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Odczynniki
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6191-58

Zomiast
BN-66/6191-58

Grupa katalogowa X 51%)

1. WSTEP

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

Tlenek cynkowy ma:

a) wzor chemiczny ZnO,

b) mase czgsteczkowg 81.37.

1.2. Normy zwigzane

PN-75/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych
zawartos$ci arsenu )

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych
zawartosci chlorkéw w bezbarwnych roztworach me-
todg turbidymetryczng

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych
zawarto$ci siarczanOw w bezbarwnych roztworach
metodg turbidymetryczng

. PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od-
czyanikow, roztworow pomocniczych oraz roztwo-
row do kolorymetrii 1 nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywa-
nie 1 transport

"y Symbol wg SWW: 1331-111.

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania pro-
bek i przygotowania $redniej probki laboratoryjne;

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania 1 zapisywania
liczb

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznoSci od zawartosci zanieczysz-
czen rozroznia si¢ cztery gatunki tlenku cynkowego,
oznaczone:

ch.cz. — chemicznie czysty,
cz.d.a. — czysty do analizy,
cZ. — czysty,

0CZ. — OCZYyszczony.

2.2. Przyktad oznaczenia tlenku cynkowego czystego
do analizy: ‘
TLENEK CYNKOWY cz.d.u. BN-70/6191-58

3. WYMAGANIA

&

3.1. Wymagania ogolne. Tlenek cynkowy powinien
mieé¢ postaé proszku o barwie biate], rozpuszczalnego
w kwasach mineralnych 1 alkaliach, a nie rozpusz-
czalnego w wodzie.

Zjednoczenie Gérniczo-Hutnicze Metdli Niezelaznych
Ustanowiona przez Generalnego Dyrektora Zjednoczenia Gérniczo-Hutniczego Metali Niezelaznych dnia 9 marca 1970 r.
joko norma obowiqzujgca w zakresie produkcji i metod badan od dnia 1 lipca 1970 r.

(Mon. Pol. nr 181970 poz. 143)

Wydanie il
WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 1.00 Nakt. 100 + 23 Zam. 2912/79

Cena zt. 7,20
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3.2. Wymagania fizyczne .i chemiczne — podano w tabl. 1.
Tablica 1
Wymagania Gatunkd
ch.cz. cz.d.a. cz. ocCZ.
| 2 3 4 5,
a) Tozsamo$¢ == wg 5.2.1
b) Tlenku cynkowego (ZnO), %, co najmnie) 99,7 99,5 99.0 99.0 -
c¢) Substancji nierozpuszczalnych w kwasie solnym, %, najwyzej 0,005 0,01 0,02 0,02
d) Siartzanéw (SO ).%, najwyzej 0,005 ’ 0,01 0,02 0,05
e) Chlorkow (Cl), %, najwyzej 0,002 0,002 0,004 0,01
f) Azotanéw (NO, ), %, najwyze) 0,001 0,005 0,01 nie oznacza si¢
g) Zelaza (Fe), %, najwyzej 0,0001 0,0005 0,001 0,001
h) Manganu (Mn), %, najwyze] 0,0001 0,0005 0,001 nie oznacza si¢
i) Sodu (Na), %, najwyze] 0,020 0,025 0,05 nie oznacza si¢ | _
)) Potasu (K), %, najwyzej 0,005 0,01 0,02 nie oznacza si¢
k) Wapnia (Ca), %, najwyzej . 0,020 0,025 0,05 0,05
1) Arsenu (As), %, najwyzej 0,0001 0,0001 0,001 0,0004
1) Otowiu (Pb), %, najwyzej 0,003 0,005 0,01 0,005
m) Kadmu (Cd), %, najwyzej 0,002 0,003 0,005 0,005
n) Miedzi (Cu), %, najwyzej 0,0003 0,0005 0,0008 0,0008")
0) Substancji redukujacych nadmanganian potasowy, %, najwyzej 0,005?%) nie oznacza si¢ | nie oznacza si¢ 0,02%)
Wyniki analizy chemicznej w zestawieniu z wartosciami podanymi w tablicy nalezy .zaokragli¢. zgodnie z PN-70/N-02120.
'y Zawarto$¢ miedzi w gatunku ,oczyszczony", przeznaczonym dla przemystu akumulatorowego nie powinna przekraczac¢ 0,0005%.
2) W przeliczeniu na zelazo.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Tlenek cynkowy nalezy-pakowaé, znakowac 1 prze-
chowywac zgodnie z PN-70/C-80001; rodza) opakowa-
nia wg PN-70/C-80001 tabl. 2 Ip. 2 e.

Na zyczenie odbiorcy dopuszcza si¢ inny rodzaj
1 wielko$¢ opakowania.

5. BADANIA

5.1. Pobieranie probek. Probki nalezy pobieraé zgod-
nie z PN-70/C-80047. Masa S$redniej probki laborato-
ryjnej powinna wynosi¢ co najmniej 500 g.

5.2. Rodzaje i opis badan

5.2.1. Sprawdzenie tozsamosci

a) Tlenek cynkowy zotknie po silnym ogrzaniu, bie-
leje po ochtodzeniu.

b) 0,1 g substancji rozpusci¢ w 3 cm?® 10-procento-
wego kwasu solnego 1 doda¢ kroplami 15-procentowy
roztwor wodorotlenku sodowego do rozpuszczenia si¢
pSczatkowo powstajacego osadu. Nast¢pnie dodaé S
kropli 20-procentowego roztworu siarczku sodowego,
powinien powstac¢ bialy osad.

5.2.2. Oznaczanie zawartosci tlenku cynkowego
5.2.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. (1,18), roztwor 1+1.
b) Amoniak cz.d.a. (0,91), roztwor 1+4.

c) Roztwér butorowy: 136 g octanu sodowego cz.d.a.
rozpusci¢ w wodzie, przela¢c do kolby pomiarowej po-
jemnosci 1 dm?, uzupetni¢ wodg do kreski i wymieszac.

d) Cynk metaliczny (99,99% Zn).

e) Oranz ksylenolowy ‘(mieszanina z chlorkiem so-
dowym w stosunku 1:100).

f) Wersenian dwusodowy cz.d.a., roztwor 0,05M:
18,60 g wersenianu dwusodowego rozpusci¢ w wodzie;
przela¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm?, uzu-
pelni¢ wodg do kreski 1 wymieszac.

’

Nastawianie miana: okolo 0,1 g metalicznego cynku
rozpus$ci¢ w 5 cm? roztworu kwasu solnego (1+1) w kolbie
stozkowe] pojemnosci 200 c¢cm?, rozcienczyé woda do
objetosci okoto 50'cm?®, dodaé¢ roztworu amoniaku
do uzyskania'pH 3 =+ 5, a nastgpnie 20 cm’ roz-
tworu buforowego i1 miareczkowac roztworem wersenia-
nu dwusodowego wobec oranzu ksylenolowego do zmia-
ny barwy z czerwonofioletowe] na czysto zottg.

Miano wersenianu dwusodowego (K) obliczy¢ wg
wzoru .

w ktorym:
m — odwazka cynku, g,
V *— objetos¢ roztworu wersenianu dwusodowego
zuzytego do miareczkowania, cm’,
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5.2.2.2. Wykonanie oznaczania. 1.5 g probki wysu-
szone] do stalej masy w temperaturze 105 = 110°C
i zwazone] z dokladnoscig do 0.0002 g umiescié w
zlewce pojemnosci 150 ¢cm?, rozpusci¢ w 15 ¢cm? roz-
tworu kwasu solnego (1+1), przenies¢ do kolby pomia-
rowej pojemnosci 500 ¢m?, uzupehic¢woda do kreski
I wymieszacd.

50 c¢m? roztworu przenies¢ do zlewki pojemnosci
250 ¢cm?, dodaé kroplami roztworu amoniaku (1+4) do
uzyskania pH 3 <+ 5, 10 cm’ roztworu buforowego,
szczypte oranzu ksylenolowego 1 miareczkowac roztwo-
rem wersenianu dwusodowego do zmiany barwy z czer-
wono-fioletowej na czysto z0Hg.

Zawartosc tlenku cynkowego (X) obliczy¢ w procen-
tach wg wzoru '

V- K- 1,2447
X =

— - 100
w ktorym: .
‘ V' — objetos¢ roztworu wersenianu dwusodo-
wego zuzytego do miareczkowania, cm?,
K — miano roztworu wersenianu dwusodowego
wyrazone w gramach cynku na 1 cm’,
1,2447 — mnoznik przeliczeniowy cynku na tlenek
cynkowy, '
m — odwazka probki odpowiadajgca pobrane)
cz¢scl roztworu, g.
Dopuszczalna roznica migdzy wynikami réwno-

leglych oznaczan nie powinna przekracza¢ 0,2%.
5.2.3. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w kwasie solnym. Odwazy¢ 10 g probki w
przypadku gatunkow cz. 1 ocz. oraz 25 g probki w przy-
padku gatunkow ch.cz. 1 cz.d.a., z dokladnoscig do
0,01 g, umiesci¢ w zlewce pojemnosct 400 ¢cm?® 1 roz-
miesza¢ z 150 ¢cm?® wody. Nastepnie dodaé odpowied-
nio 150 <cm?® lub 300 cm’® kwasu solnego (1,12)
1 ogrzewa¢ na fazni wodnej przez 30 min. Osad odsg-
czyC przez szklany tygiel, przemy¢ kilka razy gorgcy
woda do zaniku reakcjt na jon CIl, wysuszy¢ w tem-
peraturze 105°C do state] masy 1 zwazyc. ,
Zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych w kwasie
solnym w procentach (X) obliczy¢ wg wzoru

b
! X‘;T"IOO

w ktorym:
b — masa osadu, g,
m — odwazka probki, o

5.2.4. Oznaczanie zawartosci siarczanéw. 1 g probki
odwazone) z doktadnoscig do 0,0002 gumicgci¢ w zlewce
pojemnosci 150 cm?, rozpusci¢ w 6 cm® roztworu kwasu
solnego (1+1) 1 wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04519
p. 2.4.3, sposéb A.

Do roztworow poréwnawczyeh dodac:

dla odczynnika ch.ez.  — 0.05 mg SO,
dla odczynnika czda. — 0.1 mg SOj_.
dla odczynnika cz. — 0.2 mg SOi'.
dla odczynnika ocz. — 0.5 mg SOj‘.

5.2.5. Oznaczanie zawarto$ci chlorkow. 1 g proébki
odwazonej z doktadno$cig do 0,0002 g, umiescié w
zlewce pojemnosci 150 c¢m?, rozpusci¢c w 6 cm’ roz-
tworu kwasu azotowego (l1+1) 1 wykonac¢ oznaczanie
wg PN-68/C-04518 sposobem A.

Do roztworéw pordéwnawczych dodac:

dla odczynnikow ch.cz. 1 c¢z.d.a. — 0,02 mg CI,
dla odczynnika cz. — 0,04 mg CI,
dla odczynnika ocz. — 0,1 mg CI.

5.2.6. Oznaczanie zawartosci azotanow

5.2.6.1. Aparatura. Fotometr lub fotokolorymetr z
kompletnym wyposazeniem.

5.2.6.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1.84), roztwor 1+1.

b) Roztwér dwufenyloaminy: 0.5 g dwufenyloaminy
rozpusci¢ w 100 cm? kwasu siarkowego (1,84) 1 20 cm’
wody. 7
" ¢) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony NO3 |, przy-

~gotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony w stosun-

kia 1:99,
1 cm?® rozcienczonego roztworu \Wzorcowego zawier
0,01 mg NO3 .

5.2.6.3. Wykonanie oznaczania. 1 g probki odwazone)
7 dokladnoscia do 0,0002 g umiesci¢ w zlewce pojem-
nosci 150 e¢cm?® i rozpuscic w 10 cm? roztworu kwasu
siarkowego. Roztwor przenie$¢ do cylindra pojemnosci
50 ¢cm?, doda¢ 5 cm® roztworu dwufenyloaminy i uzu-
petni¢ wodg do kreski. Rownoczesnie przygotowac roz-
twory poroOwnawcze zawierajace w tej samej objetosci te
same 1losci odczynnikow oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0.01 mg NO; ,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg NO; ,

dla odczynnika cz. — 0.1 mg NO;

1 wykonaé¢ poréwnanie zabarwienia na fotometrze lub
totokolorymetrze.

Badany tlenek cynkowy odpowiada wymagniom
normy, jezeli zabarwienie badanego roztworu nie bg-
dzie intensywniejsze od roztworu wzorcowego.

5.2.7. Oznaczanie zaWwartosci zelaza

5.2.7.1. Aparatura. Fotometr lub
7z kompletnym wyposazeniem.

5.2.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. (1.18).

b) Nadsiarczan amonowy cz.d.a.

¢) Rodanck potasowy cz.d.a., roztwor butanolowy:

.....

fotokolorymetr

nos$ci 150 c¢m?, rozpusci¢ w 10 cm® wody 1 ogrzaé¢ do
temperatury 25 <+ 30°C. Przenie$¢ do kolby pomiaro-
wej pojemnosct 100 c¢cm?, uzupeini¢ n-butanolem do
100 ¢cm? 1 silnie wytrzgsa¢ do zaniku zmegtnienia.

d) Roztwdr wzorcowy zelaza (Fe''), przygotowany
wg PN-68/C-06500 1 rozcienczony w stosunku 1:99.

1 ¢cm?® rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera
0,01 mg Fe*'

5.2.7.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 6 roz-
dzielaczy odmierzy¢ za pomocg mikrobiurety kolejno
0: 0.5; 1: 2. 31 5 ¢m? roztworu wzorcowego zelaza.
Nastepnie doda¢ po 10 cm® wody, 4 cm’ kwasu sol-
nego (1,18), okoto 30 mg nadsiarczanu amonowego
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i 15 cm?® roztworu rodanku potasowego. Roztwory

dobrze wytrzgsa¢ przez 3 min. Warstwy butanolowe

oddzieli¢, przela¢ do kuwety odpowiedniej grubosci
i zmierzy¢ ekstynkcj¢ stosujac filtr o maksymalnej prze-
puszczalnosci okoto 470 nm. Jako porownawczy nalezy
stosowaé roztwor, do ktorego nie dodano wzorcowego
roztworu zelaza.

Na podstawie otrzymanych wynikow wykresli¢ krzy-
W3 WZOrcowgy.

5.2.7.4. Wykonanie oznaczania. 5 g probki odwazone]
7 dokladnoscig do 0,001 g w przypadku gatunkow cz.
i ocz. oraz 10 g probki odwazonej z doktadnosScig do
0,01 g w przypadku gatunkéw ch.cz. i cz.d.a., umiesci¢
w zlewce pojemnosci 250 cm?, zwilzy¢ 10 ¢cm® wody
i rozpusci¢ odpowiednio w 20 cm’® lub 40 cm’ kwasu
solnego (1,18). Roztwor przenies¢ do rozdzielacza, dodac
okoto 30 mg nadsiarczanu amonowego 1 15 cm? roztworu
rodanku potasowego. Dalej postgpowadé wg 5.2.7.3.

Zawarto$¢ zelaza (X) obliczy¢ w procentach wg
wZzoru

X = —= . 100
w ktorym:
b — zawartos¢ zelaza odczytana z krzywe) wzorco-
wej, g,
-m —wodwazka probki, g.

5.2.8. Oznaczanie zawartoSci manganu
5.2.8.1. Aparatura. Fotometr lub fotokolorymetr
z kompletnym wyposazeniem.

5.2.8.2. Odczynniki i roztwory

a) Mieszanina kwasow: 100 ¢cm?® kwasu azotowego
cz.d.a. (1,4) umieSci¢ w zlewce pojemnosci 2 dm, do-
da¢ 70 c¢m’® kwasu ortofostorowego cz.d.a. (1,05)
1 830 cm? wody, ogrza¢ do wrzenia. Ostroznie gotowac
przez 10 min do odpeg¢dzenia tlenkéw azotu 1 ochto-
dzic.

b) Nadsiarczan amonowy cz.d.a.

¢) Azotan srebra cz.d.a., roztwor 0,1IN.

d) Roztwér wzorcowy manganu (Mn?') przygotowa-
ny wg PN-68/C-06500 1 rozcienczony w stosunku 1:99.

I e¢m? rozcienczonego roztworu zawiera 0,01 mg
Mn?").

5.2.8.3. Wykonanie oznaczania. | g probki w przy-
padku gatunkédw cz.d.a. 1 cz. oraz 2 g w przypadku
gatunku ch.cz. odwazy¢ z doktadnoscig do 0,0002 g,
umiesci¢c w zlewce pojemnosci 150 cm?® 1 rozpusci¢ w

15 ¢cm? mieszaniny kwasow. Doda¢ okoto 1 g nadsiar-
czanu amonowego, 0,2 ¢cm?® roztworu azotanu srebra
i wymiesza¢. Przenies¢ do probowki z plaskim dnem
o przekroju okoto 20 mm i ogrzewa¢ na tazni wodnej
przez 10 min. Nast¢pnie roztwor ochtodzic. Rowno-
czednie przygotowaé roztwory porOwnawcze zawiera-
jace te same ilodci odezynnikow jak w prébee bada-
nej oraz:

dla odczynnika ch.cz.

dla odczynnika cz.d.a. — 0,005 mg MN?,

dla odczynnika cz. — 0,01 mg Mn?¥,
ogrzewa¢ na tazni wodnej przez 10 min i ochtodzic.

Pomiar ckstynkcji badanej probki nalezy wykonac

— 0,002 mg MNZ"

‘w kuwetach o odpowiedniej grubosci przy diugoscr,

fali 530 nm w odniesieniu do roztworu wzorcowego.

Badany tlenek cynkowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli zabarwienie roztworu dwoch rownole-
gtych oznaczan nie jest silniejsze od roztworu wzorco-
wego.

5.2.9. Oznaczanie sodu, potasu i wapnia

5.2.9.1. Aparatura. Fotometr ptomieniowy.

5.2.9.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. (1,18), roztwor 25-procentowy.

b) Roztwér wzorcowy sodu przygotowany wg
PN-68/C-06500. 100 cm® roztworu wzorcowego zawiera
0.1 g sodu. Przenies¢ 10 ¢cm?® roztworu wzorcowego do
kolby pomiarowej pojemnosci 100 ¢cm?®, dopeini¢ woda
do kreski 1 wymieszac. Tak przygotowany roztwor za-
wiera 0,01 g sodu w 100 ¢cm?® roztworu.

¢) Roztwor wzorcowy potasu przygotowany wg
PN-68/C-06500. 100 cm’ roztworu wzorcowego zawie-
ra 0,1 g potasu. Przenie$¢ 10 cm? roztworu wzorcowego
do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm?, dopetnic
wodg do kreski 1 wymieszaé, Tak przygotowany roz-
twor zawiera 0,01 g potasu w 100 c¢cm? roztworu.

d) Roztwor wzorcowy wapnia przygotowany wg
PN-68/C-06500. 100 cm’ roztworu wzorcowego zawie-
ra 0,1 g wapnia. Przenie$¢ 10 ¢cm’ roztworu wzorco-
wego do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm?, do-
peini¢ wodg do kreski 1 wymiesza¢. Tak przygotowany
roztwor zawiera 0,01 g wapnia w 100 cm® roztworu.

Roztwory wzorcowe nalezy przechowywaé¢ w naczy-
niach polietylenowych.

5.2.9.3'. Krzywe wzorcowe. Do kolb pomiarowych
pojemnosci 100 ¢cm® odmierzy¢ iloSci roztworéw wg
tabl. 2.

Tablica 2
Liczba c¢cm® roztworu 0,01 ¢/100 ¢cm® do sporzadzenia Zawartos¢ jondw roztworéw wzorcowych
Nr wzorcOw w obje¢tosci 100 c¢m? g/100 cm?
roztworu Na’ K’ Ca"' Na' K’ Ca"
1 | 0.5 I 0.0001 0,0005 0.0001
2 2.5 1 2.5 0.00025 0,0001 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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Zawarto$¢ kolb pomiarowych dopetni¢ woda do kre-
ski 1 wymieszaC. Mierzy¢ kolejno emisj¢ sodu, potasu
1 wapnia na fotometrze plomieniowym.

Z uzyskanych wynikéw sporzadzi¢ krzywe w zalez-

nosci od natgzenia emisji, od st¢zenia sodu, potasu
1 wapnia, zalgczajac do wykres6w dane okreSlajgce
ciSnienie powietrza, acetylenu i warto$¢ zastosowanej
przystony. Przy kazdym wyniku nalezy uwzglgdnié¢ po-

prawke¢ wynikajacg z fotometrowania wody uzytej do.

przygotowania wzorcow.

Zaleca si¢ nastgpujgce warunki fotometrowania:

— analize prowadzi¢ w plomieniu acetylenowo-po-
wietrznym (cis$nienie powietrza 0,4, ci$nienie acetylenu
45 mm H,0),, rozpylacz o sSrednicy otworu 0,4 mm,
przy zmianie rozpylacza odpowiednio dobrac ciSnienie
gazu.

— polozenie regulatora czutosci galwanometru: przy
oznaczaniu zawarto$ci wapnia 1 potasu — 1 X, przy
oznaczaniu zawartosci sodu — 10 X,

— przystona przy oznaczaniu zawartoSci wapnia
1 potasu 30 mm.

5.2.9.4. Wykonanie oznaczania. 1 g probki umiescic
w zlewce pojemnosci 150 cm’® i rozpusci¢é w 10 ¢m?
roztworu kwasu solnego. Roztwor odparowac do su-
cha, pozostalo$¢ rozpusci¢ w wodzie, przenies¢ do kol-
by pomiarowej pojemnosci 100 c¢cm’, uzupetni¢ wodg
do kreski 1 wymieszac.

Mierzy¢ emisj¢ sodu, wapnia 1 potasu na fotome-
trze plomieniowym zgodnie z 5.2.9.3. Po odjgciu od
odczytanych wynikéw natgzenia emisji wody (Slepej
proby) nanie$¢ wartos¢ na sporzgdzong krzywg wzor-
cowg.

Zawartos¢ sodu (X)), potasu (X>) 1 wapnia (X3) obli-
czy¢ w procentach wg wzorow

bi
X, = — . 100
m
%2 . 100
X2=
_ b
X3 = g ¥ 100
w ktorych:
b, — .ilo$¢ sodu odczytana z krzywej] wzorcowej, g,
b, — 1lo$¢ potasu odczytana z krzywej wzorcowej, g,
by — ilo§¢ wapnia odczytana z krzywej wzorco-
wej, g,
m — odwazka probki, g.

5.2.10. Oznaczanie zawartoSci arsenu. | g probki od-
wazonej z doktadnosci do 0,0002 g wsypac¢ do kolby
stozkowej pojemnosci 100 cm?, zwilzy¢ 20 cm?® wody,
rozpusci¢ w jak najmniejszej ilosci kwasu solnego (1,18)
i wykonac¢ oznaczanie wg PN-75/C-04511.

Do roztworow porownawczych dodac:

dla odczynnika ch.cz. — 0,001 mg As*,
dla odczynnika cz.d.a. — 0,001 mg As*,
“dla odczynnika cz. — 0,01 mg As*,

dla odczynnika ocz. — 0,004 mg As*.

5.2.11. Oznaczanie zawarto$ci otowiu i kadmu
5.2.11.1. Aparatura. Polarograf z kompletnym wy-
posazeniem. '

5.2.11.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. (1,18) 1 roztwor 1+1.

b) Kwas azotowy cz.d.a. (1+4), roztwory 1+11 1+3.

¢) Chloran potasowy cz.d.a., roztwér nasycony lub
30-procentowy roztwor nadtlenku wodoru.

d) Zelatyna, roztwdr 0,5-procentowy.

e) Wzorcowe roztwory oltowiu:

Roztwor A. 1 g olowiu o zawartoSci co najmniej
99.99% Pb w postaci drobnych wiorkéw umiescié w
kolbie stozkowej pojemnosci 250 c¢m?® i rozpuscié
w 25 cm?® roztworu kwasu azotowego (1+3) lekko pod-
grzewajac . Po rozpuszczeniu roztwor odparowac pod
szkietkiem zegarkowym do objetosci 2 + 3 ¢cm?, ochto-
dzi¢, doda¢ 5 ecm?® kwasu solnego (1,18) 1 ostroznie
odparowa¢ do sucha. Kolbg ochtodzi¢, a zawartosc
kolby rozpusci¢ w 100 ¢cm?® roztworu kwasu solnego
(1+1) lekko podgrzewajgc. Po rozpuszczeniu roztwor
przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm?, do-
da¢ 200 cm?® roztworu kwasu solnego (1+1), ochtodzié,
uzupetni¢ woda do kreski i wymieszac.

lcm? roztworu A zawiera 1 mg olowiu.

Roztwor B. 50 cm® roztworu A przenies¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 500 c¢m?, doda¢ 100 cm?® roz-
tworu kwasu solnego (1+1), uzupetni¢ wodag do kreski
1 wymieszacd.

| ¢cm? roztworu B zawiera 0,1 mg olowiu. .

Roztwor C. 50 cm’® roztworu B przenie$¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 200 c¢m?, doda¢ 50 cm?® roz-
tworu kwasu solnego (1+1), uzupeini¢ wodag do kreski
1 wymieszacd. '

I cm?® roztworu C zawiera 0,025 mg olowiu.

f) Wzorcowe roztwory kadmu:

Roztwor A. 1 g kadmu o zawartosci co najmniej
99.97% Cd w postaci drobnych wiorkéw umiescié
w kolbie stozkowej pojemnosci 250 cm’® i rozpuscié
w 20 ¢cm’ roztworu kwasu azotowego (1+1) lekko pod-
grzewajac. Po rozpuszczeniu roztwor odparowaé pod
szkietkiem zegarkowym do objgtosci 2 + 3 cm?, ochto-
dzi¢, doda¢ S c¢m’ kwasu solnego (1,18) i ostroznie
odparowa¢ do sucha. Kolb¢ ochtodzié, a zawartosé
kolby rozpusci¢c w 100 cm*® wody. Po rozpuszczeniu
roztwor przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
1 dm?, uzupetlni¢ woda do kreski i wymieszac.

1 ¢cm? roztworu A zawiera 1 mg kadmu.

Roztwér B. 50 cm’ roztworu A przenie$é do kolby
pomiarowej pojemnosci 500 c¢cm?®, uzupenié¢ woda do
kreski 1 wymieszac.

1 ¢cm? roztworu B zawiera 0,1 mg kadmu.

Roztwor C. 50 cm® roztworu B przenie$¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 200 c¢cm?, uzupetni¢ woda do
kreski 1 wymieszac.

| cm? roztworu C zawiera 0,025 mg kadmu.



6 BN-70/6191-58

5.2.11.3. Wykonanie oznaczania. 20 g probki odwa-
zonej z doktadnoscig do 0,01 g umiesci¢ w zlewce po-
jemmosci 400 cm?, dodac¢ okoto 25 c¢cm® wody 1 roz-
puszcza¢ w 100 cm’ roztworu kwasu solnego dodawa-
nego porcjami, stale mieszajgc. Roztwor ogrzaé¢ do
caltkowitego rozpuszczenia probki. Pod koniec rozpusz-
czania dodac kilka kropli roztworu chloranu potaso-
wego, a nastepnie zagotowac. Ochlodzi¢, przenies¢ do
kolby pomiarowej pojemnosci 200 cm?, uzupeini¢ wodg
do kreski. Odmierzy¢ po S0 cm? otrzymanego roztworu
do dwoch zlewek pojemnosci 250 cm?.

Do pierwszej zlewki doda¢ takg ilos¢ wzorcowych
roztworOw otowiu 1 kadmu, aby wysokos¢ fal odpo-
wiadajgca ilosSciom dodanych roztwordéw znajdowala
si¢ w zakresie 0,8 + 1,2 wysokosci fali badanej probki.

Do drugiej zlewki doda¢ wzorcowe roztwory otowiu
i kadmu w ilosciach dokladnie dwa razy wigkszych od
ilosci dodanych do pierwszej zlewki.

Roztwory ostroznie odparowa¢ do sucha, pozosta-
loé¢ ochlodzié, a bastepnie rozpusci¢ w 15 cm?® wody.
Otrzymane roztwory przenie$¢ do kolb pomiarowych
pojemno$ci 25 c¢m?, do kazdej kolby doda¢ po I cm’
roztworu zelatyny, uzupelnic wodg do kreski 1 wy-
mieszac. '

Czes¢ roztworow przenie$S¢ do naczynek polarogra-
ficznych, odpowietrzy¢ 1 wykonac rejestracje fali olowiu
w zakresie potencjatdw od -0,3 do -0,6 V oraz fali
kadmu w zakresie potencjatow od -0,5 do -0,9 V w od-
niesieniu do nasyconej elektrody kalomelowej (NEK)).

Zawartos¢ otowiu lub kadmu w tlenku cynkowym
(X) obliczy¢ w procentach -wg wzoru ‘

_(2H; — H,) - b

m « (H,= Hy) 100
w ktérym:

H, — wysokosc¢ fali badanego roztworu z mniejszg
iloscig dodanego roztworu wzorcowego, mm, -
H, — wysokos¢ fali badanego roztworu z wigksza
tloscig dodanego roztworu wzorcowego, mm,
b — zawarto$¢ otowiu lub kadmu w roztworze
wzorcowym dodanym do pierwszej zlewki, g,

m — odwazka probki, g.

5.2.12. Oznaczanie zawartosci miedzi

5.2.12.1. Aparatura. Fotometr
z kompletnym wyposazeniem.

5.2.12.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy ‘cz.d.a. (1.4).

b) Kwas solny cz.d.a. (1.18), roztwor 1+1.

c) Chloran potasowy, cz.d.a., roztwor nasycony.

d) Chloroform destylowany w temperaturze 61°C.

e) Siarczan sodowy cz.d.a. bezwodny.

f) Winian sodowo-potasowy cz.d.a., roztwor 10-pro-
centowy.

g) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 10-procen-
towy. e

h) Cyjanek potasowy, cz.d.a.

1) Dwuetylodwutiokarbaminian olowiawy cz.d.a.,
roztwor chloroformowy: 0.2 g octanu olowiawego roz-

iub fotokolorymetr

pusci¢ w wodzie, doda¢ 10 cm’ roztworu winianu so-
dowo-potasowego, roztworu wodorotlenku sodowego
do reakcp zasadowej oraz 1 + 2 krysztatkow cyjanku
potasowego. Po dodaniu kazdego odczynnika roztwor
wymiesza¢. Nastepnie doda¢ 0,25 g dwuetylodwutio-

~karbaminianu sodowego rozpuszczonego w wodzie, po-

wstaty bialy osad ekstrahowaé¢ S00 cm?® chloroformu.
Otrzymany roztwor chloroformowy przemy¢ przez wy-
trzgsanie wodg podwojnie destylowana. Po rozdziele-
niu si¢ .warstw przesgczy¢ warstwg chloroformowg
przez suchy saczek. Roztwor dwuetylodwutiokarbami-
nianu olowiawego uzupetni¢ chloroformem do objg-
tosci 2 dm? i przechowywac¢ w butli z ciemnego szkia.

J) Wzorcowe roztwory miedzi:

Roztwor A. 1 g miedzi o zawartosci co najmnie]
99.999% Cu umiesci¢ w kolbie stozkowe] pojemnosci
250 ¢m’ 1 rozpusci¢ w 25 cm’ kwasu azotowego (1.,4).
Po rozpuszczeniu wygotowac tlenki azotv. Roztwor
ochtodzi¢ 1 przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
| dm?®, uzupelié¢ woda do kreski i wymieszac.

"1 cm?® roztworu A zawiera | mg miedz.

Roztwér B. 100 cm? roztworu A przenie$¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 1-dm?, doda¢ 200 cm? kwasu
solnego (1,18), uzupetni¢ wodg do kreski 1 wymieszac.

1 ¢cm?® roztworu B zawiera 0,1 mg miedzi.

Roztwor C. 50 cm’ roztworu B przenies¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 500 cm?®, doda¢ 80 cm® kwasu
solnego (1,18). uzupehnié¢ woda do kreski 1 wymieszac.

1 em?® roztworu C zawiera 0,01 mg miedzi.

Roztwor C nalezy przygotowac¢ w dniu przeprowa-
dzania analizy.

5.2.12.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 5 roz-
dzielaczy pojemnosci 100 ¢cm® odmierzy¢ za pomocy
mikrobiurety kolejno: 0; 0,5; 1; 31 5 cm? wzorcowego
roztworu miedzi C. Do kazdego rozdzielacza dodac
24 cm® roztworu kwasu solnego (1+1) 1 uzupetni¢ wodg
do objetosci S0 c¢m?, a nastgpnie doda¢ po 10 cm’
chloroformowego roztworu dwuetylodwutiokarbami-
nianu olowiawego 1 wytrzgsac¢ przez 3 min. Warstwy
chloroformowe oddzieli¢, umiesci¢ w zlewkach pojem-
nosci 100 cm?, doda¢ po 2 g bezwodnego siarczanu
sodowego 1 przykryé szkietkiem zegarkowym. Eks-
trakcje powtorzy¢é dwukrotnie uzywajge kazdorazowo
po 10 ¢m® chloroformowego roztworu dwuetylodwu-
tiokarbaminianu otowiawego. Polaczone ekstrakty prze-
nie$¢ do kolb pomiarowych pojemnosci 50 ¢m’, uzu-
petni¢ do kreski chloroformem 1 wymiesza¢. Czgs¢ roz-
tworu przela¢ de kuwety odpowiednie) gruboscr 1 zmie-
rzy¢ ekstynkcje stosujac filtr o maksymalnej przepusz-
czalnos$ci okoto 420 nm. Jako -porownawczy nalezy
stosowacd roztwor, do ktorego nie dodano wzorcowego
roztwort miedzi. :

Na podstawie otrzymanych wynikéw wykreshc krzy-
We WZOrcowe.

5.2.12.4. Wykonanie oznaczania. 20 g probki od-
wazonej z dokladnoscig do 0,01 ¢ umiesci¢ w kolbie
stozkowe] pojemnosci 300 e¢m?, rozpusci¢ w 100 c¢cm’
roztworu kwasu solnego (1+1), dodajac kilka razy po
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5 do 6 kropli roztworu chloranu potasowego i odpa-
rowac¢ do objgtosci okoto 40 cm?. Roztwor ochlodzié,
przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 200 cm?,
uzupetni¢ woda do kreski i wymieszaé. Odmierzy¢
50 cm? ofrzymanego roztworu do rozdzielacza, doda¢é
10 cm® chloroformowego roztworu dwuetylodwutio-

karbaminianu olowiawego 1 dalej postepowaé wg
5.2.12.3.

Zawartos¢ miedzi (X) obliczy¢ w procentach
wg wzoru

b
X = = 100

w ktoérym:

b — zawarto$¢ miedzi odczytana z krzywej wzor-

wej, g,
m — odwazka probki odpowiadajgca pobranej

czgScl roztworu, g.

5.2.13. Oznaczanie substancji redukujacych nadmanga-
nian potasowy .

5.2.13.1. Odczynniki i roztwory.

a) Kwas siarkowy, roztwory: 2N i 25-procentowy.

b) Siarczan zelazawy (FeSO, - 7H;0), roztwor:
2,98 g siarczanu zelazawego rozpusci¢ w wodzie w kol-
bie pomiarowej pojemnosci 1 dm?, uzupemnié woda do
kreski 1 wymieszacd.

1 cm? roztworu zawiera 0,0005585 g zelaza.

c¢) Nadmanganian potasowy; roztwor okoto 0,0IN.

Nastawianie miana nadmanganianu potasowego: od-
mierzy¢ 25 cm’ roztworu siarczanu zelazawego do kolby
stozkowej pojemnosci 200 cm?, doda¢ 10 cm?® 2N roz-
tworu kwasu siarkowego, ogrza¢ do temperatury 70°C

i miareczkowa¢ roztworem nadmanganianu potasowego -

do stabo rézowego zabarwienia.

Miano roztworu nadmanganianu potasowego (K)
obliczy¢ wg wzoru

K=
w krorym:
m — 1los¢ zelaza w roztworze siarczanu zelazawe-
go pobrana do miareczkowania, g,
V' — objetos¢ roztworu nadmanganianu potasowe-

go zuzytego do miareczkowania, cm?.
5.2.13.2. Wykonanie oznaczania. 125 cm?* 25-procen-
towego roztworu kwasu siarkowego zadac¢ roztworem
nadmanganianu potasowego do stabo r6zowego zabar-

‘wienia. Odwazy¢ 10 g tlenku cynkowego z doklad-

noscig do 0,001 g 1 porcjami, stale mieszajgc, wsypac

do roztworu kwasu siarkowego. Po catkowitym roz-

puszczeniu prébki miareczkowaé na gorgco (70°C)

“mianowanym roztworem nadmanganianu potasowego

do stabo rézowego zabarwienia. Roztwor powinien by¢
klarowny, a zabarwienie nie moze zniknac W ciagu
1 min. _

Zawartos¢ substancji redukujgcych nadmanganian
potasowy w przeliczeniu na zelazo (X) obliczy¢ w pro-
centach wg wzoru ‘

VK
X = ———— + 100
w ktorym:
V' — objetos¢ roztworu nadmanganianu potasowe-
go zuzytego do miareczkowania, cm’,
K — iloé¢ zelaza odpowiadajgca 1 cm® roztworu

nadmanganianu potasowego, g,
m — odwazka probki, g.
Badany tlenek cynkowy oczyszczony odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli i1lo$¢ zuzytego roztworu nad-
manganianu potasowego nie przekracza 3,5 cm’.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Istotne zmiany w stosunku do BN-66/6191-58

a) wprowadzono dodatkowo gatunki: chemicznie czysty i oczysz-
“czony.

b) wprowadzono dodatkowo wymagania dotyczace zawartosci
kadmu, miedzi, wapnia i substancji redukujacych nadmanganian
potasowy,

¢) wprowadzono oddzielne wymagania dotyczace zawartosci
sodu i potasu,

d) skreslono metod¢ miareczkowg oznaczania otowiu,
€) zmieniono
otowiu.
2. Odpowiedniki w normach zagranicznych
NRD TGL 8416-60
Wegry MNOS 23754-55
ZSRR T'OCT 10262-62
3. Uwagi do wydania IIl — uaktualniono normy zwigzane.

czgSciowo metode polarograficzng oznaczania



