około 0,4 g ołowiu m etalicz­
nego umieścić w zlewce poj emności 400 cm:l , d o­
dać 15 cm 3 roztwor u k wasu azotowego i po roz­
puszczeniu ołowiu roztwór odparować do sucha. 
P o ochłodzeniu dodać do suchej pozostałości 

20 cm :! roztworu octanu amonowego, 200 cm 3 wo­
dy i zagotować . 

Po całkowitym rozpuszczeniu soli roztwór rOz­
cieliczyć około 100 cm3 ciepłe j wody i miareczko­
wać ołów roztworem wersenianu dwusodowego 
przy użyciu oranżu ksylenolowego jako wskaź­

nika . 
Miano O,lm roztwor u wersenianu dwusodowe­

go (K d wyra,żonego w gramach ołowiu na 1 cm:J 

roztworu obliczyć według wzoru 

w którym : 

m 
K, = - -

V 

m - odważka ołowiu, g, 
V - objętość roztworu w ersenianu dwusodo­

wego zużytego do miareczkowania, cm 3
. 

5.5 .2.3. Wykonanie oznaczania 

a) Oznaczanie zawartości tlenku ołowiawego. 

10 g próbki umieścić w kolbie stożkowej pojem­
ności 500 cm 3, dodać około 100 cm3 roztworu octa-· 

--- - _._--------

nu amonowego zakwaszonego kwasem octowym 
(do pH około 5) i ogrzewać do t emperatury 70 0 e 
\V cel u całkowitego rozpuszczenia się tlenku oło­

wiawego, mi eszajc1c od czasu do czasu zawartość 

kolby. Po całkowitym rozp uszczeniu się tlenku 
ołowiawego oddzielić osad od roztworu przez de­
kantację i przen ieść do zlewki poj emności 400 cm :! . 
Następn ie przemyć osad w zlewce przez dekan­
tację gorącą wodą do zaniku reakc ji na ołów w 
wodzie z przemycia. Zd ekantowany roztwór i wo­
dę z przem ycia zebrać do kolby pomiarowej po­
j emności 1000 cm:l, uzupełnić "vodą do k reski i 
wymic'szać . 

Odmierzyć 50 cm:l roztworu do zlewki pojem ­
ności 400 cm :!, dodać 20 cm8 rozt woru octanu am o­
nowego, 200 cm3 gorące j wody, szczyptę oran ;~ ll 

ksylenolowego i miareczkować O, lm roztworem 
wersen ianu dwusodowego do i=miany barwy z ró­
żowe j na żółte,. 

b) Oznaczanie za,vartości ołowi< metalicznego. 
Osad w zlewce, otrzymany wg 5.5 .2.3a), zawiera­
jący ołów m etaliczny, tl enek ołowiowy i krze­
mionkc; zwil żyć 10 cm:l wody, dodać 5 cm 3 roz­
tworu octanu amonowego, około 0,1 g siarczanu 
hydrazyn y i ogrzewać do t em peratury 70o e, stale 
mieszaj ąc. Następnie roztwór zd ekantować, a po­
zosta ły ołów m et a liczn y przemyć kilkakrotnie 
przez dekantację gorącą wodą do zan iku reakcji 
na ołów w wodzie z przemycia. R oztwór z dekan ­
tacji i wodę z przem ycia od rzucić . 

Pozostały w zlewce ołów rozpuścić w 5 cm 3 r oz­
tworu kwasu azotowego, a po rozpuszczeniu od­
parować roztwór do sucha. Po ochłodzeni u dodać 
do suchej pozostałości 20 cm 3 roztworu octanu 
amonowego, 200 cm:! wody i zagotować. Po roz­
puszczeniu się soli dodać jeszcze około 100 cm3 

gorącej wody i miareczkować O,Olm roztworem 
wersenianu dwusodowego do zmian y barwy z ró­
żowej na żółtą· 

5.5.2.4. Obliczanie wyników 
a) Zawartość tlenku ołowiawego (X) obliczyć w 

procentach wg wzoru 

V . K, . 1.077 
x = - - .- ·100 

m 
w którym : 

V - objętość O,lm roztworu wersenianu 
dwusodowego zużytego do miareczko­
wania, cm 3, 

K 1 - miano O,lm roztworu wersenianu dwu­
sodowego wyrażone w gramach ołowiu 
na 1 cm3 roztworu, 

1,077 - mnożnik przeliczeniowy ołowiu na tle­
nek ołowiawy, 

m - odważka próbki odpowiadająca pobra­
nej części roztworu, g. 
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b) Zawartość ołowi u m etaliczn ego (XI) obliczyć 
\\' procentach wg wzoru 

w którym : 

V·K 
x , -- · 1011 

111 

F - objętość O,UJm roztworu \\"c r scnJanu dwu­
sodowego zul.y tcgo do mi areczko\vania, 
cm~, 

K miano O,OIm rozt woru wersenianu dwu­
sodowego wyra żone \ 'l gramach ołowiu na 
] cm~ roztworu , 

m - odważka próbki, g. 

5.5.2.5. Dopuszczalne różnice między wynikami 
równoległych oznaczań ni e powinny przekraczać: 

- przy zawartości t lenk u ołowiawego 98,0°/ /1 
powyżej - 0,5% , 

- przy zawartości ołowiu m etalicznego 
do 0,1% do 0,02%, 

powyżej 0,1% - 0,05010. 

5.5.:3. Oznaczanie za\lvartości tlenku oło,viowego 
(PbO~) 

5.5.3.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie prób­
ki w środowisku roztworu buforowego octanowe­
go, r edukcja przy pomocy tiosiarczanu sodowego 
i odmiareczkowanie nadmiaru tiosia rczan u sod o­
wego roztworem jodu. 

5.5 .3.2. Odczynniki i roztwory 

a) Kwas octowy, roztwór 80-procentowy. 
b) Octan sodo wy, r oztwór nasycony na zimno. 
c) T iosiarczan sodowy, roztwór O,Oln . 
d) Jod, roztwór O,Oln . 
e) Skrobia, roztwór: 1 g skrobi rozp uszczalne j 

wymieszać z 15 cm3 wody w celu otrzymania jed­
nolite j papki. Następnie wlać tę zawiesinę do 
200 cm 3 gotuj ącej się wody. Gotować przez 3 min, 
po czym odstawić do ochłodzenia. 

5.5.3.3. Wykonanie oznaczania. 10 g próbki 
umieścić w kolbie stożkowej poj emności 300 cm ::, 
dodać z biurety około 20 cm 3 r oztworu tiosiarcza­
nu sodowego i rozcieńczyć wodą do obj ętości oko­
ło 50 cm 3; dodać 50 cm 3 octanu sodowego oraz 
5 cm 3 kwasu octowego. Całość wstrząsać, aż do 
całkowitego rozpuszczenia się próbki. Gdy tlenki 
ołowiu zupełnie się rozpuszczą (z wyjątkiem części 

nierozpuszczalnych), próbkę oziębić i odmiarecz­
kować nadmiar tiosiarczanu sodowego roztworem 
jodu w obecności 1 + 2 cm 3 r oztworu skrobi. M ia­
reczkowanie prowadzić do momentu pojawieni.a 
się niebieskiego zabarwienia. Równolegle z ozna­
czaniem wykonać ślepą próbę · 

5.5.3.4. Obliczanie wyników. Zawartość tlenku 
ołowiowego (X z) obli czyć w procentach wg wzoru 

\V którym: 

V 

(V - V ,) . 0,001196 
X , = -- - -- . 100 

m 

objętość roztworu jodu zużytego do 
miareczkowania w ślepej próbie, 
cm 3, 

VI - objętość r oztworu jodu zużytego do 
miareczkowania próbki, cm:J, 

0,001196 - ilość tlenku ołowiowego odpowiada­
jąca 1 cm3 O,Oln r oztworu jodu, g, 

'In - masa próbki, g. 

5.5.3.5 . Dopuszczalna różnica między wynikami 
równoległych oznaczań nie powinna przekraczać 

] 0% wyniku mnie jszego. 

5.5.4. Oznaczanie zawartości krzemionki (Si02) 

5.5.4.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie próbki 
w kwasie azotowym i wydzielenie krzemionki 
kwasem solnym. Zważenie otrzymanej przez pra­
żenie krzemionki, odpędzenie jej z kwasem fluo­
rowodorowym i oznaczanie zawartości z różnicy 

mas. 

5.5.4.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azotowy (1,4). 
b) Kwas fluorowodorowy, roztwór 40-procento-

wy. 
c) Kwas szczaw~owy, krystaliczny. 
d) Kwas solny (1,18), roztwór 2 + 1. 
e) Kwas siarkowy (1,83), roztwór 1 + 4. 

5.5.4.3. Wykonanie oznaczania. 20 g próbki 
umleSClC w zlewce poj emności 400 cma, dodać 

80 cm3 kwasu azotowego, 0,5 g kwasu szczawio­
wego i ogrzewać do całkowitego rozpuszczenia siG 
próbki. Osad odsączyć przez średni sączek, prze­
myć kilkakrotnie gorącą wodą, po czym osad 
zwilżyć kilkoma kroplami gorącego roztworu kwa­
su solnego i przemywać gorącą wodą do zaniku w 
przesączu r eakcji na jon chlorowy. Sączek z osa­
dem umieścić w tyglu platynowym, wysuszyć , 

s popielić i prażyć osad w temperaturze 900--7 
10000 C do stałe j masy. Osad wraz z tyglem ostu­
dzić w eksykatorze i zważyć. Następnie dodać do 
tygla 0,5 cm 3 roztworu kwasu siarkowego, około 
5 cm 3 roztworu kwasu fluorowodorowego i odpa·· 
rować do sucha. Po odparowaniu kwasów prażyć: 

w t emperaturze 900 --7 1000 0 C do stałej masy i 
ponownie zważyć. 

5.5.4.4. Obliczanie wyników. Zawartość krze­
mionki (X3 ) obliczyć w procentach według wzoru 

G-G, 
XI = · 100 

'm 

w którym: 

G - m asa tygla z osadem krzemionki, g, 
Gl - masa tygla po odpędzeniu krzemionki, g, 
In - odważka próbki, g. 
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5.5.4.5. Dop uszczalna różn i ca m i~dzy wynikami 
równoległych oznaczllll nie powinna przekraczać 
0,006%. 

5.5.5. Oznaczanie pozosta łości po przesiewie "vy­
konać wg PN-71 /C-04401 przesic\\·ając próbkę 

przez sito o boku oczka kwadratowego 0.06:~ mm. 

5.5.6. Oznaczan ie zawa rtości srebra 

5.5.6.1. Zasa da oznaczan ia. Rozpu szczeni e próbki 
w kwasie azotowym i ekstrakcyj n miareczkowa­
nie srebra roztworem ditizonu \\' czt eroch lorku 
węgla. 

5.5.6.2. Odczynn iki i rozt wory 
a) Kwas azotowy (1,4), roztwory 1 + 3 oraz O,ln. 
b) Kwas siarkowy (1,83) i roztwór 1 + 99. 
c) Kwas solny (1,18), roztwór H- l. 
d) Kwas askorbinowy, roztwory: 3- , 2- i l-pro-

centowy. 
e) Amoniak (0,91), rozhvór 1 + 99. 
f) Chloroform. 
g) Czterochlorek węgla, oczyszczony : 200 -:-

300 cm3 czterochlorku węgla umieścić \V rozdzie­
laczu pojemności 500 cm :l dodać 5 cm 3 kwasu siar­
kowego (1,83) i wytrząsać przez 2 min. Po roz­
dzieleniu się warstw usunąć barwny ekstrakt kwa­
su siarkowego. Czynności dodawania kwasu i usu­
wania ekstraktu powtarzać do uzyskania bez barw­
ne j warstwy kwas u siarkowego. Następnie czte­
rochlorek węgla wymyć "vadą do reakcji obojęt­
nej, przesączyć przez s<'1czek i lościowy średn i do 
suchej kolby destylacyjnej i poddać destylacji w 
t emperaturze 75 °C. 

h) Ditizon, oczyszczony: około 1 g ditizonu roz­
puścić w 100 cm~ chloroformu, roztwór przelać do 
rozdzielacza pojemności 500 cm 3, dodać 10 cm~ 

2-procentowego roztworu kwasu askorbinowego, 
100 cm3 roztworu amoniaku i wytrząsać w ciągu 
2 min. Warstwę chloroformową przeni ść do dru­
giego rozdzielacza pojemności 500 cm3, dodać 

10 cm3 3-procentowego roztworu kwasu askorbi ­
nowego, 100 cm3 roztworu amoniaku i wytrząsać 

przez 2 min. Czynność tę powtarzal: .) -7- 6 razy 
do uzyskania prawie bezbarwnej warstwy wodnej. 
Połączone roztwory amoniakaln e o za barwieniu 
pomarańczowym zakwasić roztworom kwasu sol­
n ego do pojawienia si ę zielonego zabarwienia. W y ­
trącony po pewnym czasie osad ditizonu odsclCZYĆ, 
przemyć kilkakrotnie l-procentowym rozt\Vorem 
kwasu askorbinowego. Osad wysuszyć na po­
wietr zu, rozetrzeć i przechowywać w ciemnym 
słoiku. 

i) Roztwory d itizonu w czterochlorku węgla: 

Roztwór A: 0,05 g oczyszczonego ditizonu roz­
puścić w 100 cm 3 oczyszczonego czterochlorku 
węgla i odstawić na 24 god z. Roztwór po wymie­
szaniu przesączyć przez średni sączek do suchej 

kolby pomiarowej poj emności 100 cm3. Roztwór 
ditizonu należy przechowywać pod warstw:} 
ochronną kwasu siarkowego, w tym celu do kolby 
pomiarowej nal eży dodać 3 -7- 5 cm3 roztworu kwa­
su siarkowego. Kolbę przykryć korkiem. 

Roztwór B : 2 cm3 roztworu ditizonu A prze­
nieść do suchej kolby pomiarowej pojemności 

100 cm3, dopełnić oczyszczonym czterochlorkiem 
węgla do kreski, przykryć korkiem i dokładn ie 

wymieszać. Roztwór B przygotować bezpośrednio 
przed przystąpieniem do analizy. 

Nasta w ienie m iana roztworu di tizonu. Do roz­
dzielacza poj emności 50 -:- 100 cm3 przenieść z mi­
krobiurety 10 cm3 wzorcowego roztworu srebra C. 
Następnie przeprowadzić ekstrakcyjne miareczko­
wanie srebra roztworem ditizonu B umieszczonym 
w suchej m ikrobiurecie, dodając go małymi por­
cjami. Po każdorazowym dodaniu porcji roztworu 
ditizonu B mieszaninę wytrząsać przez 2 min, po 
rozdzieleniu się warstw spuścić warstwę organ icz­
ną i ponownie dodać następną porcję roztworu 
ditizonu B. Miareczkowanie jest ukończone z 
chwilą, gdy ostatn ia porcja ditizonu w i l ości 

0,1 cm3 nie zm ieni swej zielonej barwy. 
Miano (K) roztwor u d itizonu B wyrażone w gra ­

mach srebra na 1 cm' roztworu obl iczyć wg wzo­
ru 

w którym: 

0,00001 

0,00001 
K = --'--

V 

zawartość srebra w 10 cm' roztworu 
wzorcowego srebra C, g, 

V objętość roztworu ditizonu zużytego 
do miareczkowania, cm3. 

j) "Wzorcowe roztwory srebra . 

Roztwór A: 0,1575 g wysuszonego azotanu sreb­
ra rozpuścić w 25 -:- 30 cm' O,ln roz tworu kwa­
su azotowego i całość rozcieńczyć O, l n roztworem 
kwasu azotowego clo kreski \V kolbie pomiarowej 
pojemności 1000 cm 3. 

1 cm' roztworu A zawiera 0,1 m g srebra. 

Roztwór B: 10 cm3 roztworu A przenieść do kolby 
pomiarowej poj emności 100 cm1 i dopełnić clo 
k reski 0,1 n roztworem kwasu azotowego. 

l cm' roztworu B zawiera 0,01 mg s rebra. 

Roztwór C: 10 cm 3 r oztworu B przen i eść do kol­
by pomiarowej pojemności 100 cm3 i dopełnić do 
kreski O,ln r oztworem kwasu azotowego. Roztwór 
C na leży przygotować bezpośredni o przed przystą­
pieniem do ustalenia miana roztworu ditizonu. 
Do przygotowania roztworów należy stosować 

wodę podwójnie destylowaną, woln ą od jonów 
chlor u. 

5 
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5.5.6.3. Wykonanie oznaczania . 5 g próbki umiei;­
cić VI" zlewce poj emności 400 cm~, rozpuścić w 
30 cm3 roztworu kwasu azotowego (1 + 3) i ostroż­
nie odparować prawic do sucha. Ostudzić, dodaĆ' 

około 25 cm~ gorącej wody i mieszać do całkowi­
tego rozpuszcze nia się osadu. Roztwór po ochło­
dzeniu przemesc do rozdzielacza pojemności 

100 cm~, dodać 3 cm1 O, ln roztworu kwasu azo­
towego, nopełnić wodel do obj ętośc i około 40 cm1 

i dodając porcjami roztworu B ditizon u wykonać 

ozna zanie srebra m e tod'l ekstrakcyjngo miarecz­
kowania wg :l.5 .6.2i). 

5.5.6.4 . Obliczanie wyników. Zawartość srebrn 
(X4 ) obliczyć \v procentach wg wzoru 

V·K 
X.I =- - . 100 

n1 

w którym : 

V objętość roztworu ditizonu zużytego do 
miareczkowania, cm\ 

K miano d itizonu, wyrażon e \V gramach 
srebra na l cm~ roztworu, 

m - odważka próbki, g. 

5.5.6.5. Do!>uszczalna różnica mi ędzy wynikami 
równoległych oznaczań niC' powinna przekraczać 
0,00050/u. 

5.5.7. Oznacza nie zawartości żelaza 

5.5.7.1. Zasada oznaczania . Rozpuszczenie próbki 
\V kwasic azotowym, oddzielenie ołowiu w posta­
ci sia.rczanu , utworzenie kompleksu żelaza z kwa­
sem sulfosalicylowym w środowisku amoniakal­
nym i pomiar ekstynkcji roztworu przy długości 
fali 430 --:- 440 nm. 

5.5.7.2. Aparatura i przyrz::1dy. Fotokolorymetr 
lub fotometr z kompletnym wyposażen iem. 

5.5.7.3. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azotowy (1,4), roztwór 1+ 3. 
b) Kwas siarkowy (1,83), roztwór 1+ 1. 
c) Amoniak (0,91). 
d) Siarczan żelazowo-amonowy. 
e) Kwas sulfosa licylowy, roztwór lO-procento-

wy. 
f) Ołów metaliczny. 
g) Roztwory wzorcowe żel aza: 
Roztwór A: 0,863 g siarczanu żelazowo-amono­

wego umieścić w zlewce o pojemnośc i 400 cm:\, 
rozpuścić w 50 cm :! roztworu kwas u solnego (1 + 5), 
roztwór przenieść do kolby pomiarowej pojem ­
ności 1000 cm\ uzupełnić wodą do kreski i wy­

mi szać . 

l cm:\ roztworu A zawie ra 0,1 m g żelaza . 

Roztwór B: 50 cm3 roztworu wzorcowego A 
umieścić w kolbie pomiarowe j pojemności 100 cm3

, 

uzupełnić wodą do kreski i wymieszać . 

l cm :) rozt"'\'oru B zawiera 0,05 m g żelaza . 

5.5.7.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. 50 g 
ołowiu w postaci drobnych wiórek o zawartości 

co najmniej 99,99% Pb umieścić w kolbie stoż­

kowej poj emności 750 cm3, rozpuścić w 30[\ cm:1 

roztworu kwasu azotowego i wygotować t lenki 
azotu . Roztwór ochłod zić, przenieść do kolb~' po­
miarowej pojemności 500 cm 3, dodać 50 cm' roz­
tworu kwasu siarkowego, ponownie ochłoizić , 

uwpdnić; wodą do kreski i wymieszać . 

Do szesclU kolb pomiarowych poj emnoscl 
200 cm~ odmierzyć po 50 cm~ klarownego roztworu 
i do pięciu z nich dodać kolejno 7. mikrobiurety : 
0,5; 1,0; 2,0; 3,0 i 5,0 cm3 roztworu wzorcowego B 
żelaza. Roztwór w szóstej kolbie traktować jako 
roztwór porównawczy. Do wszystkich kolb dodać 

po 20 mI roztworu kwas u su1fosalicylowcgo, zo­
hoj ętnić amoniakiem do uzyskania żółtego zabar·­
wi enia, a następnie dodać jeszcze po 20 cm:l nad­
miaru amoniaku. Roztwory w kolbach ostudzi(:, 
uzupełnić wodą do kreski i wymieszać . Część roz­
tworów przelać do kuwet o odpowiedniej gru­
bości i ""ykonać pomiar ekstynkcji, stosując filt r 
o maksy malnej przepuszczalności 430 --:- 440 nm w 
odniesieniu do roztworu nie zawierającego żelaz:t. 

Z uzyskanych wartości ekstynkcji wykreślić krzy­
W<'l wzorcową, cdkłada j ąc na osi rzędnych wiel­
kości ekstynkcji, na osi odciętych odpowiadajelce 
im zawartości że laza w gramach . 

5.5.7 .5. Wykonanie oznaczania. 40 g próbki 
umieścić w kolbie stożkowej poj emności 300 cm3 

i rozpuśc ić na gorąco \V 100 cm3 roztworu kwas"..i 
azotowego. Roztwór wygotować, ochłodzić , prze­
lać do kolby pomiarowej pojemności 200 cm~, do­
dać 20 cm~ roztworu kwasu siarkowego, ponownie 
ochłodzić, uz upełn i ć wodą do kreski i wymieszać. 

Odmierzyć 50 cm 3 klarownego roztworu do kolby 
pomiarowej pojemności 200 cm 3, dodać 20 cm3 

roztworu kwasu sulfosalicy lowego i dalej postę­

pować jak przy wykonaniu krzywej wzorcowej . 
Jako porównawczy stosować roztwór zawierający 
wszystkie odczynniki stosowane w toku oznacza­
nia (ślepa próba) . 

5.5.7.6. Obliczanie w yników. Zawartość żelaza 

(X5 ) obliczyć w procentach wg wzoru 

b x, = ·100 
1n 

w którym: 

b - zawartość żelaza odczytana z krzywej 
wzorcowej, g, 

m odważka próbki odpowiadająca pobranej 
części roztworu, g. 

5.5.7.7 . Dopuszczalna różnica między wynikami 
równoległych oznaczań nie powinna przekraczać 
0,0005°/ 11. 

5.5.8. Oznaczanie zawartości miedzi 

5.5.8.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie próbki 
w roztworze kwasu azotowego, ekstrakcj a mied zi 
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chloroformem i fotometryczny pomiar ekstynkcji 
rodanku miedziowego przy długości fa li około 

420 nm. 

5.5.8.2. Aparatura i przyrządy. Fotokolorymetr 
lub fotometr z kompletny m wyposażeni em . 

5.5.8.3. Od czynniki i roztwory 
a ) Kwas azotowy (1,4), roztwór 1 + 3. 
b) Kwas siarkowy (1,83), roztwór 1 + 3. 
c) K was cytrynowy, roztwór 50-procentowy. 
d) Amoniak (0,91). 
e) Pirydyna. 
f) Rodan ek amonowy, roztwór 30-procentowy. 
g) Chloroform. 
h) Fenoloftaleina, roz twór l-procentowy w al­

koholu . 
i) Wzorcowe roztwory miedzi : 

Roztwór A: 1 g miedzi o zawartości co najmniej 
99,99% Cu w postaci drobnych wiórków rozpuścić 

w kolbie stożkowej pojemności 250 cm 3 w 25 cm 3 

kwas u azotowego (1,4) słabo ogrzewając . Roztwór 
gotować do zan iku tlenków azotu, ochłodzić, prze­
ni eść do kolby pom iarowej poj emnośc i 1000 cm\ 
uzupełnić wodą do kreski i wymieszać. 

l cm 3 roztworu A zawiera 1 m g miedzi. 

Roztwór B: 50 cm 3 roztworu A odmierzyć do 
kolby pomiarowej pojemności 1000 cm 3, uzupełn ić 

w'odą do kreski i wymieszać. 

1 cm3 roztworu B zawi era 0,05 m g miedzi. 

5.5.8.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do ') 
rozdzielaczy poj emności 50 cm3 odmierzyć po 
0,5 cm 3 roztworu kwasu azotow go i kole jno 
O; 1; 2; 4 i 6 cm 3 rozt wor u w zorcowego B miedzi . 
Następnie d odać po l cm 3 roztworu kwasu cy­
trynowego, 1 kroplę fenoloftaleiny, amoniaku do 
zabarwienia na różowo i zobo j ętnić roztworem 
kwasu cytrynowego dodając 1 cm 3 jego nadmiaru. 
Następn i e dodać 0,6 cm3 pirydyny, 1 cm3 roztworu 
rodanku amonowego, 5 cm 3 chloroformu i całość 

wytrząsać w ciągu 1 min. Po rozdzieleniu się faz 
warstwę chloroformową przenieść clo k uwety od­
powied nie j gr u bości i wykonać pomiar ekstynkcji 
roz1\vorów stosu jąc filtr o maksymalnej przepusz­
czalności 420 nm. Jako roztwór porównawczy sto­
sować roztwór bez dodatku miedzi. Z uzyskanych 
wartości ekstynkcji wykreślić krzywą wzorcową, 

odkłada jąc na osi rzędnych wielkości ekstynkcji , 
a na osi odciętych odpowiadając im zawartości 

miedzi w gramach. 

5.5.8.5. Wykonanie oznaczania. 10 g próbki 
umieśc i ć w zlewce pojemności 250 cm3 i rozpuś­

cić, podgrzewając w 40 cm 3 roztworu kwasu azo­
towego. Odparować do objętości 5 cm3, przenieść 

do kolby pomiarowej 100 cm 3, dodać 20 cm 3 roz­
tworu kwasu siarkowego, wymieszać, ochłodzić i 
dopełnić wodą do kreski. Całość przesączyć przez 
suchy sączek do kolby stożkowej pojemności 

300 cm3. Przesącz odparować do objętości 1 --:-
2 cm 3, dodać 1 cm 3 kwasu cytrynowego, 1 kroplG 
fenoloftaleiny i amoniaku do odczynu alkaliczne­
go. Zo~ojęi;nić roztwor em kwasu cytrynowego do­
dając 1 cm 3 jego nadmiaru. Przenieść do rozdzie­
lacza poj emności 50 cm\ dodać 0,6 cm3 pirydyny, 
wstrząsnąć, dodać 1 cm 3 roztworu rodanku amo­
nowego, 5 cm3 chloroformu i ;.vytrząsać przez 
1 min. Dalej postępować j ak przy sporządzaniu 

krzywej wzorcowej. 

5.5.8.6. Obliczanie wyników. Zawartość miedzi 
(X 6) obliczyć w procentach wg wzoru 

w którym: 

b 
XG = - . 100 

m 

b - za wartość miedzi odczytana z krzywej 
wzorcowej, g, 

m - odważka próbki, g. 

5.5.8.7. Dopuszczalna różnica między wynikami 
równoległych oznaczań nie powinna przekraczać 
0,0008% . -

5.5.9. Oznaczanie gęstości nasypowej 

5.5.9.1. Aparatura i przyrządy 
a) Urządzenie wykonane zgodnie z rysunki em; 

wymia ry podano w mm. 

1--_=6-'-7 - ----i 

4> 118 

O) 

c:;, C'"J 
C'\j 

~ lr) lr) 
lr) o;-..--

c::, ...,. 

''''' I ,...., 

I 
I 

180 16046 - 0'21 
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b ) Naczyńka wagowe pojemności około 12 cm:l . 

5.5.9.2. Wykonanie oznaczania. Około 50 g prób­
ki wsypywać porcjami do lejka przyrządu i prze­
cierać szpachelką przez sito o gęstości 360 -:- 400 
oczek na 1 cm2, umi eszczone na dnie lejka. Próbka 
przecierana przez sito spada poczqtk owo na szkla­
ne płytki ustawione pod ką t em 27" , a następnie 
do naczyńka wagowego, ustawionego od przyrzą ­

du w odl głośc i jak podano na rysunk u. Przyrzą­
dem nie należy ,,"strząsać , próbka powinna sypać 
się pod własnym ciężarem. Naczyńko należy za­
pełnić całkowicie, a usypany stożek usunąć pas­
kiem papieru. Naczyńko wagowe wraz z produk­
tem ważyć z dokładnością do 0,1 g. 

5.5.9.:1. Obliczanie wyników. Gęstość nasypową 

gle jty ołowio'v\'ej (X 7 ) obliczyć w g/cm 3 wg \\'zoru 

w którym: 

ml - masa naczyńka wagowego z próbką, g, 

mz - masa naczyńka wagowego bez próbki. g, 

V - poj emność naczyńka wagowego, cm~. 

5.5.9.4 . Dopuszczalna rozmca między w ynikami 
równoległych oznaczań nie powinna przekraczać 

0,15 g/ cm3. 

5.5.10. Oznaczanie wilgotności - wg PN-71: 
C-04401 . 

5.6. Ocena wyników badalI. Jeżeli wyniki wszyst­
kich przeprowadzonych badań są zgodne z wyma­
ga niami podanymi w rozdz. 3, partię glej ty oło­

wiowej należy uznać za zgodną z wymagania mi 
normy. 

5.7. Zaświadczenie j akości. Do każdej partii gle j­
ty ołowiowej n ależy do łączyć atest zawieraj ący 

stwierdzenie zgodności z wymaganiami norm v 
oraz: 

a) nazwę lub znak wytwórcy, 
b) nazwę wyrobu, 
c) masę n etto i brutto. 
d) wyniki badań , 

e) numer normy, 
f) numery beczek. 

6. POSTANOWIENIA PRZEJSCIOWE 

Do dnia 31 grudnia 1975 r. dopuszcza się pako­
wanie glejty ołowiowej \V bębny m eta lowe po­
j emności 60 dm 3. 

KONIEC 

I NFORMACJE DODATKOWE do BN-72/60-l6- 02 

1. Is totne zmia ny w st os unku d o B N- 64/6046-02 
a) obniżono zawartotić tlenku ołowi awego (PbO) w ga­

tunku II do 98. 00/0. 
b) podwyższono zawartość ołowiu me talicznego w ga­

tunku I do O, l % , a w gat unku II do 1%, 
c) podwyższono zawartość tlenk u ołowiowego (Pb02) 

w gatu nku I do 0,1 Ofo, a w gatunku II d o 0,3% , 
d ) obniżono zawartość krzemionki (Si0 2) w gatunku II 

do 0.1 %, 
e) obniżono zawartość miedzi (Cu) w gatunku do 

0,0040/0, 
f) podwyższono pozostałość na sicie w gatun ku II do 

1% , 
g) wprowadzono w ymagania dotyczące gęstosci nasy­

PO\\'cj i zawartośc i wilgoci , 

h) wpro\vadzono metodę oznaczania gęstości nasypo-
wej. 

i) zmie niono częściowo metod y oznaczania L1 cnk u ołQ­

w iawego, tlenk u ołowiowego . ołowiu meta l icznego i krze­
m ionki , 

j) zmie n iono całkowicie metodę oLllaczania zawar(o .~ci 

mied zi. 

2. Za lecenia międzynarodowe i odpowiedniki w nor­
mach zagr a nicznych 

RWPG PC 1089-69 llHrM c HTh l fł eOprallR'IeCKl1e. [ neT CBI1I1-

1\OBbIfl 

NRD TGL 14683 Anorganische Pigme nte . BleigliHt e 
ZSRR J'OCT 5539-50 r Jl CT CBHH l\OBbIf! 

JIS K 1'\56-1970 Litharge (Lead Monoxide) 
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