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1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest tle-
nek cynkowy stosowany jako odczynnik chemiczny. 

Tlenek cynkowy ma: 
a) wzór chemiczny ZnO, 
b) masę cząsteczkową 81,37. 

1.2. Normy związane 
PN-75/C-045 I I Analiza chemiczna. Oznaczanie małych 

zawartości arsenu 
PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych 

zawartości chlorków w bezbarwnych roztworach me-, 
. todą turbidymetryczną 

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Ozn.aczanie małych 
zawartości siarczanów w bezbarwnych roztworach 
metodą tu rbidymetryczną 

, PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od­
czynników, roz-łworów pomocniczych oraz roztwo­
rów do kolorymet rii i nefelometrii 

PN-70/C-8000 I Odczynniki. Pakowanie, przechowywa­
nie i transport 

') Symbol wg SWW: I3JI-III. 

Grupa katalogowa X 51') 

\ 

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania pró-
bek i przygotowania średniej próbki laboratoryjnej 

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

, ~. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2;1. Gatunki. W zależnpści od zawartości zanieczysz­
czeń rozróżnia się cztery gatunki tlenku cynkowego, 
oznaczone: 

ch.cz. 
cZ.d.a. 
cz . 

chemicznie czysty, 
czys ty do analizy, 
czysty, 

ocz. oczyszczony. 
... 

2.2. Przykład oznaczenia tl en ku cynkowego czystego 
do analizy: 

TLENEK CY,NKOWY cZ.cLI. BN-70/6191-5g 

3. WYMAGANIA 
• 

3.1. Wymagania ogólne. Tlenek cynkowy powInien 
mieć postać proszku o barwie białej, rozpuszczalnego 
w kwasach mineralnych i alkaliach, a nie rozpusz­
czalnego w wodzie . 

• , 

• 
Zjednoczenie Górniczo-Hutnicze Metali Nieżelaznych 

Ustanowiona przez Generalnego Dyrektora Zjednoczenia GÓrniczo·Hutniczego Metali Nieżelaznych dnia 9 marca 1970 r. 

jako norma obowiqzujqca w zakresie produkcji i metod ba~ań od dnia l lipca 1970 r. 

(Mon. Pol. nr 18{1970 poz. 143) 

Wydanie III 
WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark . wyd . 1.00 Nakł. 100 + 23 Zam. 2912/79 Cena zl. 7.20 
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3.2. 'Wymagania fizyczne ,i chemiczne podano w tabl. 1. 

Tablica 1 

Wymagania 
Gatunki 

ch.cz. cZ.d.a . cz. ocz. 

I 2 3 
, 

4 5 • 
a) Tożsamość - wg 5.2.1 
bl Tlenku cynkowego (ZnO), %, co 

.. , 
99,7 99,5 99,0 99,0 . naj mniej 

c) Substancji nierozpuszczalnych w kwas ie solnym , %, najwyżej 0,005 0,01 0,02 0,02 
d) SiarCzanów (SOr ),%, najwyżej 0,005 

I 
0,01 0,02 0,05 

e) Chlorków (Cr), %, najwyżej 0,002 0,002 0,004 0,01 
f) Azotanów (NO; ), %, najwyżej 0,001 0,005 0,01 · . nie oznacza SIę 
g) Że l aza (Fe), %, najwyżej 0,0001 0,0005 0,001 0,001 
h) Manganu (Mn), %, najwyżej . 0,0001 0,0005 0,001 nie oznacza się 
i) Sodu (Na), %, najwyżej 

, 
0,020 .,. 0,025 0,05 · . 

< nie oznacza SIę 
j) Potasu (K), %, najwyżej 0,005 0,01 0,02 · . nie oznacza SIę 
k) Wapl}ia (Ca), %, najwyżej . 0,020 0,025 0,05 0,05 

, 
I) Arsenu (As), %, najwyżej 0,0001 0,0001 0,001 0,0004 
I) Olowiu (Pb), %, najwyżej 0,003 0.,005 0,01 0,005 -m) Kadmu (Cd), %, najwyżej 0,002 0,003 0,005 0,005 
n) Miedźi (Cu), %, 'najwyżej 0,0003 0,0005 0,0008 0,0008 1) 

o) Substancji redukujących nadmanganian potasowy, %, najwyżej 0,0052) 
. . - . . 

0,022) nie oznacza SIę nie oznacza SIę 

Wyniki analizy chemicznej w zes tawieniu z wartościami podanymi w tablicy należy . zaokrąglić . zgodnie z PN-70/N-02120. 
I) Zawartość miedzi w ga tunku .. oczyszczony", przeznaczonym dla przemysłu akumula torowego nie powinna przekraczać 0,0005%. 
2) W przeliczeniu na że l azo. 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

Tlenek cynkowy należy . pakować, znakować i prze­
chowywać zgodnie z PN-70/C-8000 I ; rodzaj opakowa­
nia wg PN-70/C-80001 tab I. 2 lp. 2 e. 

• 
Na życzenie odbiorcy dopuszcza się inny . rodzaj 

i wielkość opakowania. 

5. BADANIA 

5.1. Pobieranie próbek. Próbki należy pobierać zgod­
nie z PN-70/C-80047. Masa średniej próbki laborato­
ryjnej powinna wynosić co najmmeJ 500 g. 

5.2. Rodzaje i opis badań 
5.2.1. Sprawdzenie tożsamości 
a) Tlenek cynkowy żółknie po silnym ogrzam u, bie­

leje po ochłodzeniu. 
b) 0,1 g sU,bstancji rozpuścić w' 3 cm 3 lO-procento­

wego kw,asu solnego i dodać kroplami 15-procentowy 
roztwór wodorotlenku sodowego do rozpuszczenia się 

p<5czątkowo powstającego osadu. Następnie dodać 5 
kropli 20-procentowego roztworu siarczku sodowego , 
powinien powstać biały osad. 

5.2.2. Oznaczanie zawartości tlenku cynkowego . , 

5.2.2.1. Odczynniki i rożtwory 
a) Kwas solny cZ.d.a, (1,18) , roztwór 1+1. 
b) Amoniak cz.d.a . (0 ,91) , roztwór 1+4. 

c) ~oztwór bufo'rowy: 136 g octanu sodowego cZ.d.a. 
rozpuścić w wodzie, przelać do kolby pomiarowej po­
jemności l dm 3

, uzupełnić wodą do kreski i wymieszać. 
d) Cynk metaliczny (99,99% Zn). 
e) Oranż ksylenolowy '(mieszanina z ' chlorkiem so­

dowym w stosunku l: 100) . 
f) Wersenian dwusodowy . cz.d.a., roztwór 0,05M: 

18,60 g wersenianu dwusodowego rozpuścić w wodzie; 
przelać do kolby pomiarowej pojemności I dm 3

, uzu­
pełnić wodą do kreski i wymieszać. 

Nastawianie miana : około 0,1 g metalicznego cynku 
rozpuścić w 5 cm 3 roztworu kwasu so lnego (I + I) w kolbie 
stożkowej pojemności 200 cm 3, rozcieńczyć wodą do 
objętości około 50' cm 3

, dodać ro~ztworu amoniaku 
do uzyskania ' pH 3 -7- 5, a następnie 20 cm3 roz­
tworu buforowego i miareczkować roztworem wersenia­
nu dwusodowego wobec oranżu ksylenolowego do zmia­
ny barwy z czerwonofioletowej na czysto żółtą. 

Miano wersemanu dwusodowego (K) obliczyć wg 
wzoru 

K = 
\ n 

V 

w którym: 
m - odważka cynku, g, 
V '- objętość roztworu wersenianu dwusodowego 

zużytego do miareczkowania , cm 3
• 
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5.2.2.2. Wykonanie oznaczania. 1,5 g próbki wysu­
szonej do stałej masy w tempera turze 105 -;- 110°C 
i zważonej z dokładnością do 0,0002 g umieścić w 
zlewce pojemności 150 cm 3 , rozpuścić w 15 cm} roz­
tworu kwasu solnego (l + l), przenieść do kolby pomia­
ro.wej pojemności 500 cm 3

, uzupełniC\vodą do kreski 
i wymies.zać. 

50 cm 3 roztworu przenieść do zlewki p oj emności 

250 cm 3, dodać kroplami roztworu amoniaku (1 + 4) do 
uzyskania pH 3 -:- 5, 10 cm 3 roztworu buforowego, 

szczyptę oranżu ksylenolowego i miarecz k ować roztwo­
rem wersenianu dwusodowego do zmiany barwy z czer­
wono-rioletowej na czysto żółtą . 

Zawartość tlenku cynkowego (X) obliczyć w procen­
tach wg wzoru 

v . K' 1,2447 
X = ------. 100 

m 

w którym: 
V - objętość ro ztworu wersel1lanu dwusodo­

wego z u żytego do miareczkowa nia , cm 3
, 

K - miano roztwo ru wersenianu dwusodowego 
' 3 / 
wyrażone w gramach cynku na I cm , 

1,2447 mnożnik przeliczeniowy cynku na tlenek 
cynkowy , 

,. 

m - odważka próbki odpowiadająca pobranej , 
części roztworu, g. 

Dopuszczalna rozl1lca między wynikami równo­
ległych oznaczań nie powinna przekracżać 0,2% . 

5.2.3. Oznaczanie zawartości substancji nierozpusz­
czalnych w kwasie solnym. Odważyć 10 g próbki w 
przypad k u gatunków cz. i ocz. ~ra z 25 g próbki w przy­
padku gatunków ch.cz. i cz.d.a., z dokładnością do 
0,01 g, umieścić w 41ewce pojemności 400 cm 3 i roz­
mieszać z 150 cm 3 wody. Następnie dodać odpowied­
nio 150 'cm 3 lub 300 cm 3 kwasu so lnego (1 , 12) 
i ogrzewać na ła źni wodnej przez 30 min . Osad odsą ­

czyć przez szklany tygiel, przemyć kilka ra zy gorącą 
wodą do za niku reakcji na jon cr, wysuszyć w tem­
peraturze 105°C do stalej masy i zważyć. 

Zawartość substancji nierozpuszcza lnyc h w kwa sie 
solnym w procentach (X) obliczyć wg wzoru 

X = ~ . 100 

w którym: 
b masa osadu, g, 

m - odważka próbki , .l'- . 

5.2.4. Oznaczanie zawartości siarćzanów. I g próbki 
odważonej z dokładnością do 0,0002 g umieścić ~i zle wce 
pojemnośc i 150 cm \ ro zpuśc ić w 6 cm 3 ro zt wo ru kwasu 
so lnego (1+1) i wyk onać oznaczan ie wg PN-68/ C-0.;t.519 
p. 2.4.3, sposób A. 

Do roztworów p_orównawc7vch doda ć: 

dla odczynnikcl ch.cz. 0.05 mg SO~-. 
. ?-

dla odczynnika cZ.d .a. O, I mg SO- . 
4 

dla odczynnika cz. 0,2 mgSO> 
4 

dla odczynnika ocz. 0,5 mg S02-
4 

5.2.5. Oznaczanie zawartości chlorków. I g próbki 
odważonej z dokładnością do 0,0002 g, umieścić w 
zlewce pojemności 150 cm 3

, rozpuścić w 6 cm 3 roz­
tworu kwasu azotowego (l + I) i wykonać oznaczal11e 
wg PN-68/C-04518 sposobem A. 

Do roztworów porówna wczych dodać: 

dla odczynników ch.cz. i cZ.d.a. - 0,02 mg cr, 
dla odczynnika cz. - 0,04 mg cr. 
dla odczynnika ocz. - O, l mg cr. 
5.2.6. Oznaczanie zawartości azotanów 
5.2.6.1. Aparatura. Fotometr lub fotokolorymetr z 

kompletnym wyposażeniem. 
5.2.6.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas siarkowy cZ.d.a. (1,84), roztwór 1+1. .. 
b) Roztwór dwufenyloaminy: 0,5 g dwufenyloa min ~ 

rozpuścić w 100 cm 3 kwasu siarkowego (1,84) i 20 cm ' 
wody. 

c) Roztwór wzorcowy zawterający jony NOj , przy­
. gotowa ny wg PN-68/C-06500 i rozcieńczony w stosun­
ku 1:99. 

I cm 3 rozcieńcz.onego roztworu ,wzorcowego zawler" 
0,01 mg NOj. 

5.2.6.3. Wykonanie oznaczania. l g próbki odważonel 
z dokładnością do 0,0002 g umieścić w zlewce pojem­
ności 150 cm ) i rozpuścić w 10 cm 3 roztworu kwasu 
siarkowego. Roztwór przenieść do cylindra pojemności 
50 cm 3 • dodać 5 cm 3 roztworu dwufenyloaminy i uzu­
pełnić wodą do kreski. Równocześnie przygotować roz­
twory porównawcze zawierające w tej samej objętości te 
same il ości odczynników oraz: 

dla odczynnika ch.cz. O,QI mg NOj , 
dla odczynnika cZ.d.a. 0,05 
dla odczynnika cz. O, I 

mg NOj , 
NO-mg J 

i wykonać porównanie zabarwienia na fotometrze lub 
fotokolorymetrze. 

Badany tlenek cynkowy odpowiada - wymagniom 
normy, jeżeli za barwienie badanego roztworu nie bę­

dzie intensywniejsze od roztworu wzorcowego. -
5.2.7. Oznaczanie zawartości żelaza 

5.2.7.1. Aparatura. Fotometr lub fotokolorymetr 
z kompletnym wyposażcniem. 

5.2.7.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwa s solny cZ.d.a. (1.18). 
b) Nadsiarczan amonowy cZ.d.a. 
c) Rodanek potasowy cz.d.a. , roztwór butanolowy: 

10 g rodanku pota sowego umieścić w zlewce pojem­
ności 150 cm 3, rozpuścić w 10 cm 3 wody i ogrzać do 
temperatury 25 -:- 30°C. Przenieść do kolby pomiaro­
wej pojemności 100 cm 3

, uzupełnić n-butanolem do 
100 cm 3 i silnie wytrząsać do zaniku zmętnienia. 

d) Roztwór wzorcowy żelaza (Fe 3+), przygotowany 
wg PN-68/C-06500 i rozcieńczony w stosunku 1:99. 

l cm 3 rozcieńczonego roztworu wzorcowego zawiera 
0,0 I mg Fe3+. 

5.2.7.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 6 roz­
dzielaczyodmierzyć za pomocą mikrobiurety kolejno 
O; 0,5 ; I; 2; 3 i 5 cm 3 roztworu wzorcowego żelaza. 

Następnie dodać po 10 cm 3 wody , 4 cm 3 kwasu ~o l­

nego (1,18) , około 30 m.g nadsiarczanu amonowego 
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i 15 cm 3 roztwo ru roda nku po taso wego. Roztwo ry 
dob rze wytrząsać przez 3 min . Wa rstwy buta no lowe ' 
oddzielić, prze l ać do ku we ty odpo wi e.? niej grubośc i 

i zm i erzyć e k s t yn kcj ę stosuj ąc filtr o ma ksymalnej prze­
puszcza ln ośc i o koło 470 nm. J a ko po ró wna wczy n a l eży 

s tosować roztwór, do któ rego nie dod ano wzorcowego 
roztworu żelaza. 

Na podstawie o t rzy manych wy nik ó w wy kreś lić krzy­
wą wzorcową· 

5.2. 7.4. Wykonanie oznaczania . 5 g p ró bki odważonej 

z dokładnośc i ą d o 0,001 g w przy padku gatunkó w cz. 
i ocz. oraz IQ g prób ki odważonej z do kładnośc ią do 
0. ,0.1 g w przypad ku ga tunków ch. cz. i cz. d. a., umieścić ' 

w zlewce pojemnośc i 250. cm 3 , zwil żyć 10 cm 3 wod y 
i rozpuścić odpowiedn io w 20. cm 3 lub 40. cm 3 kwas u 
so lnego ( 1,18). Roztwó r prze ni eść do rozd zielacza, dodać 
około 30. mg nads ia rcza nu a mo nowego i 15 cm 3 roztwo ru 
rodanku potasowego. D alej postępować wg 5.2.7.3. 

Zawartość że l aza (X) obli czyć w p rocentac h wg 
wzoru 

x = b 
• 100 

m 

w którym: 
b , - zawa rt ość żelaza odczy ta na z krzywej w /o r Lll -

weJ, g, 
m -'·'-odważka próbk i, g. 

5.2.8. Oznaczanie zawa rtości manganu 
5.2.8.1. Apa ratura. Fo to metr lub fo to ko lorymetr 

z kompletn ym wyposaże ni em . 

5.2.8.2. O dczynniki i ro ztwory 
a) M iesza nina kwasów: 10.0. cm 3 kwas u azolOwego 

cZ.d.a. ( 1,4) umieśc i ć w zlewce poj emnośc i 2 dm , d o­
dać 70. cm 3 kwas u o rto fosfo ro wego cZ.d.a. ( 1,0.5) 
i 830. cm 3 wody, ogrzać do wrzenia. Ostrożnie gotować 

przez IQ min do odpędze ni a tl enków azotu i ochło­

dzić. 

b) Nadsiarcza n a mono wy cz.d .a. 
c) Azota n srebra cz.d .a., roztwó r O, IN. 
d) Roztwó r wzo rcowy manga nu (Mó2+) przygo towa­

ny wg PN -68/C-o.6500 i rozci eńczony w stosunku 1:99. 
I cm 3 rozc i e ńczonego roztwo ru za wie ra 0. ,0. I mg 

Mn 2+). 
5.2.8.3. Wykonanie oznaczania. I g pró bki w przy­

padk u ga tu nków cZ. d. a. i cz. oraz 2 g w przy padku 
ga tu nk u . ch ,cz. odważyć z do kładnośc ią do 0,0.0.0.2 g, 
um ieśc i ć w zlewce poj e mnośc i 150. cm3 i rozpuśc i ć w 

15 cm 3 miesza niny kwasów. Dodać o koło 1 g nadsia r­
cza nu amo nowego, 0. ,2 cm 3 roztworu azotanu srebra 
i wymiesza ć. Przeni eść d o probó wki z płaskim dnem 
o prze kroju o koło 20. mm i ogrzewa ć na łaźni wodnej 
przez 10 min. Następni e roztwó r ochłodzić. Równo­
cześni e przygotować roztwo ry po równawcze zawie ra­
j ące te same ilości odczy nnikó w jak w próbce bada­
nej o raz: 

dl a o'a czynnik a ch.cz. - 0. ,0.0.2 mg MN 2+, 
dla od czynnika cZ. d .a . - 0. ,0.0.5 mg MN 2+, 
dl a odczynnik a cz. - 0. ,0.1 mg Mn2+, 

ogrzewać na łaźni wodnej przez IQ min i ochłodzić . 

Po mi a r ekstynkcji bad anej p~óbki n a leży wykonać 

w kuwetac h o odpo wiedniej grubośc i przy długości. 

fa li 530. nm w odnies ieniu do roztworu wzorcowego. 
Bada ny tlenek cynk o wy odpowiada wymaganio m . 

no rm y, j eże li za ba rwieni e roztwo ru dwóch równ o le­
głych ozn aczań nie jest silniejsze od ro ztworu wzorco- ' 
wego. 

5.2.9. Oznaczanie sodu, p~tasu i wapnia 
5.2.9.1. Aparatura . Foto metr płomieniowy . 

5.2.9.2. Odczynniki i roztwory 
a ) Kwas so lny cz.d.a . (1 , 18), roztwór 25-procentowy. 
b) Roztwór wzo rcowy sodu przygotowany wg 

PN-68/C-G65QQ. I 0.0 C~ 3 ro ztworu wzorcowego zawie ra 
Q, I g sodu . Przeni eść 10 cm 3 roztworu wzorcowego do 
ko lby po mia rowej pojemnośc i 10.0. cm 3, dopełnić wodą 

do kreski i wymieszać. Ta k przygotowany roztwó r za ­
wiera 0. ,0. I g sodu w 100. cm 3 roztworu. 

c) Roztwó r wzorcowy po tas u przygoto wa ny wg 
PN-68/C-G65QQ. 10.0. cm 3 roztwo ru wzorcowego za wie­
ra Q, I g potasu. Przenieść I Q cm 3 roztworu wzo rcowego 
d o k01 by po miarowej poj e mności 10.0. cm 3, dopełnić 

wodą do kreski i wymieszać. T a k przygotowany roz­
twó r zawiera 0. ,0.1 g po tas u w 10.0 cm 3 roztworu. 

d) Roztwó r wzorcowy wapnia przygo towany wg 
PN-68/C-Q65GQ. 100 c; m3 roztwo ru wzorco wego zawie­
ra 0. , 1 g wapnia . Prze ni eść IQ cm 3 roztworu wzorco­
wego do kolby pomi arowej poj emności 10.0. cm 3

, do­
pełnić wodą d o kreski i wymiesza ć . T ak przygotowa ny 
roztwó r za wiera 0. ,0.1 g wa pnia w 10.0. cm 3 ro ztwo ru . 

Roztwo ry wzorcowe n a l eży przechowywać w naczy­
niach po li etyleno wych. 

5.2.9.3. Krzywe . wzorcowe. D o ko lb pomia rowyc h . . 
pojemności I GO cm 3 odmie rzyć i l ośc i roztworów wg 
ta bl. 2 . 

• Tablica 2 

Liczba cm 3 ro zr woru 0.0 1 g/ IDO cm 3 do sporząd ze n ia Zawa rt ość jonów rozrwo rów wzorcowyc h 

Nr wzorcÓw w obję t ośc i 100 cm 3 g/IDO c m 3 

ro zr wo ru Na+ K' C H Na • K' C H a a 

I I 0.5 I 0.0001 0 ,0005 0,0001 

2 2,5 I 2,5 0,00025 0,000 1 0,00025 

3 5 2 5 0,0005 0,0002 0,0005 
4 . 7,5 3 7,5 0,00075 0,0003 0,00075 
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Zawartość kolb pomiarowych dopełnić wodą do kre­
ski i wymieszać. Mierzyć kolejno emisję sodu, potasu 
i wapnia na fotometrze płomieniowym. 

Z uzyskanych wyników sporządzić krzywe w zależ­
ności od natężenia emisji, od stężenia sodu, potasu 
i wapnia, załączając do wykresów dane określające _ 
ciśnienie powietrza, acetylenu i wartość zastosowanej 
przysłony. Przy każdym wyniku należy uwzględnić po­
prawkę wynikającą z fotometrowania wody użytej do . 
przygotowania wzorców. 

Zaleca się następujące warunki fotometrowania: 
- analizę prowadzić w płomieniu acetylenowo-po­

wietrznym (ciśnienie powietrza 0,4, ciśnienie acetylenu 
45 mm H 20)'1 rozpylacz o średnicy otworu 0,4 mm, 
przy zmianie rozpylacza odpowiednio dobrać ciśnienie 
gazu. 

- położenie regulatora czułości ga lwanometru: przy 
oznaczaniu zawartości wapnia i potasu - I X, przy 
oznaczaniu zawartości sodu - 10 X, 

- przysłona przy oznaczaniu zawartości wapnia 
i potasu 30 mm. 

5.2.9.4. Wykonanie oznaczania. l g próbki umieścić 
w zlewce pojemności 150 cm l i rozpuścić w 10 cm) 
roztworu kwasu solnego. Roztwór odparować do su­
cha, pozostałość rozpuścić w wodzie, przenieść do kol­
by pomiarowej pojemności 100 cm3, uzupełnić wodą 

do kreski i wymieszać. 
Mierzyć emisję sodu, wapnia i potasu na fotome­

trze płomieniowym zgodnie z 5.2 .9.3. Po odjęciu od 
odczytanych wyników natężenia emisji woay (ślepej 

próby) nanieść wartość na sporządzoną krzywą wzor­

cową· 

Zawartość sodu (XI), potasu (X2) i wapnia (Xl ) obli-
czyć w procentach wg wzorów 

x j = ~. 100 
m 

X 2 = ~. 100 
In 

X = ~. 100 
3 m 

w których: 
b l - .iloŚć sodu odczytana z krzywej wzorcowej , g, 
b2 ilość potasu odczytana z krzywej wzorcowej , g, 
b3 ilość wapnia odczytana z krzywej · wzorco­

weJ, g, 
m - odważka próbki , _g. 

5.2.10. Oznaczanie zawartości arsenu. I g próbki od­
ważonej z dokładności do 0,0002 g wsypać do kolby 
stożkowej pojemności 100 cm3, zwilżyć 20 cm l wody , 
rozpuścić w ja k najmniejszej ilośc i kwasu solnego ( 1, 18) 
wykonać oznaczanie wg PN-75/C-04511. 
Do roztworów porównawczych dodać: 
dla ,odczynnika ch.cz. 0,001 mg AS3+, 
dlp odczynnika cZ.d.a. 0 ,001 mg As3+, 

. dla odczynnika cz. 0,01 mg ASl+, 
dla odczynnika ocz. -'.0,004 mg As3+. 

5.2.11. Oznaczanie zawartości ołowiu i kadmu 
5.2.11.1. Aparatura. Polarograf z kompletnym wy-

posażeniem. • 

5.2.11.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas solny cZ.d.a. (1,18) i roztwór I+ I. 
b) Kwas azotowy cZ.d.a . (1+4), roztwory 1+1 i 1+3. 
c) Chloran potasowy ez.d.a., roztwór nasycony lub 

30-procentówy roztwór nadtlenku wodoru. 
d) Żelatyna , roztwór 0,5-procentowy. 

J e) Wzorcowe roztwory ołowiu: 

Roztwór A. I g ołowiu o ' zawartości co najmmeJ 
99,99% Pb w postaci drobnych wiórków umieścić w 
koibie stożkowej pojemności 250 cm 3 i rozpuścić 
w 25 cml roztworu kwasu azotowego (I + 3) lekko pod­
grzewając . Po rozpuszczeniu roztwór odparować pod 
szkiełkiem zegarkowym do objętości 2 -;- 3 cm l , ochło­

dzić, dodać 5 cm3 kwasu solnego (1,18) i ostrożnie 

odparować do sucha. Kolbę ochłodzić, a zawartość 

kolby rozpuścić w 100 cm l roztworu kwasu solnego 
(I + l) lekko podgrzewając. Po rożpuszczeniu lroztwór 
przenieść do kolby pomiarowej pojemności I dm3, do­
dać 200 cml roztworu kwasu solnego (I + I), ochłodzić , 

uzupełnić wodą do kreski i wymieszać. 
Icm l roztworu A zawiera I mg ołowiu. 

Roztwór B. 50 cm l roztworu A. przenieść do kolby 
pomiarowej pojemności 500 cm l

, dodać 100 cm l roz­
tworu kwasu solnego (I + I ), uzupełnić wodą do kreski 
wymieszać. 

I cm l roztworu B zawiera O, I mg ołowiu .. 

Roztwór C. 50 cm l roztworu B przenieść do kolb y 
pomiarowej pojemności 200 cm l, dodać 50 cm l roz­
tworu kwasu solnego (I + I), uzupełnić wodą do kreski 
wymieszać. 

I cm l roztworu C zawiera 0,025 mg ołowiu. 
f) Wzorcowe roztwory kadmu: 

Roztwór A. I g kadmu o zawartości co najmnIej 
99,97% Cd w postaci drobnych wiórków umieśc ić 

w kolbie stożkowej pojemności 250 cm l i rozpuścić 
w 20 cm l roztworu kwasu azotowego (I + I) lekko pod­
grzewając. Po rozpuszczeniu roztwór odparować pod 
szkiełkiem zegarkowym do objętości 2 -;- 3 cm l , ochło­

dzić, dodać 5 cm l kw.asu so lnego (1,18) i ostrożnie 
odparować do sucha. Ko~bę ochłodzić, a zawartość 

kolby rozpuścić w 100 cm l wody. Po rozpuszczeniu 
roztwór przenieść do kolby pomiarowej pojemności 

I dm l
, uzupełnić wodą do kreski i wymieszać. 

I cm l roztworu A zawIera I mg kadmu. 

Roztwór B, 50 cm l ro ztworu A przenieść do kolby 
pomiarowej pojemności 500 cm l , uzupełnić wodą do 
kreski i wymieszać. 

I cm l roztworu B zawiera O, I mg kadmu. 

Roztwór C. 50 cm l roztworu B 
pomiarO\vej pojemności 200 cm l

, 

kreski i wymieszać. 

przenieść 

uzupełnić 

do ko lby 
wodą do 

I cm l roztworu C za wiera 0,025 mg kadmu. 
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5.2.11.3. Wykonanie oznaczania. 20 g próbki odwa­
żonej z dokładnością do 0,0 1 g umieśc i ć w zlewce po­
jemf'l ości 400 cm 3

, dodać około 25 cm 3 wod y i roz­
puszczać w 100 cm 3 roztworu kwasu solnego d odawa­
nego porcjami , stale mieszając . Roztwór ogrzać do 
całkowitego rozpuszczenia próbki. Pod ko niec rozpusz­
czania dodać kilka krop li roztworu ch loranu potaso­
wego, a następnie zagotować. Ochłodzić, przenieść do 
kolby pom iarowej pojemnośc i 200 cm 3, uzupełnić wodą 

do kreski. Odmierzyć po 50 cm 3 otrzymanego roztworu 
do d\voch zlewek pojemności 250 cm 3

• -

~ , Do pierwszej zlewki dodać taką il ość wzorco\vych 
roztworów ołowiu i kadmu, aby wysokość fal odpo-
wiadaj ąca ilościom dodanych roztwo rów znajdowała 

s i ę w zakresie 0,8 ~ 1,2 wyso kośc i fa li badanej pró bki . 
Do drugiej zlewki dodać wzorcowe roztwo ry ołowiu 

i kadmu w ilościach dokładnie dwa ra zy wi ększych od 
ilości dodanych do pierwszej zlewki. 

Roztwory ostrożn ie odparować do sucha, pozosta­
łość ochłodzić, a bastępni e rozpuścić w 15 cm 3 wody . 
Otrzymane roztwory przenieść do ko lb po miaro wych 
pojemności 25 cm 3

, do każdej ko lby dodać po I cm 3 

roztworu żelatyny, uzupeł nić wodą do kreski i wy­
mieszać. 

Część roztworóv; przenieść do naczynek po larog ra­
ficznych, odpowietrzyć i wykonać rej es t rację fali ołowiu 

. w za kresie potencjał~w od -0,3 do - 0,6 V oraz fali 
kadmu w zakres ie potencjałów od -0,5 do -0,9 V wod­
niesieniu do nasyconej elektrody kalomelowej ('NEK). 

Zawartość ołowiu lu b kadmu w tlenku cynkowy.m 
(X) obliczyć w procentach ·wg wzoru 

x= 
(2Ht - H

2
) • b 

In' (H2 - Hi) 
. 100 

w którym : 
HI. 

b 

m 

wysokość fali badanego roztworu z mniejszą 
ilością doda nego roztworu wzorcowego, mm , ' 
wysokość fa li badanego roztworu z wi ększą 

i l ością dodanego roztworu wzorcowego, mm , 
za wartość ołowiu llib kadmu w roztworze 
wzorcowym dodanym do pierwszej zlewki , g, 
odważka próbki, g. 

5.2.1 2. Oznaczanie zawartości miedzi 
5.2.12.1. Aparatura. Fotomet r lub fotokolorymetr 

z komplet nym wyposażen i em . 

5.2.12.2. Odczynniki i roztwory 
a) · Kwas azotowy ·cz.d.a . (1,4). 
b) Kwas solny cZ.d .a. ( 1,18), roztwór 1+1. 
c) Chloran potasowy , cz.d.a. , roztwór na sycony. 
d) Ch loroform dest ylowany w temperaturze 6 1°C. 
e) Siarczan sodowy cZ.d .a. hezwodny. 
f) Winian sodowo-potasowy cz. d .a., roztwór lO-pro­

centowy . 
g) Wodoro tlenek sodowy ez.d.a., rqztwór lO-procen-

towy. "-
h) Cyjanek potasowy, cZ.d.a. 
i) Dwuetylodwutiokarbaminian ołowiawy cz.d:a., 

roztwó r chloroformowy: 0,2 g octanu ołowiawego roz-

puśc i ć w wodzie\ d odać 10 cm3 roztwo ru WInia nu so­
dowo-potasowego, roztwo ru wodorotlenku sodowego 
do reakcji zasadowej o ra z I 2 krysz tałków cyjanku 
·pota sowego. Po d oda niu każdego odczynnika roztwór 
wymieszać . Na~tępni e dodać 0,25 g dwuetyl odwutio-

jarba minian u sodowego rozpuszczonego w wodzie , po­
wstały bi a ły osad e k s trah ować 500 cm 3 chloroformu. 
Otrzyma ny roztwór chl oroformowy przemyć przez wy­
trzą sa ni e . wodą podwójnie destyl owaną . Po rozdziele­
niu s ię .wars tw przesączyć warstwę c hloroformową . 

przez suchy sącze k . Roztwó r dw uety lodwutiokarba mi­
nia nu ołowiawego uzupełnić chloroforme m d o obję-, 
tośc i 2 dm 3 i przec h owywać w but li :i'. ciemnego szkła . 

j) Wzorcowe rol tw.o ry miedzi: 
Roztwór A. I g miedzi o za wartości co najmniej 

99,99% C u umieścić w ko lbi e s t oż k owej pojemności 

250 cm 3 i rozpuścić w 25 cm 3 kwas u azotowego (1,4). 
Po rozpuszczeniu wygotować tl enki azoWo Roztwó r 
oc hł odzić i przenieść do ko lby pomiarowej poj emnośc i 

l dm 3 , uzupełn ić wodą do kreski i wymiesza ć . 
. l cm 3 roztworu A zawiera I mg mied zi. 

Roztwór B. 100. cm 3 roztworu A przeni eść do ko lby 
pom iarowej pojemnośc i 1- dm 3

, dodać 200 cm 3 kwasu 
so lnego ( 1,18), u zupełni ć wod ą do kreski i wymi eszać. 

I cm 3 roztworu B zawie ra O, I mg miedzi. 
Roztwór C. 50 cm 3 , roztwo ru B prze nieść do k o lby 

pomia rowej pojemności 500 cm 3
, dodać 80 cm 3 kwasu 

so lnego ( 1, 18) , uzupełnić wodą do kreski i wymieszać. 

·1 cm 3 roztworu C za wiera 0,0 I mg miedzi . 
Roztwór C na leży przygotować w dn iu przeprowa­

dza nia ana li zy. 

5.2.12.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 5 roz­
dzielaczy poj emności 100 cm3 odmierzyć za po moq 
mikrobiurety kolejno: O; 0,5; I; :1 i 5 cm 3 wzorco wego 
roztworu miedzi C. Do każdego r07dzi elacza dodać 

24 cm 3 ro ztwo ru kwasu so lnego (1+1) i uzupełni ć wodą 

do obj ętości 50 cm 3
, a n as t ępn i e dodać po 10 cm 3 

chl oroformowego roztworu dwuetylodwuti oka rba mi­
ni ell1u ołowiawego i \v-ytrząsać' przez :1 min. Wa rstwy 

chl orofo rmowe oddzielić , umi eśc i ć w zlewkach pojem­
ności 100 cm3 , d odać po 2 g bezwod nego sia rcza nu 
sod owego i przy kryć szki ełki em zega rkowym. Eks­
tra k cj ę powtórzyć dwuk ro tni e używaj ąc k ażdo razowo 

po 10 cm 3 ch loroformowego .roztwo ru dwuetylod wu­
tiokarbaminia nu ołowiawego . Połączone ekstra kt y prze­

nieść do ko lb po miaro wyc h poj e mnośc i 50 cm 3
, uzu­

pełnić do kresk i ch loroformem i wymieszać. Część roz­
tworu prze la ć d o kuwe ty odpowiedniej grubośc i i zm ie­
rzyć ekstyn k cję stosując filtr o maksyma lnej przepusz­
cza ln ości około 420 nm. J a ko .po ró wnawczy należy 

• 
s tosować roztwór , do kt ó rego nie doda no wzorco wego 
roztwo rll miedzi . 

Na podstawie otrzyma nyc h wyni ków wyk reś li ć krzy­
we wzorcowe, 

5.2.12.4. Wykonanie oznaczania. 20 g pró bki od­
ważonej z dok ładnością do 0,0 1 g umieścić w ko lbie 
stożkowej pojemności 300 cm3, rozpuśc i ć w 100 cm 3 

roztworu kwasu "so lnego (1+1), dodaj ąc kilka ra zy po 
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5 do 6 kropli roztworu chloranu potasowego i odpa­
rować do objętości około 40 cm 3

• Roztwór ochłodzić, 
przenieś~ do kolby pomiarowej pojemności 200 cm 3 , 

uzupełnić wodą do kreski i wymieszać. Odmierzyć 

50 cm3 otrzymanego roztworu do ,rozdzielacza, dodać 
10 cm 3 chloroformowego roztworu dwuetylodwutio­
karbaminianu ołowiawego i dalej postępować wg 
5.2.12.3. 

Zawartość miedzi (X) obliczyć w procentach 
wg wzoru 

x = ~I • 100 

w którym: 
b zawartość miedzi odczytana z krzywej wzor­

weJ, g, 
m - odważka próbki odpowiadająca pobranej 

części ~oztworu , g. 

5.2.13. Oznaczanie substancji redukujących nadmanga­
nian potasowy 

5.2.13.1. Odczynniki i roztwory. 
, a) Kwas siarlwwy, roztwory: 2N . i 25-procentowy. 

b) Siarczan żelazawy (FeS04' 7H20), roztwór: 
2,98 g siarczanu żelazawego rozpuścić w wodzie w kol­
bie pomiarowej pojemności I dm 3

, uzupełnić wodą do 
kreski i wymieszać. 

1 cm 3 roztworu zawiera 0,0005585 g żelaza. 
c) Nadmanganian potasowy; roztwór około O,OIN. 
Nastawianie miana nadmanganianu potasowego: od-

mierzyć 25 cm 3 roztworu siarczanu żela'zawego do kolby 
stożkowej pojemności 200 cm3 , dodać 10 cm 3 2N roz­
tworu kwasu siarkowego, ogrzać do temperatury 70°C 
i miareczkować r~ztworem nadmanganianu potasowego­
do słabo różowego zabarwienia. 

Miano roztworu nadmanganianu potasowego (K) 
obliczyć wg wzoru 

w krórym: 

. m 
K=­

V 

m - ilość żelaza ' w roztworze siarczanu że la zawe­

go pobrana do miareczkowania , g, 
V - obję.toŚć roztworu nadmanganianu potasowe­

go zużytego do miareczkowania, cm 3
, 

5.2.13.2. Wykonanie oznaczania. -125 cm 3 25-procen­
towego roztworu kwasu siarkowego zadać roztworem 
nadm~nganianu potasowego do słabo różowego zabar­

'wienia. Odważyć 10 g tlenku cynkowego z' dokład­
nością do 0,00 I g i porcjami, stale mieszając, ' wsypać 
do roztworu kwasu siarkowego. ' Po całkowitym roz­
puszczeniu próbki miareczkować na gorąco (70°(') 

. mianowanym roztworem nadmanganianu potasowego 
dCY słabo różowego zab~rwienia. Roztwór powinien być 
klarowny, a zabarwienie nie może zniknąć w ciągu 

~ 

1 min. 

Zawartość substancji redukujących nadmanganian 
potasowy w przeliczeniu na żelazo (X) obliczyć w pro­
centach wg wzoru 

x = V· K • 100 
m 

w którym: 
V - objętość roztworu nadmanganianu potasowe­

go zużytego do miareczkowania , cm 3 , 

K ilość żelaza . odpowiadająca 1 cm 3 roztworu 
nadmanganianu potasowego, g, 

m - odważka próbki, g. 
Badan'y tlenek cynkowy oczyszczony odpowiada wy­

maganiom normy, jeżeli ilość ' zużytego roztworu nad­
manganianu . potasowego nie przekracza 3,5 cm 3 

. 

• 
K ONI E C 

, INFORMACJE DODATKOWE 
.-/ 

1. Istotne zmiany w stosunku do BN-66/6191-S8 
a) wprowadzono dodatkowo gatunki: chemicznie czysty i' oczysz­

. czony. 

b) wprowadzono dodatkowo wymagania dotyczące zawartości 

kadmu , miedzi, wapnia i substancji redukujących nadmanganian 
potasowy, 

c) wprowadzono oddzielne wymagania dotyczące zawartości 

sodu · i potasu, 
/ 

d) skreślońo metodę miareczkową oznaczania ołowiu , 

e) 'zmieniono częściowo metodę polarograficzną oznaczama 
ołowiu . 

2. Odpowiedniki w normach zagranicznych 
NRD TGL 8416-60 
Węgry MNOS 23754-55 
ZSRR rOCT 10262-62 

3. Uwagi do wydania III - uaktualniono normy związane. 


