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Zamiast
BN-64/6046-02

Grupa katalogowa X 181)

1. WSTEP

I.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jes!
glejta olowiowa otrzymywana na drodze utlenic-

nia metalicznego olowiu w podwyzszonej tempe-

raturye

1.2. Zakres stosowania. Glejta olowiowa stoso-
wana jest w przemysice farb i lakierow, ceramics -

nvm. chemicznym i innych.

1.2. Normy i dokumenty zwiazane
PN-58/C-04400 Pigmenty. Pobieranie probek
PN-71/C-04401 Pigmenty. Ogélne metody badan
PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania
liczb
PN-64/0-79021 System wymiarowy opakowan
PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach trans-
portowych. Znaki i znakowanie. Wymagania
podstawowc

BN-69/5046-03 Opakowanie transportowe metalo-
we. Bebny ciezkie z obreczami nasadzanymi

Przepisy o przewozie koleja materiatow i przed-

miotow niebezpiecznych — obowiazujace od dnia
15 wrzesnia 1968 r. Dz. T. i Z. K. nr 20 poz. 34

7z dnia 3 wrzesnia 1968 r.

Przepisy bezpieczenstwa ruchu przy przewozie
materialow niebezpiecznych na drogach publicz-
nych Dz. U. nr 54 poz. 337 2 dnia 27 grudnia
1965 r.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci tlenku
olowiawego (PbO) oraz zanieczyszcezen rozroznia
sie dwa gatunki glejty olowiowej oznaczone cy-
frami rzymskimi I i II.

2.2. Przyklad oznaczenia glejty olowiowej ga-
tunku pierwszego:
GLEJTA OLOWIOWA I BN-72/6046-02
SWW 1311-252

) Symbol wg SWW: 1311-252.

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Glejta olowiowa powin-
na mie¢ posta¢ proszku barwy zoitej do pomaran-
czowej o réznych odeieniach i nie powinna zawie-
ra¢ zanieczyszezen mechanicznych.

3.2, Wymagania fizyczne i chemiczne

Galunki
Wymaganio
1 11
| a) Zawartos¢ tlenku otowiawego (PbO), ; 99.0 93.0
‘i %, co najmniej (
by Zawartos¢ olowiu metalicsnego (Ph), | 0,1 1.0
%, najwyzej {
¢) Zawarto$¢ tlenku olowiowego — 0,11 0.3
(PhO,), %, najwyzej |
A ) - - S | Dy (PU—
d) Zawartos¢ krzemionki (SiO,), %e. I 0.08 0.1
najwyzej ‘
e) Zawarlo$é srebra (Ag), %o, najw [ 0005 | —
= g ey e T e e
f) Zawartos¢ miedzi (Cuj, %. najw i 0.001 .
g) Zawartos¢ zelaza (Fe), %, najw l 001 —
- PR———— ————— | — - b
h) Pozostalo§¢ po prresiewie na 05 1.0
i o boku oczka kwadratowego :
0,063 mm, %, najwyzej
i) GestoS¢ nasypowa, g/cm?, naj\;\'yi'/:.oj_ 3.5 35
j) Wilgotnosé, %, najwyzej 0.3 0,3
1) W glejcie przeznaczonej do produkeji chemicz-
nyceh srodkow pomocniczyeh do tworzyw sztucznych
zawartos¢ PbO, nie powinna vrzekraczac¢ 0.05%.
Dla przemystu farb i lakierow przeznaczona jest
glejta wytacznie w gatunku I
Wartosci liczhowe wynikow analiz nalezy zaokrag-
i lac¢ zgodnie z PN-T0/N-02120.
|

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Glejte olowiowa nalezy pako-
wac najwyzej po 220 kg do bebnoéw metalowych
pojemnosci 100 dm? wg BN-69/5046-03 2).

2) Patrz Postanowienia przejsciowe.

Zjednoczenie Gorniczo-Hutnicze Metali Niezelaznych .,Metale”
Ustanowiona przez Generalnego Dyrektiora Zjednoczenia Goérniczo-Hutniczego Metali NieZzelaznych ,Metale”
dnia 13 pazdziernika 1972 r. jako norma obowigzujaca w zakresie produkeji i obrotu od dnia 1 lipca 1973 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 1/1973 poz. 2)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNFE 1973, Wplyw do WN 14.11.72,
Druk ukonczono w maju 1973 Obj. 1,20 a. w. Naklad 2300~ 50 egz.

Oddano do sktadu 27.1.73.
RZG — 393/73

Cena zt 4,80
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Na kazdym opakowaniu powinien by¢ umiesz-
czony napis zawierajacy:

a) nazwe lub znak wytworcy,

b) oznaczenie wg 2.2,

¢) miesige i rok produkeji,

d) mase brutto i netto,

e) numer beczki.

Ponadto na kazdym opakowaniu powinien by¢
przyklejony znak ostrzegawczy dla materialow
trujacych wg PN-67/0-79252 p. 2.3.5. Po uzgod-
nieniu pomiedzy zamawiajacym i dostawca do-
puszcza sie inny rodzaj opakowania, o ile zabez-
piecza produkt nie gorzej niz podane opakowanie
i ma wymiary zgodne z zasadami systemu wymia-
rowego wg PN-64/0-79021.

4.2. Przechowywanie. Glejte olowiowg nalezy
przechowywa¢ w pomieszczeniach krytych i su-
chych.

4.3. Transport. Glejte olowiowa nalezy przewo-
zi¢ krytymi s$rodkami transportowymi z zacho-
waniem warunkow przewidzianych Przepisami o
przewozie kolejg materialéow i przedmiotow nie-
bezpiecznych oraz Przepisami bezpieczenstwa ru-
chu przy przewozie materialow niebezpiecznych
na drogach publicznych dla materialow trujacych
(klasa 1V a).

Bebny nalezy ulozy¢ w jednej warstwie i zabez-
pieczy¢ przed przesuwaniem sie w czasie trans-
portu.

5. BADANIA

5.1. Program badan

5.1.1. Badania pelne polegaja na sprawdzeniu
zgodnosci z wszystkimi wymaganiami wymienio-
nymi w 3.1 1 3.2.

Badania pelne nalezy wykonywaé w przypadku
badan rozjemczych, przy kontroli okresowej, kto-
ra powinna by¢ wykonywana co najmniej raz na
kwartal oraz przy kazdej zmianie surowcow lub
technologii.

5.1.2. Badania niepelne polegaja na sprawdzeniu
zgodnosci z wymaganiami dotyczgacymi:

a) zawartosci tlenku olowiawego,

b) zawartosci olowiu metalicznego,

¢) zawartosci tlenku otowiowego,

d) pozostatosci na sicie.

Badaniom niepelnym nalezy podda¢ kazda par-
tie glejty olowiowej.

5.2. Okreslenie partii. Partie stanowi ilos¢ glej-
ty tego samego gatunku, w jednakowych opako-
waniach, przedstawionej jednorazowo do odbioru
przez producenta lub dostawce.

5.3. Pobieranie préobek. Probki nalezy pobieraé
zgodnie z PN-58/C-04400. Masa $redniej probki
laboratoryjnej powinna wynosi¢é co najmniej
500 g.

5.4. Sprawdzanie wymagan ogélnych dla kazde-
go opakowania przeprowadzi¢ nieuzbrojonym
okiem.

5.5. Sprawdzanie wymagan fizycznych i che-
micznych
5.5.1. Wytyczne ogolne

5.5.1.1. Czystos¢ odczynnikoéw. Jezeli nie poda-
no inaczej, nalezy stosowaé¢ odczynniki o stopniu
czystosei cz.d.a. i wode destylowang.

5.5.1.2. Dokladno$é wazenia. Jezeli nie podano
inaczej nalezy wazyc¢:
do 2 g — z dokladnoscig do 0,0002 g,
powyzej 2 do 5 g — z dokladnoscig
do 0,001 g,
powyzej
do 0,005 g,
powyzej 10 g — z dokladnoscig do 0,01 g.

5 do 10 g — z dokladnoscia

5.5.1.3. Wynik. Za wynik oznaczania nalezy
przyja¢ $rednig arytmetyczng wynikéw dwoch
rownolegltych oznaczan o rozbieznosci nie przekra-
czajacej dopuszczalnych odchylek.

5.5.1.4. Przygotowanie probki do badan chemicz-
nych. Przed wykonaniem oznaczan chemicznych
probke nalezy suszyé¢ w temperaturze 105 = 110°C
do statej masy.

5.5.2. Oznaczanie zawartoSci tlenku olowiawego
(PbO) i olowiu metalicznego

5.5.2.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki
w octanie amonowym, oddzielenie olowiu meta-
licznego i tlenku olowiowego od tlenku olowia-
wego. Redukcja oddzielonego tlenku olowiowego
do tlenku olowiawego, rozpuszczenie go w octanie
amonowym i oddzielenie od olowiu metalicznego.
Rozpuszczenie otowiu metalicznego w kwasie azo-
towym i oznaczanie metoda kompleksometryczna.

5.5.2.2. Odeczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy (1,4), roztwor 1+ 3.

b) Octan amonowy cz., roztwor nasycony oraz
roztwor nasycony na zimno i zakwaszony kwasem
octowym do pH okolo 5 (10 cm3® kwasu octowego
doda¢ do 100 cm3 roztworu).

¢) Siarczan hydrazyny cz., drobno sproszkowa-
ny.

d) Oléw metaliczny o zawartosci co najmniej
99,9%0 Pb.

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

f) Wersenian dwusodowy, roztwoér 0,01m: 3,72 g
wersenianu dwusodowego, wysuszonego w tempe-
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raturze 80°C rozpusci¢ w wodzie w kolbie pomia-
rowej pojemnosci 1000 c¢cm? uzupelni¢ woda do
kreski i wymieszac.

Nastawienie miana: 0,1 g metalicznego olowiu
umiesci¢c w zlewce pojemnosci 400 em?, rozpusci¢
w malej ilosci roztworu kwasu azotowego i odpa-
rowa¢ do sucha. Do suchej pozostalosci dodac
100 ¢m3 roztworu octanu amonowego, 200 cm?
wody i zagotowa¢. Po calkowitym rozpuszezeniu
soli roztwor przenies¢ do kolby pomiarowej po-
jemnosci 500 cm3, uzupelnié woda do kreski i wy-
mieszaé. Pobra¢ pipetg 50 em3 roztworu do zlewki
pojemnosci 400 em?, doda¢ 10 ¢m? octanu amonoc-
wego, 200 em® gorgeej wody oraz szezypte oranzu
ksylenolowego i miareczkowac¢ roztworem werse-
nianu dwusodowego.

Miano 0,0lm roztworu wersenianu dwusodo-
wego (K) wyrazonego w gramach otowiu na 1 cm?
roztworu obliczy¢ wedlug wzoru

1
w ktoérym:
m — odwazka olowiu, g,
V — objetos¢ roztworu wersenianu dwusodo-

wego zuzytego do miareczkowania, cm?®.

g) Wersenian dwusodowy, roztwor 0,1m: 37,2 g
wersenianu dwusodowego, wysuszonego w tempe-
raturze 80°C rozpusci¢ w wedzie w kolbie pomia-
rowej pojemnosei 1000 ¢cm? uzupeli¢ woda do
kreski i wymieszac.

Nastawienie miana: okolo 0,4 g olowiu metalicz-
nego umiesci¢ w zlewce pojemnosci 400 cm?, do-
da¢ 15 em?® roztworu kwasu azotowego i po 1oz-
puszczeniu olowiu roztwoér odparowa¢ do sucha.
Po ochlodzeniu doda¢ do suchej pozostalosci
20 ¢m? roztworu octanu amonowego, 200 cm® wo-
dy i zagotowac.

Po calkowitym rozpuszczeniu soli roztwor roz-
cienczyé okoto 100 em?® cieptej wody i miareczko-
waé olow roztworem wersenianu dwusodowego
przy uzyciu oranzu ksylenolowego jako wskaz-
nika.

Miano 0,1lm roztworu wersenianu dwusodowe-
go (K;) wyrazonego w gramach olowiu na 1 cm?
roztworu obliczy¢ wedlug wzoru

m
K, = —
\%
w ktorym:
m — odwazka olowiu, g,
V — objetoé¢ roztworu wersenianu dwusodo-

wego zuzytego do miareczkowania, cm?®.
5.5.2.3. Wykonanie oznaczania
b, J

a) Oznaczanie zawartoSci tlenku olowiawego.
10 g probki umiesci¢ w kolbie stozkowej pojem-
nosci 500 em3, dodaé okolo 100 em3 roztworu octa-

nu amonowego zakwaszonego kwasem octowym
(do pH okolo 5) i ogrzewa¢ do temperatury 70°C
w celu calkowitego rozpuszczenia sie tlenku oto-
wiawego, miecszajac od czasu do czasu zawartosé
kolby. Po calkowitym rozpuszczeniu sie tlenku
olowiawego oddzieli¢ osad od roztworu przez de-
kantacje i przenieé¢ do zlewki pojemnosci 400 cm3.
Nastepnie przemy¢ osad w zlewce przez dekan-
tacje gorgcg woda do zaniku reakeji na otow w
wodzie z przemycia. Zdekantowany roztwor i wo-
de z przemycia zebra¢ do kolby pomiarowej po-
jemnosci 1000 cm?, uzupeilnié woda do kreski i
wymicszac,

Odmierzy¢ 50 em? roztworu do zlewki pojem-
nosci 400 ecm?, doda¢ 20 ecm? roztworu cctanu amo-
nowego, 200 em?® goracej wody, szczypte oranzu
ksylenolowego i miareczkowaé¢ 0,1m roztworem
wersenianu dwusodowego do zmiany barwy z ro-
zowej na z6ita.

b) Oznaczanie zawarto$ci olowiu metalicznego.
Osad w zlewce, otrzymany wg 5.5.2.3a), zawiera-
jacy olow metaliczny, tlenek olowiowy i krze-
mionke zwilzy¢ 10 em® wody, doda¢ 5 c¢cm? roz-
tworu octanu amonowego, okoto 0,1 g siarczanu
hydrazyny i ogrzewaé do temperatury 70°C, stale
mieszajac. Nastepnie roztwor zdekantowac, a po-
zostaly oléw metaliczny przemyé kilkakrotnie
przez dekantacje goragca woda do zaniku reakeji
na oldow w wodzie z przemycia. Roztwor z dekan-
tacji i wode z przemycia odrzucic.

Pozostaly w zlewce olow rozpusci¢ w 5 cm? roz-
tworu kwasu azotowego, a po rozpuszczeniu od-
parowa¢ roztwor do sucha. Po ochlodzeniu dodac
do suchej pozostalosci 20 em? roztworu octanu
amonowego, 200 cm?® wody i zagotowaé. Po roz-
puszczeniu sie soli dodaé¢ jeszcze okoto 100 cm?
gorgcej wody 1 miareczkowae 0,0lm roztworem
wersenianu dwusodowego do zmiany barwy z ro-
zowej na zolta.

5.5.2.4. Obliczanie wynikow

a) Zawartos¢ tlenku olowiawego (X) obliczy¢ w
procentach wg wzoru

V- K, -
X o= o

w ktorym:

V — objetos¢ 0,1lm roztworu wersenianu
dwusodowego zuzytego do miareczko-
wania, cm?,

K; — miano 0,1m roztworu wersenianu dwu-

sodowego wyrazone w gramach olowiu
na 1 ecm3 roztworu,

1,077 — mnoznik przeliczeniowy olowiu na tle-
nek olowiawy,
m — odwazka probki odpowiadajgca pobra-

nej czesci roztworu, g.
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b) Zawartos¢ olowiu metalicznego (X;) obliczyé
w procentach wg wzoru

V'K
X, == ——— . 100
m
w ktorym:

V. — objetos¢ 0,01m roztworu wersenianu dwu-
sodowego zuzytego do miareczkowania,
ems,

K — miano 0,0lm roztworu wersenianu dwu-

sodowego wyrazone w gramach olowiu na
1 ecm? roztworu,

m — odwazka probki, g.

5.5.2.5. Dopuszczalne réznice miedzy wynikami
rownoleglych oznaczan nie powinny przekraczac:
— przy zawarto$ei tlenku olowiawego 98,0% i
powyzej — 0,5%,
— przy zawartosci olowiu metalicznego
do 0,1% — do 0,02%s,
powyzej 0,1% — 0,05%.

5.5.3. Oznaczanie zawartosci tlenku olowiowego
(PbO,)

5.5.3.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie prob-
ki w srodowisku roztworu buforowego octanowe-
go, redukcja przy pomocy tiosiarczanu sodowego
i odmiareczkowanie nadmiaru tiosiarczanu sodo-
wego roztworem jodu.

5.5.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas octowy, roztwoér 80-procentowy.

b) Octan sodowy, roztwoér nasycony na zimno.

c¢) Tiosiarczan sodowy, roztwoér 0,01n.

d) Jod, roztwor 0,01n.

e) Skrobia, roztwoér: 1 g skrobi rozpuszczalnej
wymiesza¢ z 15 em? wody w celu otrzymania jed-
nolitej papki. Nastepnie wla¢ te zawiesine do
200 cm? gotujacej si¢ wody. Gotowac¢ przez 3 min,
po czym odstawi¢ do ochlodzenia.

5.5.3.3. Wykonanie oznaczania. 10 g probki
umiesci¢ w kolbie stozkowej pojemnosci 300 cm?,
doda¢ z biurety okoto 20 cm?® roztworu tiosiarcza-
nu sodowego i rozcienczy¢ woda do objetosci oko-
o 50 ¢m3; doda¢ 50 em3 octanu sodowego oraz
5 cm? kwasu octowego. Catos¢ wstrzasa¢, az do
calkowitego rozpuszczenia sie probki. Gdy tlenki
olowiu zupelnie sie rozpuszcza (z wyjatkiem czesci
nierozpuszczalnych), probke oziebi¢ i odmiarecz-
kowaé nadmiar tiosiarczanu sodowego roztworem
jodu w obecnosci 1+2 cm? roztworu skrobi. Mia-
reczkowanie prowadzi¢ do momentu pojawienia
sie niebieskiego zabarwienia. Réwnolegle z ozna-
czaniem wykonaé¢ slepa probe.

5.5.3.4. Obliczanie wynikéw. Zawartosc tlenku
olowiowego (Xs) obliczy¢ w procentach wg wzoru

(V—V1) - 0,001196

Xy= - 100
m
w ktérym:

V — objetosé roztworu jodu zuzytego do
miareczkowania w $lepej probie,
cm?,

V1 — objetos¢ roztworu jodu zuzytego do
miareczkowania probki, cm3,

0,001196 — ilos¢ tlenku olowiowego odpowiada-
jaca 1 ¢cm? 0,0ln roztworu jodu, g,
m — masa probki, g.

5.5.3.5. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami
rownoleglych oznaczan nie powinna przekraczaé
10%0 wyniku mniejszego.

5.5.4. Oznaczanie zawartoSci krzemionki (SiQ.)

5.5.4.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie prébki
w kwasie azotowym 1 wydzielenie krzemionki
kwasem solnym. Zwazenie otrzymanej przez pra-
zenie krzemionki, odpedzenie jej z kwasem fluo-
rowodorowym i oznaczanie zawartosci z roznicy
mas.

5.5.4.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy (1,4).

b) Kwas fluorowodorowy, roztwor 40-procento-
wYy.

¢) Kwas szczawiowy, krystaliczny.

d) Kwas solny (1,18), roztwor 2-+1.

e) Kwas siarkowy (1,83), roztwér 1-+4.

5.5.4.3. Wykonanie oznaczania. 20 g probki
umiesci¢ w zlewce pojemnosci 400 cm?, dodac
80 cm?® kwasu azotowego, 0,5 g kwasu szczawio-
wego i ogrzewa¢ do catkowitego rozpuszczenia sic
probki. Osad odsaczyé¢ przez sredni saczek, prze-
my¢ kilkakrotnie gorgca woda, po czym osad
zwilzyé kilkoma kroplami goragcego roztworu kwa-
su solnego i przemywa¢ goracg woda do zaniku w
przesaczu reakcji na jon chlorowy. Saczek z osa-
dem umiescié w tyglu platynowym, wysuszyc,
spopieli¢ i prazy¢ osad w temperaturze 900 =
1000°C do stalej masy. Osad wraz z tyglem ostu-
dzi¢ w eksykatorze i zwazy¢. Nastepnie doda¢ do
tygla 0,5 em?® roztworu kwasu siarkowego, okolo
5 em?3 roztworu kwasu fluorowodorowego i odpa-
rowaé¢ do sucha. Po odparowaniu kwaséw prazyc
w temperaturze 900 <+ 1000°C do stalej masy i
ponownie zwazyc¢.

5.5.4.4. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ krze-
mionki (Xj3) obliczy¢é w procentach wediug wzoru

G— G,
Xy=— - 100
™m
w ktérym:
G — masa tygla z osadem krzemionki, g,
Gy — masa tygla po odpedzeniu krzemionki, g,

m — odwazka probki, g.
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5.5.4.5. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami
rownoleglych oznaczan nie powinna przekraczac
0,006%.

5.5.5. Oznaczanie pozostalosci po przesiewie wy-
kona¢ wg PN-T71/C-04401 przesiewajac probke
przez sito o boku oczka kwadratowego 0,063 mm.

5.5.6. Oznaczanie zawartoSci srebra

5.5.6.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki
w kwasie azotowym i ekstrakcyjne miarcczkowa-
nie srebra roztworem ditizonu w czterochlorku
wegla.

5.5.6.2. Odezynniki i roztwory

a) Kwas azotowy (1,4), roztwory 1-+3 oraz 0,1n,

b) Kwas siarkowy (1,83) i roztwér 1-99.

¢) Kwas solny (1,18), roztwor 1-1.

d) Kwas askorbinowy, roztwory: 3-, 2- i 1-pro-
centowy.

e) Amoniak (0,91), roztwoér 1-99.

f) Chloroform.

g) Czterochlorek wegla, oczyszczony: 200 =
300 ecm3 czterochlorku wegla umiesci¢c w rozdzie-
laczu pojemnosci 500 em? doda¢ 5 ¢cm3 kwasu siar-
kowego (1,83) i wytrzasa¢ przez 2 min. Po roz-
dzieleniu sie warstw usunag¢ barwny ckstrakt kwa-
su siarkowego. Czynnosci dodawania kwasu i usu-
wania ekstraktu powtarza¢ do uzyskania bezbarw-
nej warstwy kwasu siarkowego. Nastepnie czte-
rochlorek wegla wymy¢ woda do reakeji obojet-
nej, przesaczy¢ przez saczek ilosciowy sredni do
suchej kolby destylacyjnej i poddaé¢ destylacji w
temperaturze 75°C.

h) Ditizon, oczyszczony: okolo 1 ¢ ditizonu roz-
puscié w 100 em? chloroformu, roztwor przela¢ do
rozdzielacza pojemnosci 500 cm3, doda¢ 10 cm?
2-procentowego roztworu kwasu askorbinowego,
100 ecm? roztworu amoniaku i wytrzasa¢ w ciggu
2 min. Warstwe chloroformowg przenies¢ do dru-
giego rozdzielacza pojemnosci 500 cm?, dodac
10 em3 3-procentowego roztworu kwasu askorbi-
nowego, 100 ecm? roztworu amoniaku i wytrzasac
przez 2 min. Czynnos¢ te powtarza¢ 5 -~ 6 razy
do uzyskania prawie bezbarwnej warstwy wodne].
Polaczone roztwory amoniakalne o zabarwieniu
pomaranczowym zakwasi¢ roztworem kwasu soi-
nego do pojawienia sie zielonego zabarwienia. Wy-
tracony po pewnym czasie osad ditizonu odsgczyc,
przemyé¢ kilkakrotnie 1-procentowym roztworem
kwasu askorbinowego. Osad wysuszy¢ na po-
wietrzu, rozetrze¢ i przechowywa¢ w ciemnym
stoiku.

i) Roztwory ditizonu w czterochlorku wegla:

Roztwér A: 0,05 g oczyszczonego ditizonu roz-
pusci¢c w 100 cm? oczyszezonego czterochlorku
wegla i odstawi¢ na 24 godz. Roztwor po wymie-
szaniu przesaczy¢ przez sredni saczek do suchej

kolby pomiarowej pojemnosci 100 c¢cm? Roztwor
ditizonu nalezy przechowywa¢ pod warstwy
ochronng kwasu siarkowego, w tym celu do kolby
pomiarowej nalezy doda¢ 3 == 5 em3 roztworu kwa-
su siarkowego. Kolbe przykryé¢ korkiem.

Roztwor B: 2 em? roztworu ditizonu A prze-
nies¢ do suchej kolby pomiarowej pojemnosci
100 em?, dopelni¢ oczyszczonym czterochlorkiem
wegla do kreski, przykry¢ korkiem i dokladnie
wymiesza¢. Roztwoér B przygotowac bezposrednio
przed przystapieniem do analizy.

Nastawienie miana roztworu ditizonu. Do roz-
dzielacza pojemnosei 50 = 100 cm3 przeniesé z mi-
krobiurety 10 em? wzorcowego roztworu srebra C.
Nastepnie przeprowadzi¢ ekstrakcyjne miareczko-
wanie srebra roztworem ditizonu B umieszczonym
w suchej mikrobiurecie, dodajgc go matymi por-
cjami. Po kazdorazowym dodaniu porcji roztworu
ditizonu B mieszanine wytrzgsa¢ przez 2 min, po
rozdzieleniu sie warstw spusci¢ warstwe organicz-
nag i ponownie doda¢ nastepna porcje roztworu
ditizonu B. Miareczkowanie jest ukonczone z
chwila, gdy ostatnia porcja ditizonu w ilosei
0,1 em? nie zmieni swej zielonej barwy.

Miano (K) roztworu ditizonu B wyrazone w gra-
mach srebra na 1 cm? roztworu obliczy¢ wg wzo-
ru

~ 0,00001
a v
w ktorym:
0,00001 — zawartos¢ srebra w 10 cm? roztworu

wzorcowego srebra C, g,
V — objeto$é roztworu ditizonu zuzytego
do miareczkowania, cm?.
i) Wzorcowe roztwory srebra.

Roztwor A: 0,1575 g wysuszonego azotanu sreb-
ra rozpusci¢ w 25+ 30 cm? 0,In roztworu kwa-
su azotowego i calos¢ rozcienczye 0,1n roztworem
kwasu azotowego do kreski w kolbie pomiarowej
pojemnosei 1000 em3.

1 em? roztworu A zawiera 0,1 mg srebra.

Roztwér B: 10 em? roztworu A przenies¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 100 em?® i dopeini¢ do
kreski 0,1n roztworem kwasu azotowego.

1 em? roztworu B zawiera 0,01 mg srebra.

Roztwor C: 10 ecm? roztworu B przenies¢ do kol-
by pomiarowej pojemnosci 100 cm? i dopelni¢ do
kreski 0,In roztworem kwasu azotowego. Roztwor
C nalezy przygotowa¢ bezposrednio przed przysta-
pieniem do ustalenia miana roztworu ditizonu.
Do przygotowania roztworéow nalezy stosowac
wode podwojnie destylowana, wolna od jonow
chloru.
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5.5.6.3. Wykonanie oznaczania. 5 g probki umies-
ci¢ w zlewce pojemnosci 400 c¢m?, rozpuscic w
30 em? roztworu kwasu azotowego (1-+43) i ostroz-
nie odparowac¢ prawie do sucha. Ostudzi¢, dodac
okolo 25 em?® goracej wody i miesza¢ do caltkowi-
tego rozpuszcezenia sie osadu. Roztwor po ochlo-
dzeniu przenies¢ do rozdzielacza pojemnosci
100 em3, doda¢ 3 em? 0,1n roztworu kwasu azo-
towego, dopelni¢c wodg do objetosci okolo 40 em?
i dodajac porcjami roztworu B ditizonu wykona¢
oznaczanie srebra metoda ekstrakeyjngo miarecz-
kowania wg 5.5.6.2i).

5.5.6.4. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ srebra
(X4) obliczy¢ w procentach wg wzoru

K
X; = - 100
m
w ktorym:
V — objetos¢ roztworu ditizonu zuzytego do
miareczkowania, cm3,
K — miano ditizonu, wyrazone 1w gramach
srebra na 1 em? roztworu,
m — odwazka probki, g.

5.5.6.5. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami
rownoleglych oznaczan nie powinna przekraczac
0,0005%.

5.5.7. Oznaczanie zawartosSci zelaza

5.5.7.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki
w kwasie azotowym, oddzielenie olowiu w posta-
¢i siarczanu, utworzenie kompleksu zelaza z kwa-
sem sulfosalicylowym w $rodowisku amoniakal-
nym i pomiar ekstynkcji roztworu przy diugosci
fali 430 = 440 nm.

5.5.7.2. Aparatura i przyrzady. Fotokolorymetr
lub fotometr z kompletnym wyposazeniem.

5.5.7.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy (1,4), roztwor 1-+3.

b) Kwas siarkowy (1,83), roztwor 1+ 1.

¢) Amoniak (0,91).

d) Siarczan zclazowo-amonowy.

e) Kwas sulfosalicylowy, roztwér 10-procento-
wy.

f) Otow metaliczny.

g) Roztwory wzorcowe zclaza:

Roztwoér A: 0,863 ¢ siarczanu zelazowo-amono-
wego umiegci¢c w zlewee o pojemnosci 400 cm?,
rozpusci¢ w 50 em? roztworu kwasu solnego [1-5),
roztwor przenies¢ do kolby pomiarowej pojem-
nogci 1000 em?, uzupelni¢ wodg do kreski i wy-
mieszac.

1 em? roztworu A zawiera 0,1 mg zclaza.

Roztwér B: 50 cm? roztworu wzorcowego A
umiesci¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci 100 cm?,
uzupelnié¢ wodg do kreski i wymieszac.

1 em? roztworu B zawiera 0,05 mg zelaza.

5.5.7.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. 50 g
olowiu w postaci drobnych wiorek o zawartosci

co najmniej 99,99% Pb umiesci¢ w kolbie stoz-
kowej pojemnosci 750 cm?3, rozpuscic w 300" cm?
roztworu kwasu azotowego i wygotowaé 1lenki
azotu. Roztwor ochlodzi¢, przenies¢é do kolby po-
miarowej pojemnosei 500 ¢cm3, dodaé¢ 50 cm? roz-
tworu kwasu siarkowego, ponownie ochloizic,
uzupelni¢c woda do kreski i wymieszac.

Do szeéciu  kolb pomiarowych pojemnosci
200 ¢m? odmicrzy¢ po 50 em? klarownego roztworu
i do pigciu z nich dodaé¢ kolejno z mikrobiurety:
0,5; 1,0; 2,0; 3,0 i 5,0 cm? roztworu wzorcowego B
zelaza. Roztwor w szostej kolbie traktowaé jako
roztwor poréownawezy. Do wszystkich kolb dodac
po 20 ml roztworu kwasu sulfosalicylowego, zo-
bojetni¢ amoniakiem do uzyskania zoltego zabar-
wienia, a nastepnie doda¢ jeszcze po 20 ¢cm? nad-
miaru amoniaku. Roztwory w kolbach ostudzic,
uzupelni¢ woda do kreski i wymieszac. Czes¢ roz-
tworow przelac do kuwet o odpowiedniej gru-
bosci i wykona¢ pomiar ekstynkeji, stosujac filtr
o maksymalnej przepuszczalnosei 430 - 440 nm w
odniesieniu do roztworu nie zawierajgcego zelaza.
Z uzyskanych wartosci ekstynkeji wykresli¢ krzy-
wa wzorcowy, odkladajge na osi rzednych wiel-
kosci ekstynkeji, na osi odcietych odpowiadajace
im zawartosci zelaza w gramach.

5.5.7.5. Wykonanie oznaczania. 40 g probki
umiesci¢ w kolbie stozkowej pojemnosci 300 cm?
i rozpusci¢ na gorgco w 100 cm3 roztworu kwast
azotowego. Roztwor wygotowaé, ochlodzi¢, prze-
la¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 200 cm?, do-
da¢ 20 em?® roztworu kwasu siarkowego, ponownic
ochlodzi¢, uzupelni¢ woda do kreski i wymieszac.
Odmierzy¢ 50 cm? klarownego roztworu do kolby
pomiarowej pojemnosci 200 cm?®, doda¢ 20 cm?
roztworu kwasu sulfosalicylowego i dalej poste-
powaé¢ jak przy wykonaniu krzywej wzorcowej.
Jako pordéwnaweczy stosowaé roztwor zawierajacy
wszystkie odezynniki stosowane w toku oznacza-
nia ($lepa proba).

5.5.7.6. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ zeclaza
(X;) obliczy¢ w procentach wg wzoru

b
Xy = - 100
m
w ktorym:
b — zawarto$¢ zelaza odczytana z krzywej
wzorcowej, g,
m — odwazka probki odpowiadajaca pobranej

czesci roztworu, g.

5.5.7.7. Dopuszczalna roéznica miedzy wynikami
rownoleglych oznaczan nie powinna przekraczac
0,0005%.

5.5.8. Oznaczanie zawarto$ci miedzi

5.5.8.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki
w roztworze kwasu azotowego, ckstrakcja miedzi
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chloroformem i fotometryczny pomiar ekstynkeji
rodanku miedziowego przy dlugosci fali okolo
420 nm.

5.5.8.2. Aparatura i przyrzady. Fotokolorymetr
lub fotometr z kompletnym wyposazeniem.

5.5.8.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy (1,4), roztwoér 1--3.

b) Kwas siarkowy (1,83), roztwoér 1+ 3.

¢) Kwas cytrynowy, roztwor 50-procentowy.

d) Amoniak (0,91).

¢) Pirydyna.

f) Rodanek amonowy, roztwor 30-procentowy.

¢) Chloroform.

h) Fenoloftaleina, roztwoér 1-procentowy w al-
koholu.

i) Wzorcowe roztwory miedzi:

Roztwoér A: 1 g miedzi o zawartosci co najmniej
99,99° 0 Cu w postaci drobnych wiorkow rozpuscic
w kolbie stozkowej pojemnoseci 250 ecm® w 25 cm?
kwasu azotowego (1,4) stabo ogrzewajac. Roztwor
gotowac¢ do zaniku tlenkow azotu, ochlodzi¢, prze-
nieé¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 cm?,
uzupelni¢ woda do kreski i wymieszac.

1 cm3 roztworu A zawiera 1 mg miedzi.

Roztwor B: 50 ecm? roztworu A odmierzyc¢ do
kolby pomiarowej pojemnosci 1000 ¢cm3, uzupekni¢
wodg do kreski i wymieszac.

1 em? roztworu B zawiera 0,05 mg miedzi.

5.5.8.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 5
rozdzielaczy pojemnosci 50 c¢m?® odmierzy¢ po
0,5 ¢m?® roztworu kwasu azotowego i kolejno
0; 1; 2; 41 6 em3 roztworu wzorcowego B miedzi.
Nastepnie doda¢ po 1 cm?® roztworu kwasu cy-
trynowego, 1 krople fenoloftaleiny, amoniaku do
zabarwienia na rozowo i zobojetni¢ roztworem
kwasu cytrynowego dodajac 1 ecm3? jego nadmiaru.
Nastepnie doda¢ 0,6 cm3 pirydyny, 1 ecm? roztworu
rodanku amonowego, 5 cm3 chloroformu i catosé
wytrzgsaé w ciggu 1 min. Po rozdzieleniu sie faz
warstwe chloroformowa przenies¢ do kuwety od-
powiedniej grubosci i wykona¢ pomiar ekstynkeji
roztworow stosujae filtr o maksymalnej przepusz-
czalno$ci 420 nm. Jako roztwoér poroéwnawczy sto-
sowac roztwor bez dodatku miedzi. Z uzyskanych
wartosci ekstynkeji wykreslic krzywa wzorcowa,
odkladajac na osi rzednych wielkosci ekstynkeji,
a na osi odcietych odpowiadajace im zawartosci
miedzi w gramach.

5.5.8.5. Wykonanie oznaczania. 10 g probki
umiesci¢ w zlewce pojemnosci 250 ¢cm?® i rozpus-
ci¢, podgrzewajac w 40 cm? roztworu kwasu azo-
towego. Odparowa¢ do objetosci 5 cm?, przeniesé
do kolby pomiarowej 100 cm?, doda¢ 20 cm? roz-
tworu kwasu siarkowego, wymiesza¢, ochlodzi¢ i
dopelni¢ woda do kreski. Calos¢ przesgezy¢ przez
suchy saczek do kolby stozkowej pojemnosci

300 cm3. Przesgcz odparowaé¢ do objetosci 1 -~
2 em?, doda¢ 1 cm? kwasu cytrynowego, 1 krople
fenoloftaleiny i amoniaku do odezynu alkaliczne-
go. Zokojetni¢ roztworem kwasu cytrynowego do-
dajac 1 cm?® jego nadmiaru. Przenie$¢ do rozdzie-
lacza pojemnosci 50 cm?, dodaé¢ 0,6 cm3 pirydyny,
wstrzasna¢, doda¢ 1 em? roztworu rodanku amo-
nowego, 5 cm?® chloroformu i wytrzagsa¢ przez
1 min. Dalej postepowaé jak przy sporzadzaniu
krzywej wzorcowej.

5.5.8.6. Obliczanie wynikow. Zawarto$¢ miedzi
(Xg) obliczyé w procentach wg wzoru

b
Xo=— - 100
m
w ktorym:
b — zawartos¢ miedzi odczytana z Kkrzywej
wzorcowej, g,
m — odwazka probki, g.

5.5.8.7. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami
réwnoleglych oznaczan nie powinna przekraczaé
0,0008%.

5.5.9. Oznaczanie gestosSci nasypowej

5.5.9.1. Aparatura i przyrzady

a) Urzadzenie wykonane zgodnie z rysunkiem,;
wymiary podano w mm.
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b) Naczynka wagowe pojemnosci okolo 12 em?.

5.5.9.2. Wykonanie oznaczania. Okolo 50 g prob-
ki wsypywaé¢ porcjami do lejka przyrzadu i prze-
ciera¢ szpachelkg przez sito o gestosci 360 = 400
oczek na 1 em?, umieszezone na dnie lejka. Probka
przecierana przez sito spada poczgtkowo na szkla-
ne plytki ustawione pod katem 27", a nastgpnie
do naczynka wagowego, ustawionego od przyrza-
du w odleglosci jak podano na rysunku. Przyrzag-
dem nie nalezy wstrzgsa¢, probka powinna sypac
si¢ pod wlasnym ciezarem. Naczynko nalezy za-
pelni¢ catkowicie, a usypany stozek usuna¢ pas-
kiem papieru. Naczynko wagowe wraz z produk-
tem wazy¢ z dokladnoscia do 0,1 g.

5.5.9.3. Obliczanie wynikéw. Gestos¢ nasypowa
glejty olowiowej (X7) obliczy¢ w g/cm? wg wzoru

my — M,
Xy =2
‘/'
w ktérym:
my — masa naczynka wagowego z probka, g,
m, — masa naczynka wagowego bez probki, g,
V — pojemno$¢ naczynka wagowego, cm?,

5.5.9.4. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami
réwnoleglych oznaczan nie powinna przekraczac
0,15 g/cm?.

5.5.10. Oznaczanie wilgotnosci — wg PN-71/
C-04401.

5.6. Ocena wynikéw badan. Jezeli wyniki wszyst-
kich przeprowadzonych badan sg zgodne z wyma-
ganiami podanymi w rozdz. 3, partie glejty olo-
wiowej nalezy uzna¢ za zgodng z wymaganiami
normy.

5.7. Zaswiadczenie jakoSci. Do kazdej partii glej-
ty olowiowej nalezy dolgczy¢ atest zawierajacy
stwierdzenie zgodnosci z wymaganiami normy
oraz:

a) nazwe lub znak wytworcy,

b) nazwe wyrobu,

¢) mase netto i brutto,

d) wyniki badan,

€) numer normy,

f) numery beczek.

6. POSTANOWIENIA PRZEJSCIOWE

Do dnia 31 grudnia 1975 r. dopuszcza sie¢ pako-
wanie glejty olowiowej w bebny metalowe po-
jemnosci 60 dm?.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-72/6046-02

1. Istoine zmiany w stosunku do BN-64/6046-02

a) obnizono zawarto$¢ tlenku olowiawego (PbO) w ga-
tunku II do 98,0%,

b) podwyzszono zawarto$¢ otowiu metalicznego w ga-
tunku I do 0,1%, a w gatunku II do 1%,

¢) podwyzszono zawarto$¢ tlenku olowiowego (PbOg)
w gatunku I do 0,1%, a w gatunku II do 0,3%,

d) obnizono zawarto$¢ krzemionki (SiO,) w gatunku 11
do 0,1%,

e) obnizono zawarto$¢ miedzi (Cu) w gatunku I do
0,004%,

f) podwyzszono pozostalos¢ na sicie w gatunku II do
1%,

¢) wprowadzono wymagania dotyczace gestosci nasy-
powej i zawartosci wilgoci,

h) wprowadzono metodg¢ oznaczania gestosci nasypo-
wej.

i) zmieniono czesciowo metody oznaczania tlenku oto-
wiawego, tlenku olowiowego, olowiu metalicznego i krze-
mionki,

j) zmieniono catkowicie metod¢ oznaczania zawartosci
miedzi.

2. Zalecenia miedzynarodowe i odpowiedniki w nor-
mach zagranicznych

RWPG PC 1089-69 IlurmenThl Heopraumdeckue, et ceui-
LOBHIT

NRD TGL 14683 Anorganische Pigmente. Bleigliitte
ZSRR I'OCT 5539-50 I'meT CBHHIIOBBIN

JIS K 1456-1970 Litharge (Lead Monoxide)
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