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1. WSTEP -

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest siar-
czan kadmowy stosowany jako odczynnik chemiczny.

Siarczan kadmowy ma: ‘

a) wzor chemiczny 3CdSOs - 8H:O,

b) mas¢ czgsteczkowa 769,51 (1961).

1.2. Zakres stosowania normy. Norme¢ nalezy stoso-
wa¢ w zakresie produkcji i obrotu.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawarto$ci gldwnego
skladnika 1 zanieczyszczen, rozroznia si¢ trzy gatunki
siarczanu kadmowego, oznaczane:

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

2.2. Przyktad oznaczenia
chemicznie czystego:
SIARCZAN KADMOWY ch.cz.

siarczanu kadmowego

BN-81/6191-70

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Siarczan kadmowy powinien
mie¢ posta¢ bezbarwnych jednoskosnych krysztatéw,
latwo rozpuszczalnych w wodzie, nierozpuszczalnych
w alkoholu.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczme — wg tabl. 1.

Tablica 1
Wymagania Gatunki
ch.cz. cz.d.a. cz.

a) Siarczanu kadmo-

wego (3CdSOy -

- 8H,0), %, nie

mniej niz 99,5 99.0 98.0
b) Substancji nieroz-

puszczalnych w wo- -

dzie, %, nie wigcej

niz 0,003 0,005 0,01
¢) pH 5-procentowego 456 45+6 nie norma-

roztworu lizuje si¢
d) Chlorkéw (CI"), %,

nie wigcej niz 0,0005 0,0005 0,005
e) Azotu ogblnego (N),

%, nie wiecej niz 0,002 0,004 0,006
f) Zelaza (Fe*"), %,

nie wigcej niz 0,0002 0,0005 0,002
g) miedzi (Cu?"), %,

nie wigcej niz 0,0005 0,001 0,005
h) Otowiu (Pb?"), %,

nie wigcej niz 0,005 0,01 0,02
i) Cynku (Zn?"), %,

nie wigcej niz 0,002 0,005 0,02
j) Metali alkalicznych

-1 ziem alkalicznych

(Na', K*, Ca?), %,

nie wigcej niz 0,05 0,05 0,15
k) Arsenu - (As*"), %,

nie wigcej niz 0,00005 0,00005 0,0002
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

-

Siarczan kadmowy nalezy pakowaé, przechowywacd
i transportowa¢ zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodzaj opakowania: stoiki szklane z nakrgtka z two-
rzywa sztucznego i podkladka polietylenowa lub inng,
chemicznie odporng uszczelka lub podktadka tekturo-
wa chroniong folig polietylenowa lub folig z innego
tworzywa sztucznego.

Masa opakowan netto: 25; 50; 100; 250; 500; 1000
1 2500 g.

Na zyczenie odbiorcoOw dopuszcza si¢ inny rodzaj
i wielko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzone préby
wykaza, ze zabezpiecza ono produkt w sposob nie
gorszy niz ww. opakowania i ma wymiary zgodne z za-
sadami systemu wymiarowego opakowan.

5. BADANIA

5.1. Rodzaj badan

a) oznaczanie zawartoS$ci
(3.2a),

b) oznaczanie
dzie (3.2b),

C) oznaczanie

d) oznaczanie

€) oznaczanie

f) oznaczanie

g) oznaczanie

siarczanu kadmowego
substancji nierozpuszczalnych w wo-

pH 5-procentowego roztworu (3.2c),
zawartosci chlorkéw (3.2d),
zawartosci azotu ogélnego (3.2e),
zawartosci zelaza (3.2f),

zawarto$ci miedzi (3.2g),

h) oznaczanie zawartosci otowiu (3.2h),

1) oznaczanie zawartosci cynku (3.21),

J) oznaczanie zawartos$ci metali alkalicznych i ziem
alkalicznych (3.2)),

k) oznaczanie zawartos$ci arsenu (3.2k).

5.2. Pobieranie prébek. Probki odczynnika cz.d.a. na-
lezy pobiera¢ zgodnie z PN-70/C-80047.- Przy pobie-
raniu Sredniej probki laboratoryjnej odczynnika z ga-
tunku cz. nalezy stosowa¢ wytyczne wg PN-67/C-04500,
przyjmujac:

a) wielko$¢ partii — 500 kg,

b) wielko$¢ probki pierwotnej — 100 g,

c) liczbg¢ probek jednostkowych — wg tabl. 2.

Tablica 2

Liczba probek
jednostkowych

Liczba opakowan jednostkowych
w partii

sztuk

do 15
16 < 28
26 —63.
64 <+ 160

S O 00 1 W

powyzej 161 1

d) wielko$¢ $redniej prébki laboratoryjnej — 450 g.

5.3. Opis badan ' '

5.3.1. Oznaczanie ~zawartosci siarczanu kadmowego
(3CdSO, - 8H20)

5.3.1.1. Odczynniki i roztwery

a) Roztwér buforowy o pH 9,5 + 10,0, przygoto-
wany wg PN-68/C-04950 p. 2.4x).

b) Czemi eriochromowa T, mieszanina wskaZnika,
przygotowana wg PN-68/C-04950 p. 2.4)).

¢) Wersenian dwusodowy, roztwér 0,05M, przygoto-
wany wg PN-68/C-04950 p. 2.4z).

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. Okoto 0,6000 g bada-
nego siarczanu kadmowego rozpusci¢ w 100 cm® wody,
dodaé 5 cm® roztworu buforowego i 0,1 g mieszaniny
wskaznika czerni eriochromowej T i miareczkowac roz-
tworem wersenianu dwusodowego do zmiany zabarwie-
nia z czerwonofioletowego na niebieskie. .

Zawarto$¢ siarczanu kadmowego (3CdSO4 - 8H,0)
(X) obliczy¢ w procentach wg wzoru

) V- 0,01282 - 100

X = (D
A m k

w ktérym:

V — objetos¢ scisle 0,05M roztworu werse-
nianu dwusodowego, zuzytego do mia-
reczkowania, cm?,

m — odwazka badanego siarczanu kadmowe-

- go, g,

0,01282 — ilos¢ siarczanu kadmowego odpowiada-

jaca 1 cm?® $cisle 0,05M roztworu wer-
senianu dwusodowego, g.

5.3.2. Oznaczanie zawartoSci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie. 50,00 g badanego siarczanu kadmo-
wego rozpusci¢ w 200 cm’ wody. Do roztworu dodac
0,5 cm® 0,IN roztworu kwasu siarkowego ogrzewac
przez 1 h na faZni wodnej, a nastgpnie przesgczyC
przez uprzednio przemyty woda, wysuszony do stalej
masy i zwazony z dokladnoscia do 0,0002 g szklany
tygiel do saczenia G4.

Przesacz zebra¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
250 cm?, dopelni¢ obj¢tos¢ woda do kreski, wymieszaé
i pozostawi¢ do dalszych oznaczan wg 5.3.4 Roztwor A.

Pozostato$¢ na tyglu przemy¢ 100 cm? goracej wody

1 wysuszy¢ w temperaturze 105 <+ 110 °C do stale;

masy.
Zawarto$é substancji nierozpuszczalnych w wodzie
(X,) obliczy¢ w procentach wg wzoru

a - 100 ,
X & i (2)
m
w ktérym:
a — masa wysuszonej pozostalosci, g,
m, — odwazka badanego siarczanu kadmowego, g.

*5.3.3. Oznaczanie pH 5-procentowego roztworu.
5,00 g badanego siarczanu kadmowego rozpuscié
w 95 cm® wygotowanej i ostudzonej wody i wykonac
oznaczanie elektrometrycznie.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci chlorkow (Cl)

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04518 p. 2.3.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 10 cm? roztworu (2 g)
z oznaczania wg 5.3.2 umiesci¢ w cylindrze koloryme-
trycznym pojemnosci 100 cm® i dalej wykona¢ ozna-
czanie wg PN-68/C-04518 p. 2.4 spos6b A.

Badany siarczan kadmowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstala po 10 min opalizacja badanego

. roztworu nie bedzie intensywniejsza od opalizacji roz-
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tworu porOwnawczego, przygotowanego réwnoczesnie
i zawierajgcego w tej samej objgtosci dla odczynnika:

ch.cz. — 0,01 mg CI',
czd.a. — 0,01 mg CI’,
cz. — 0,1 mg CI'

i te same ilosci odczynnikow.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci azotu ogélnego (N)

§.3.5.1. Aparatura — wg PN-68/C-04527 p. 2.4.1.

5.3.5.2. Odczynmniki i roztwory — wg PN-68/C-04527
p. 2.4.2.

5.3.5.3. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego siar-
czanu kadmowego umiesci¢ w kolbie aparatu destyla-
cyjnego, rozpusci¢ w 150 cm’ wody i dalej wykonaé
oznaczanie wg PN-68/C-04527 p. 2.4.3.

Badany siarczan kadmowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstate po 10 min zabarwienie bada-
nego roztworu nie bedzie intensywniejsze do zabarwie-
nia roztworu porOwnawczego, przygotowanego rowno-
czeSnie i zawierajgcego w tej samej objgtosci dla od-

czynnika: |
ch.cz. — 0,02 mg N,
czd.a. — 0,04 mg N,
CZ. — 0,06 mg N

i te same ilosci odczynnikéw.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci zelaza

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,11).-

b) Chlorek amonowy cz.d.a., roztwOr 5-procentowy.

c¢) Kwas sulfosalicylowy cz.d.a., roztwor 10-procen-
towy.

d) Amoniak cz.d.a., roztwor 25-procentowy.

e) Nadmanganian potasowy cz.d.a., roztwér 0,IN.

f) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Fe*”, przygo-
towany wg PN-81/C-06503 i rozcieniczony w stosunku
10 : 990. 1 cm’® rozcieficzonego roztworu wzorcowego
zawiera 0,01 mg Fe’’ .

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego siar-
czanu kadmowego rozpusci¢ w 20 cm?® wody, zakwasié
kwasem siarkowym do pH okoto 2 i doda¢ 2 cm?
roztworu chlorku amonowego.

Nastgpnie do roztworu dodac kroplg nadmanganianu
potasowego, 2 cm’® roztworu kwasu sulfosalicylowego
oraz 10 cm?® roztworu amoniaku i wymieszaé. Badany
siarczan kadmowy odpowiada wymaganiom normy,
jezeli powstate zo6lte zabarwienie roztworu badanego
nie bg¢dzie intensywniejsze od zabarwienia roztworu

poréwnawczego, przygotowanego rdéwnocze$nie i za-

wierajagcego w tej samej objetosci:
dla odczynnika ch.cz. — 0,004 mg Fe?’,
dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Fe*’,
dla odczynnika cz. — 0,04 mg Fe’'
1 te same 'ilosct odczynnikow. '

5.3.7. Oznaczanie zawartosci miedzi (Cu®’)

5.3.7.1. Aparatura

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa miedziowa z katodg wngkowa.

5.3.7.2. Odczynniki i roztwory. Roztwor wzorcowy
zawierajacy jony Cu?’, przygotowany wg PN-81/
C-06503, rozcienczony wodg w stosunku 1,0 : 99,0.

1 cm? rozcieficzonego roztworu wzorcowego zawiera
1-107% g Cu?".

5.3.7.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu.

MiedZ nalezy oznaczaé przy dlugosci fali 324,7 nm.

Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowac zgodnie
z instrukcja obstugi.

Optymalne warunki pomiaru absorbancji miedzi dla
spektrofotometru Pye Unicam SP 90 A s3 nast¢pujace:

szerokos$¢ szczeliny — 0,08 mm,
“ natg¢zenie pradu lampy — 4 mA,

wysoko$¢ strefy pomiarowej — 6 mm,

przeptyw powietrza — 5 1/min,

przeptyw acetylenu — 1,0 I/min.

5.3.7.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do pieciu kolb pomiarowych pojemnosci 50 cm?
odmierzy¢ kolejno 0,5; 1; 2; 4 i 6 cm® rozcieficzonego
roztworu wzorcowego, dopetni¢ woda do kreski 1 wy-
mieszad. | |

St¢zenie miedzi w poszczegblnych kolbach wynosi:
1-107; 2-107; 8-107; 1,210 g/cm’.

Zmierzy¢ absorbancj¢ sporzadzonych roztworow,
a z uzyskanych wynikow sporzadzi¢ wykres krzywej
WZOIrcowej.

5.3.7.5. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego siar-
czanu kadmowego umiesci¢ w kolbie pomiarowej po-
jemnos$ci 50 cm?, rozpusci¢ w wodzie, uzupeini¢ woda
do kreski 1 doktadnie wymieszaé (roztwor A).

Zmierzy¢ absorbancj¢ tak przygotowanego roztworu
w warunkach podanych w 5.3.7.3.

Zawarto$¢ miedzi (X>;) w procentach obliczy¢ wg
wzoru

a*V,-100
X, = (3)
(¥ )
- w ktérym:
a; — stezenie miedzi odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/cm’,
V> — objetos¢ roztworu préobki przygotowanej do
pomiaru, cm?,
m; — odwazka badanego siarczanu kadmowego, g.

5.3.8. Oznaczanie zawartoSci otowiu (Pb?)

5.3.8.1. Aparatura

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa olowiowa z katodg wngkowa.

5.3.8.2. Odczynniki i roztwory. Roztwér wzorcowy
zawierajagcy jony Pb?", przygotowany wg PN-81/
C-06503, rozcienczony woda w stosunku 10 : 90. 1 cm?
rozciehczonego roztworu wzorcowego zawiera 110 g
Pb?".

5.3.8.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym, w wa-
runkach optymalnych ustalonych dla stosowanego
aparatu.

Oléw nalezy oznacza¢ przy dtugosci fali 217,0 nm.
Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowa¢ zgodnie
z instrukcja obstugi.
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Optymalne warunki pomiaru absorbancj otowiu dla
spektrofotometru Pye Unicam SP 90 A s3 nastgpujgce:

szeroko$¢ szczeliny — 0,1 mm,
przeplyw powietrza — 50 I/min,
przeptyw acetylenu — 1,0 I/min,
nat¢zenie pragdu lampy — 4 mA,
wysokos¢ strefy. pomiarowe) — 4 mm.

5.3.8.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do pieciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm?
odmierzy¢ kolejno: 0,5; 1,0; 2,0; 4,01 5,0 cm’ rozcien-
czonego roztworu wzorcowego otowiu, dopetni¢ wodg
do kreski i wymieszaé. Stg¢zenie otowiu w poszczegél-
nych kolbach wynosi: 5-107; 1-107%; 2-10%; 4-105;
510 g/cm?. :

Zmierzy¢ absorbancj¢ sporzadzonych roztwordw,
a z uzyskanych wynikéw sporzadzi¢ wykres krzywej
WZOTCOWE]. )

5.3.8.5. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorbancjg
roztworu A przygotowanego wg 5.3.7.5.

Zawartos$¢ otowiu (X3) w procentach obliczyé wg

wzoru
as: V3 - 100
Xy = (4)
ms
w ktérym:
a3 — st¢zenie olowiu odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/cm?,
V3 — objeto$é roztworu prébki przygotowanej do
pomiaru, cm?,
m3; — odwazka badanego siarczanu kadmowego, g.

5.3.9. Oznaczanie zawarto$ci cynku (Zn?")

5.3.9.1. Aparatura

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem. 7

b) Lampa cynkowa z katoda wn¢kowas.

5.3.9.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15) oraz roztwér 0,001N.

b) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Zn?', przy-
gotowany w nast¢gpujacy sposob: 1,2446 g ZnO (zlota
piecz¢é) rozpusci¢ w 10 cm? kwasu azotowego (1,15),
przenie$¢ iloSciowo do kolby pomiarowej pojemnosci
1000 cm?®, rozcienczyé wodg do kreski i wymieszac.
I ¢cm® roztworu zawiera 0,001 g Zn?'. Roztwér roz-
cienczy¢ w stosunku 1 : 99 0,00IN roztworem kwasu
azotowego. | cm® otrzymanego roztworu wzorcowego
zawiera 1-107 g Zn?"

5.3.9.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu. Cynk nalezy oznacza¢ przy dlugosci fali
2139 nm.

Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowac zgodnie
z instrukcja obstugi.

Optymalne warunki pomiaru absorbancji cynku dla
spektrofotometru Pye Unicam SP 90 A sg nastgpujace:

szerokos¢ szczeliny — 0,10 mm,
nat¢zenie pradu lampy — 8 mA,
wysokos$¢ strefy pomiarowej — 8 mm,

przeplyw powietrza — 5 V/min,

przeptyw acetylenu — 1,1 I/min.

5.3.9.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do pieciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm’
wprowadzi¢ kolejno: 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 1 10,0 cm? roz-
cienczonego roztworu wzorcowego cynku, uzupetnic
0,00IN roztworem kwasu azotowego do kreski i do-
ktadnie wymieszaé. St¢zenie cynku w poszczegdlnych
kolbach wynosi: 2:107; 4-107; 6-107; 8-107;
1-107¢ g/cm?®.

Zmierzy¢ absorbancj¢ sporzadzonych roztworéw,
a z uzyskanych wynikéw sporzadzi¢ wykres krzywej
WZOTCOWE]J.

5.3.9.5. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorbancj¢
roztworu A przygotowanego wg 5.3.7.5.

W przypadku uzyskania absorbancji powyzej wartosci
dla punktéw krzywej wzorcowej, nalezy badany roz-
twor odpowiednio rozcienczy¢.

Zawartos¢ cynku (Xs) w procentach obliczy¢ wg
wzoru :

as V4 * 100
Xy = )
my :
w  ktorym:
as — stezenie cynku odczytane z krzywej wzorco-

wej, g/cm’,
V4 — objetos¢ roztworu probki przygotowanej do
pomiaru, cm?,

m4 — odwazka badanego siarczanu kadmowego, g.

5.3.10. Oznaczanie zawartoSci sodu, potasu i wapnia
(Na*, K*, Ca?)

5.3.10.1. -Aparatura i przyrzady — wg PN-68/C-04953
p. 2.3. :

5.3.10.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/C-04953
p. 2.4.

5.3.10.3. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej — wg PN-68/C-04953 p. 2.6.

5.3.10.4. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
siarczanu kadmowego umiesci¢ w kolbie pomiarowej
pojemnosci 100 cm?, rozpu$cic w wodzie, uzupetni¢
woda do kreski i doktadnie wymiesza¢. Dalej wykonaé
oznaczanie wg PN-68/C-04953 p. 2.7.

5.3.11. Oznaczanie zawartosci arsenu (As)

5.3.11.1. Aparatura, przyrzady i materialy — wg
PN-81/C-04511 p. 2.4.2.

5.3.11.2. Odczynniki i
C-04511 p. 2.4.3.°

5.3.11.3. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej — wg PN-81/C-04511 p. 2.44.

5.3.11.4. Wykonanie oznaczania. 2,50 g badanego
siarczanu kadmowego umie$ci¢ w kolbie aparatu do
oznaczania arsenu, rozpusci¢ w 20 cm® wody, do roz--
tworu doda¢ 40 cm’® roztworu kwasu siarkowego,
kilka kropli roztworu chlorku cynawego oraz 5 g cynku
i dalej postgpowac jak przy sporzadzaniu krzywej wzor-

roztwory — wg PN-81/

~cowej. Oddzielnie wykona¢ probg¢ kontrolng z wszyst-

kimi odczynnikami uzywanymi do przygotowania
probki i wynik odjaé od zawartosci arsenu w prdbce

~ analityczne;.



