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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest azotan kadmowy sto-
sowany jako odczynnik chemiczny. Azotan kad-
mowy ma:

a) wzor chemiczny Cd(INOs).*4H,0,
b) mase czgsteczkowg 308,49.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci gtow-
nego skladnika i zanieczyszczen norma ustala dwa
gatunki azotanu kadmowego oznaczone:

~cz.d.a. — czysty do analizy,
cz. — czysty.

2.2. Przyklad oznaczenia azotanu kadmowego
czystego do analizy:
AZOTAN KADMOWY cz.d.a. BN-76/6191-73

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogolne. Azotan kadmowy po-
winien mie¢ postaé bezbarwnych krysztatow,
tatwo rozpuszczalnych w wodzie, nierozpuszczal-
nych w alkoholu.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne

| Gatunki 1
| Wymagania
cz.d.a. CZ;

a) Azotanu kadmowego

(CA(NQy), * 4H,0), %0, nie raniej

niz 99 98,5
b) Substancji  nierozpuszczalnych

w wodzie, %, nie wiecej niz 0.005 0,01
¢) Chlorkdéw (Cl—), %, nie wiece]

niz 0,001 0,605
d) Siarczanéw (SOi’ ), nie wiece]j

niz 0,005 0,01

cd. tablicy

Gatunki
Wymagania ===
cz.d.a. CZ.

e) Soli amonowych (NH,*), o, nie

wiece] niz 0,01 0,02
f) Cynku (Zn2*), %, nie wiecej niz 0,005 0,02
g) Miedzi (Cu2t), nie wiecej niz 0,002 0,005
h) Zelaza (Fe3t), %, nie wiecej niz | 0,001 0,001
i) Olowiu (Pb?2*t), 9%, nie wiecej

niz 0,005 0,01
j) Arsenu (As31), %, nie wiecej |

niz 0,0001 | 0,0002
k) Sodu, potasu i wapnia

(Na+K-+Ca), %, nie wiecej niz | 0,05 0,1

4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Azotan kadmowy nalezy pakowa¢, przechowy-
wac i transportowac¢ zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodzaj opakowania: stoiki szklane z doszlifowa-
nym korkiem, stoiki szklane z nakretka z tworzy-
wa sztucznego z polietylenowa lub inng chemicz-
nie odporng uszczelka.

Masa opakowan netto:

25, 50, 100, 250, 500, 1000 g dla gatunku cz.d.a.
100, 250, 500, 1000 g dla gatunku cz.

Na zyczenie odbiorcow dopuszcza sie inny ro-
dzaj i wielko$é opakowania, jezeli przeprowadzo-
ne proby wykazg, ze zabezpiecza ono produkt w
sposéb nie gorszy od ww. opakowan i ma wymia-
ry zgodne z zasadami systemu wymiarowego opa-
kowan.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartosci azotanu kadmowego
(3.2 a),
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b) oznaczanie zawartoSci substancji nierozpu-
szczalnych w wodzie (3.2 b),

c) oznaczanie zawartosci chlorkow (3.2 c),

d) oznaczanie zawartosci siarczanow (3.2 d),

e) oznaczanie zawartosci soli amonowych (3.2 e),

f) oznaczanie zawartosci cynku (3.2 ),

g) oznaczanie zawartosci miedzi (3.2 g),

h) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2 h),

i) oznaczanie zawartosci otowiu (3.2 i),

j) oznaczanie zawartosci arsenu (3.2 j),

k) oznaczanie zawartosci sodu, potasu i wapnia
(3.2 k).

5.2. Pobieranie probek. Probki nalezy pobierac
zgodnie z PN-70/C-80047. Ogoélna masa Srednie]
pobranej proby powinna wynosi¢ najmniej 300 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartosci azotanu kadmowe-
go (Cd(NO;);- 4H,0)

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-4950 p. 2.4.

5.3.1.2 Wykonanie oznaczania. Okolo 0,4000 g
badanego azotanu kadmowego rozpusci¢ w 150 cm?
wody w kolbie stozkowej pojemnosci 250--300 cm3
i dalej wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04950
p. 2.12.

Zawartos¢ azotanu kAdmowego (X;) obliczyc w
procentach wg wzoru

_ V41:0,0154245-100 V4:1,564245

X,
™My my
w ktorym:

V, — objetose scisle 0,06 M roztworu
wersenianu dwusodowego zuzZy-
tego do miareczkowania, cm?,

my; — odwazka badanego azotanu kad-
mowego, g,

0,0154245 — 1los¢ azotanu kadmowego, odpo-

wiadajgca 1 cm?® Scisle 0,00 M
roztworu wersenianu
wego, g.

gwusodo-

3.3.2. Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-
puszezalnych w wodzie. 60,00 ¢ badanego azotanu
kadmowego rozpuscic w 600 cm?® wody, doda¢
2 cm? kwasu azotowego (1,15) i dalej wykonac
oznaczanie wg PN-54/C-04517. Zawartos¢ sub-
stancji nierozpuszczalnych w wodzie zakwaszonej
kwasem azotowym (X;) obliczy¢ w procentach wg
Wzoru

X2 . a- 100
Mo
@y — masa wysuszonej pozostalosci, g,
ms — odwazka badanego azotanu kadmu, g.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci chlorkow (Cl7)

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

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badaneges
azotanu kadmowego rozpusci¢ w 40 cm® wody
i dalej wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04518
p. 2.4 Sposob A.

Badany azotan kadmowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstala po 10 min opalizacja
roztworu badanego nie bedzie intensywniejsza od
opalizacji roztworu poroéwnawczego przygotowa-
nego rownocze$nie i zawierajgcego w tej samej
objetosci:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Cl—,

dla odczynnika cz. — 0,056 mg Cl—

i te same ilosci odczynnikow.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci siarczanow (SOZ— )

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04519 p. 2.3.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. Do 1,00 g bada-
nego azotanu kadmowego dodaé¢ 5 cm3 kwasu sol-
nego i odparowa¢ na }azZni wodnej do sucha. Na-
stepnie pozostatosé rozpusci¢ w 20 cm?® wody i da-
lej wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04519 p. 2.4.3
spos6b A.

Badany azotan kadmowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstale po 15 min zmetnienie
roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze od
zmetnienia roztworu poréwnawczego, przygoto-
wanego réwnoczesnie i zawierajgcego w tej samej
objetosci:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg SO,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg SO
i te same ilosci odczynnikow.

5.3.5. Oznaczanie zawarto$ci soli amonowych

(NH))

5.3.5.1. Odczynniki 1 roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a. roztwor 10-pro-
centowy nie zawierajacy NH, przygotowany wg
PN-68/C-06500.

b) Kwas siarkowy 0,1 N.

¢) Odczynnik  Nesslera,
PN-68/C-06500.

d) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony NH .,

przygotowany wg

w stosunku 10+990. 1 cm?3 rozcienczonego roztwo-
ru wzorcowego zawiera 0,01 mg NH .

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
azotanu kadmowego rozpusci¢ w 100 cm?® wody w
kolbie aparatu destylacyjnego. Kolbe polgczyé
przez tapacz kropel z chtodnicg przediuzaczem za-
nurzonym w odbieralniku, zawierajacym 5 cm?
0,1 N roztworu kwasu siarkowego i 35 cm3? wody.

" Nastepnie przez lejek umieszczony w korku kolby

destylacyjnej i zamykany za pomoca kurka lub
Sciskacza wlaé 20 em? roztworu wodorotlenku so-
dowego, po czym oddestylowa¢ z kolby okolo
70 cm?® cieczy do odbieralnika.
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Roztwor w odbieralniku wuzupeini¢ wodg do
100 cms3, do cylindra odmierzyé¢ z niego 50 cm3 dla
odczynnika cz.d.a. i 25 cm?® dla odczynnika cz.
i dalej wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04525
p. 2.4.

Badany azotan kadmowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli zabarwienie roztworu badane-
go nie bedzie intensywniejsze od zabarwienia roz-
tworu poréwnawczego, przygotowanego réwno-
czesnie i1 zawierajacego w tej samej objetosei:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,1 mg NH/,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg NH
1 te same ilosci odezynnikow.

9.3.6. Oznaczanie zawartos$ci cynku (Zn2")

5.3.6.1. Aparatura

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej Pye
Unicam SP90A seria 2 lub inny spektrofotometr
absorpcji atomowej.

b) Lampa cynkowa z katoda wnekows.

c) Palnik acetylenowy o podiuznym plomieniu.

9.3.6.2. Odczynniki i roztwory

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

b) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Zn2*
przygotowany wg PN-68/C-06500. Rozcienczony
roztwor wzorcowy zawierajgcy 0,01 mg Zn2t w
1 em3 przygotowaé przez rozcienczenie stezonego
roztworu wzorcowego kwasem azotowym 0,001 N
w stosunku 10+ 990.

2.3.6.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do
pieciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm?
wprowadzi¢ kolejno: 2, 4, 6, 8 oraz 10 em3 rozcien-
czonego roztworu wzorcowego cynku i uzupelnic¢
objetos¢ roztworéw 0,001 N roztworem kwasu azo-
towego do kreski. Otrzymane roztwory zawieraja
kolejno 2-10—7, 4-10—7%, 6-10—7, 8-10~7 1 1-10-6 g
Zn%"/cm3,

Postepujac zgodnie z instrukcjg obslugi spek-
trofotometru absorpcji atomowej wprowadzié
kolejno do plomienia palnika przygotowane roz-
twory wzorcowe.,

Zmierzy¢ absorbancje roztworow dla odpowied-
nich stezen cynku i z otrzymanych pomiaréw spo-
rzgdzi¢ krzywag wzorcowa zaleznosci absorbancji
od stezenia cynku w g/cm? Ustali¢ nastepujgce
warunki pomiaru:

przeptyw powietrza — 5 1/min,

przeplyw acetylenu — 1,1 I/min,

ditugosc fali — 213,9 mm,

szerokos¢ szczeliny — 0,10 mm,

natezenie prgdu lampy — 8 mA,

wysokos¢ palnika — 8 mm.

Wzmocnienie, ekspansje i statg czasowa ustali¢
na optymalne warunki zgodnie z instrukcja obstu-
gi spektrofotometru.

5.3.6.4. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
azotanu kadmowego rozpusci¢ w wodzie i uzupet-

ni¢ do kreski w kolbie pomiarowej pojemnosci
100 cm3. Otrzymany roztwoér wprowadzié do plo-
mienia palnika w warunkach identycznych, jak
przy przygotowywaniu krzywej wzorcowej i od-
czyta¢ absorbancje.

W przypadku otrzymania absorbancji powyzej
krzywej wzorcowej nalezy badany roztwor odpo-
wiednio rozcienczye.

Stezenie cynku w badanym roztworze odczytac
z krzywej wzorcowej. Zawartos¢ cynku w bada-
nym azotanie kadmowym obliczy¢é w procentach
(X3) wg wzoru

Xy as - Vs-100
ms
w ktorym:
a> — stezenie cynku w badanym roztworze
odezytane z krzywej wzorcowej, g/cm?,
Vs, — objetos¢ badanego roztworu azotanu
kadmowego, cm?,
my — odwazka badanego azotanu kadmowe-

go, g.
5.3.7. Oznaczanie zawarto$ci miedzi (Cu2™)

5.3.7.1. Odczynniki, roztwory i aparatura

a) Kwas solny sp.cz. (1,19) oraz roztwory 0,1 N,
1 Ni6 N.

b) Kwas azotowy sp.cz. (1,4).

¢) Amoniak cz.d.a. (25-procentowy roztwor).

d) Cytrynian amonowy cz.d.a. 20-procentowy
roztwor.

e) Wersenian dwusodowy cz.d.a. 0,1 M roztwor.

f) Kwas siarkowy cz.d.a. 1 N roztwaor.

g) Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy cz.d.a.
G,1-procentowy roztwor.

h) Ditizon cz.d.a. roztwor 0,0l-procentowy w
czterochlorku wegla przygotowany w nastepujacy
sposéb:
rozpusci¢ 50 mg ditizonu (przeliczajgc na aktyw-
ny nieutleniony odczynnik) w 100 cm?® chlorofor-
mu. Roztwor przeniesé do rozdzielacza pojemnosci
500 cm3 i wyklécié ze 100 cm? amoniaku (1-+49).
Brunatng warstwe chloroformowsg odrzuci¢ a po-
maranczowy amoniakalny roztwor ditizonu za-
kwasi¢ 1 N kwasem siarkowym wykioci¢ z 200 cm?
czterochlorku wegla do odbarwienia fazy wodnej.
Oczyszczanie (przesgczanie do amoniaku 1 zakwa-
szanie) prowadzi¢ tak diugo, az warstwa cztero-
chlorku wegla pozostanie prawie bezbarwna.
Oczyszezony zielony czterochlorkowy roztwor di-
tizonu rozcienczyé czterochlorkiem wegla do obje-
tosci 500 cm? i przechowywaé w ciemnej butelce
pod warstwa 20 cm® kwasu siarkowego 2 N.

i) Roztwér wzorcowy zawierajgcy jony Cu®”
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10+990. 1 em? rozcienczonego roztwo-

ru wzorcowego zawiera 0,01 mgCu?™.
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j) Fotokolorymetr i komplet kuwet koloryme-
trycznych.

5.3.7.2. Przygotbwanie krzywej wzorcowej. Do
szesciu zlewek pojemnosci 200 cm? wprowadzi¢
kolejno reztwory wzorcowe zawierajace: 0,000,
0,005, 0,0125, 0,025, 0,050, 0,075, 0,1 mg Cu?*
oraz 50 cm?® wody, doda¢ 1,4 cm? kwasu siarkowe-
go, (1,84) i przenies¢ do rozdzielacza pojemnosci
100 cm3. Do roztworu dodaé 3 cm? ditizonu w czte-
rochlorku wegla i ekstrahowaé¢ miedz dwukrotnie
przez piecicminutowe wytrzasanie w rozdzielaczu.
Warstwy czterochlorkowe oddzieli¢, przeniesé do
rozdzielacza pojemnosci 50 cm3, przemyé¢ 20 cm3
0,1 N roztworu kwasu solnego. Warstwe kwasowg
odrzuci¢, a warstwe czterochlorkowsg przeniesé do
rozdzielacza i wyklocié dwukrotnie 10 ecm3 6 N
kwasu solnego.

Polgczone warstwy kwasowe odmyé od wolnego
ditizenu przez trzykrotne wyklocanie 2 cm3 czte-
rochlorku wegla.

Warstwe kwasowg przenies¢ do parowniczki
kwarcowej i odparowa¢ prawie do sucha. Sucha
pozostalo$é rozpuscic w 0,5 ecm® 1 N roztworu
kwasu solnego i 5 cm?® wody, doda¢ 0,5 cm? roz-
tworu cytrynianu amonowego, 0,5 cm? roztworu
wersenianu dwusodowego, doprowadiié amonia-
kiem pH roztworu do 8,5 i przenies¢ ilosciowo do
rozdzielacza pojemnosci 50 cm?®. Nastepnie ekstra-
howa¢ miedz dwukrotnie dodajac do roztworu
0,1 em?® dwuetylodwutiokarbaminianu sodowego
11,5 cm? czterochlorku wegla.

Ekstrakty czterochlorkowe polgeczyé, uzupelnié
do objetosci 5 em?® i przenies¢ do kuwety kolory-
meirycznej o gruocosci warstwy pochlaniajacej
1 em3, Po uplywie 1 min zmierzy¢ absorbancje w
odniesieniu do czterochlorku wegla za pomoca fo-
tokolorymetru postugujac sie filtrem niebieskim
o alugosci fali 420 nm.

Z otrzymanych danych nalezy sporzadzi¢ krzy-
wg wzorcowg. Do wyznaczenia kazdego punktu
kizywe] wzorcowej nalezy obliczy¢ wielkoseé
absorbancji z trzech réwnolegltych oznaczen.

2.3.7.3. Wykonanie oznaczenia. 1,00 g badanego
azotanu kadmowego rozpusci¢ w 50 cm?3 wody, do-
da¢ 1,4 cm?® kwasu siarkowego (1,83) i przenies¢
do rozdzielacza pojemnosci 100 ¢cm?. Do roztworu
doda¢ 2 em? ditizonu w czterochlorku wegla
i ekstrahowa¢ miedz dwukrotnie przez pieciomi-
nutowe wyklécanie w rozdzielaczu.

Warstwy czterochlorkowe oddzieli¢, przenie$c
do rozdzielacza pojemnosci 50 cm3, przemy¢
20 cm3 0,1 N roztworu kwasu solnego.

Warstwe kwasowg odrzuci¢, a warstwe cztero-
chlorkowg wykloci¢ dwukrotnie z 10 cm3? 6 N
roztworu kwasu solnego.

Polgczone warstwy kwasowe odmy¢ od wolne-

go ditizonu przez trzykrotne wyklocanie 2 cm?
czterochlorku wegla, przenies¢ do parowniczki'
kwarcowej i odparowaé¢ do sucha. Dalej postepo-
waé tak, jak przy przygotowaniuskrzywej wzor-
cowej. Ekstrakty czterochlorkowe potgczye i do-
peini¢ do objetosci 5 ecm3 czterochlorkiem wegla.

Réwnoczesnie przygotowaé probe kontrolng
z samych odczynnikow tak, jak przy przygotowa-
niu krzywej wzorcowej.

Z otrzymanych danych, postugujgc sie krzywg
wzorcowa, odczytaé zawartos¢é miedzi w miligra-
mach. Zawartosé miedzi (X4) obliczy¢é w procen-
tach wg wzoru

X, = 03'5'100 a3-0,5
Y7 m, 1000 T my
w ktérym:
a; — zawarto$S¢ miedzi odczytana z krzywej
wzorcowej, g/cm3,
my — odwazka badanego azotanu kadmowe-
go, g.

5.3.8. Oznaczanie zawartosSci zelaza (Fe3™)

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas sulfosalicylowy roztwér 10-procen-
towy.

b) Amoniak cz.d.a. (0,91).

¢) Roztwor wzorcowy zawierajgcy jony Fe3*
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10+990. 1 cm3 rozcienczonego roz-

tworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Fe3™.

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania, 5,00 g badanego
azotanu kadmowego rozpusci¢ w 20 cm?® wody w
zlewce pojemnosci 50 cm?, doda¢ 2 cm?® kwasu sul-
fosalicylowego, wymiesza¢, doda¢ 16 cm? amonia-
ku.

Badany azotan kadmowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstale zabarwienie roztworu
badanego nie bedzie intensywniejsze od zabarwie-
nia roztworu poréwnawczego, przygotowanego
rownoczes$nie i zawierajgcego w tej samej obje-
tosci:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,005 mg Fe3",

dla odczynnika cz. — 0,056 mg Fe3t
i te same ilosci odczynnikow.

5.3.9. Oznaczanie zawarto$ci olowiu (Pb%™")

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny sp.cz. 1,19, 1+1 roztwor rozcien-
czony 0,001 N roztwor.

b) Woda amoniakalna sp.cz. roztwoér 25-procen-
towy.

c) Dwuetylodwutiokarbaminian sodu 0,01 M roz-
twér w czterochlorku wegla.

d) Czterochlorek wegla cz.d.a. destylowany.

e) Chloroform cz.d.a. destylowany.

f) Cytrynian amonowy cz.d.a. 20-procentowy
roztwor cczyszczony ditizonem.
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g) Cyjanek potasowy cz.d.a. 10-procentowy roz-
twor przygotowany w nastepujacy sposob: 25 g
cyjanku potasowego rozpuscic w 35 cm?® wody
i wyktoci¢ roztwor matymi porcjami 0,01-procen-
towego ditizonu w czterochlorku wegla. Gdy war-
stwa czterochlorkowa przestanie zabarwiaé sie na
rézowo, wykloécié roztwor 20 cm3? porcjami chloro-
formu, aby usunaé¢ czesciowo rozpuszczony w al-
kalicznym roztworze wolny ditizon. Otrzymany
prawie bezbarwny roztwér rozcienczy¢ woda do
objetosci 250 ecm3 i przechowywaé w butelce po-
lietylenowej.

h) Chlorowodorek hydroksylaminy cz.d.a. 20-
-procentowy roztwoér oczyszczony ditizonem.

i) Ditizon cz.d.a. roztwoér 0,01-procentowy
i 0,002-procentowy w czterochlorku wegla przy-
gotowany wg p. 5.3.7.1 h).

j) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Phb2*
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10+990. 1 cm3 rozcienczonego roztwo-
ru wzorcowego zawiera 0,01 mg Pb2+,

5.3.9.2. Aparatura

a) Fotokolorymetr, filtr zielony.
b) Kuwety o grubosci warstwy 1 cm.

2.3.9.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do
szesciu zlewek pojemnosci 50 cm? wprowadzié ko-
lejno roztwér wzorcowy zawierajgcy: 0,000, 0,005,
0,01, 0,02, 0,03 mg Pb?*, dodaé¢ 10 cm3 wody, prze-
nies¢ iloSciowo do rozdzielacza pojemnosci 50 cms3.
Rozcienczyé woda do objetosci 30 em3, dodaé 5 em3
wody amoniakalnej 0,91 i wyklécaé przez 5 min
z 3 cm?® dwuetyledwutickarbaminianu sodowego w
czterochlorku wegla. Oddzieli¢ faze organiczna,
a faze wodng odmyé¢ 1 cm? czterochlorku wegla.
Przeprowadzi¢ ekstrakcje jeszeze dwukrotnie.

Ekstrakty czterochlorkowe zebra¢ w parownicz-
ce kwarcowej i ostroznie odparowaé na lazni elek-
trycznej. Pozostalo$¢ zadaé 2 ecm?® kwasu solnego
1-+1 i odparowa¢ prawie do sucha.

Parowniczke ptuka¢ dwukrotnie 3 c¢cm? wody
przenoszgc caly roztwér do rozdzielacza pojem-
nosci 50 cm3, Roztwoér doprowadzié amoniakiem
1 N do pH 9, doda¢ 0,5 cm3 cytrynianu amonowe-
go, 2 cm3 roztworu cyjanku potasowego i pozosta-
wi¢ na 10 min. Nastepnie doda¢ 1 e¢m?3? chlorowo-
dorku hydroksyloaminy, wymieszaé i ekstrahowa¢
oléw 2 cm3 porcjami roztworu ditizonu 0,01-pro-
centowego dopodki ditizon nie przestanie zmieniac
swego zabarwienia na rézowe.

Polgczone ekstrakty czterochlorkowe przemyé
w rozdzielaczu wodg z dodatkiem amoniaku
(0,25 cm?® amoniaku 1 N+10 cm® wody) a nastep-
nie 10 cm3 wody.

Powstaly rézowomarchewkowy ditizonian olo-
wiu w czterochlorku wegla przenies¢ powtornie
do rozdzielacza i wyklocaé dwukrotnie 10 cm3

0,001 N kwasu solnego (w celu rozlozenia ditizo-
nianu olowiu i oddzielenia od ewentualnych sla-
dow ditizonianéw cynku, kadmu i bizmutu).

Warstwe czterochlorkowa odrzuci¢. Przeprowa-
dzi¢ powtdrnie ekstrakcje olowiu w znajdujace]
sie warstwie kwasowej. Do warstwy kwasowej
doda¢ 1 N roztworu amoniaku do pH 9, 0,5 cm?3
roztworu cytrynianu amonowego, 0,25 cm? roz-
tworu cyjanku potasowego, wymiesza¢ i pozosta-
wié na 10 min. Nastepnie doda¢ 0,5 cm?® roztworu
chlorowodorku hydroksyloaminy i ekstrahowac
powtérnie 1 cm3 porcjami ditizonu 0,002-procen-
towego w czterochlorku wegla do chwili, az ostat-
nia dodana porcja ditizonu nie zmieni swego zie-
lonego zabarwienia.

Polgczone ekstrakty czterochlorkowe odmyé¢
10 cm?® wody z dodatkiem 0,1 cm?® roztworu amo-
niaku 1 N, a nastepnie wodg. Rézowy ekstrakt
czterochlorkowy umiescié w kolbce pomiarowej
pojemnosci 10 cm3, uzupelni¢ czterochlorkiem
wegla do kreski i wymieszac.

Zmierzy¢ absorbancje roztworéw wzorcowych
i roztworu kontrolnego (nie zawierajacego jonow
Pb2*t) w kuwetach o grubosci warstwy pochlania-
jacej 1 em przy dlugosci fali 520 nm (filtr zielony)
stosujgc jako odno$nik czterochlorek wegla. Od
absorbancji roztworow wzorcowych odjaé absorb-
cje roztworu kontrolnego.

Ze $rednich wartosci pomiaréw sporzadzi¢ krzy-
wa wzorcows zalezno$ci absorbancji od ilosci olo-
wiu w g/em3. Do wyznaczania krzywej wzorcowej
nalezy przyja¢é srednig wartos¢ absorbancji
z trzech rownolegltych pomiarow.

5.3.9.4. Wykonanie oznaczania. 100 g badanego
azotanu kadmowego rozpusci¢é w wodzie w kolbie
pomiarcwej pojemnosci 100 cm?, uzupeinié obje-
tos¢ roztworu wodg do kreski i wymieszac.

Pobraé¢ pipeta 20 cm?® 0,2 g roztworu do rozdzie-
lacza pojemnosci 50 cm3, doda¢ 10 cm® wody
i 5 cm3 wody amoniakalnej (0,91). Tak przygoto-
wana probke wyklécaé przez 5 min z 3 cm? dwu-
etylodwutiokarbaminianu sodowego w cztero-
chlorku wegla. Oddzieli¢ faze organiczng, faze
wodng odmyé 1 ecm?3 czterochlorku wegla i prze-
prowadzi¢ ekstrakcje jeszeze dwukrotnie. Dalej
postepowaé tak, jak przy przygotowywaniu krzy-
we] wzorcowej.

Ekstrakty czterochlorkowe zebraé w kolbce po-
jemno$ci 10 cm?3, uzupelni¢ czterochlorkiem do
kreski i wymieszaé. ;

Roéwnoczesnie przygotowaé probe kontrolng
z samych odczynnikow.

Zmierzy¢ absorbancje roztworu badanego i kon-
trolnego wobec czterochlorku wegla, tak jak przy
przygotowaniu krzywej wzorcowej i odczytaé za-
wartos¢ otowiu z wykresu. Zawartosé¢ otowiu (Xs)
obliczy¢ w procentach wg wzoru
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o as-10-100
m;
w ktorym:
ay — zawartos¢ olowiu odczytana z krzywej
wzorcowej, g/cm?,
ms; — odwazka badanego azotanu kadmowe-

go, 8.
5.3.10. Oznaczanie zawartoSci arsenu (As3")

5.3.10.1. Odczynniki, roztwory i aparatura —
wg PN-68/C-04511 p. 2.4 1 2.3.

9.3.10.2. Wykonanie oznaczania. Do 2,50 g ba-
danego azotanu kadmowego dodac¢ ostroznie w pa-
rownicy kwarcowej 20 cm?® kwasu siarkowego
(1,11) i odparowac¢ na kuchence elektrycznej, az
zaczng sie wywigzywacé pary kwasu siarkowego.
Pozostalos¢ rozpuscic w 20 cm?® wody i dalej pro-
wadzi¢ oznaczanie wg PN-68/C-04511 p. 2.6.

Badany azotan kadmowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstate zabarwienie papierka
bromorteciowego wywolane przez roztwor bada-
ny nie bedzie intensywniejsze od zabarwienia pa-
pierka bromorteciowego wywolanego przez roz-
twor wzorcowy, przygotowany rownoczesnie i za-
wierajgcy w tej samej objetosci:

dla odczynnika cz.d.a. -— 0,0025 mg As3",

dla odczynnika cz. — 0,005 mg As3*
i te same ilosci odczynnikow.

Dopuszcza sie oznaczanie zawartosci arsenu me-
todg z dwuetylodwutiokarbaminianem srebra.

5.3.11. Oznaczanie zawarto$ci sodu (Na™)

5.3.11.1. Aparatura. Fotometr
wraz z kompletnym wyposazeniem.

piomieniowy

5.3.11.2. Odczynniki i roztwory. Roztwor wzor-
cowy zawierajgcy jony Na'® przygotowany wg
PN-68/C-04953 i rozcienczony woda w stosunku
10+90. 1 em3 rozcienczonego roztworu wzorcowe-
go zawiera 1-10~* g Na™ (0,01-procentowy roz-
twor Na™).

5.3.11.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej na-
lezy wykonaé zgodnie z PN-68/C-04953 z wzorcow
przygotowanych w sposob nastepujgcy: do szesciu
kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm?® wprowa-
dzi¢ kolejno: 0,5; 1,0; 2,5; 5; 7,5; 10 cm?® rozcien-
czonego roztworu wzorcowego sodu i uzupeinic
objetos¢ roztworow wodg do kreski. Otrzymane
roztwory zawierajg kolejno: 5-1077, 1-107%
25-1076 5-10~% 75-10761 1-10=° g/cm3 sodu. Po-
stepujac zgodnie z PN-68/C-04953 wprowadzic
kolejno do ptomienia palnika acetylenowego przy-
gotowane roztwory wzorcowe stosujgc jako od-
no$nik wode oraz filtr interferencyjny Na — 59
i sporzadzi¢ z otrzymanych pomiarow krzywg
wzorcowa zaleznosci wychylenia galwanometru
od stezenia sodu w procentach.

5.3.11.4. Wykonanie oznaczenia. 1,00 g badane-
go azotanu kadmowego rozpusci¢ w 50 cm3? w kol-
bie pomiarowe]j pojemnosci 100 cm? uzupelni¢
wode do kreski i wymieszac.

Otrzymany roztwér wprowadzi¢ do plomienia
palnika acetylenowego w warunkach, jak przy
sporzgdzaniu krzywej wzorcowe]j i odczytac wy-
chylenie galwanometru. Stezenie sodu w bada-
nym roztworze odczyta¢ z krzywe] wzorcowej.
Zawartos¢ sodu w badanym azotanie kadmowym
obliczy¢ w procentach (X4) wg wzoru

X = a;-V3-100
Mg
w ktorym:

as — stezenie sodu w badanym roztworze od-
czytane z krzywej wzorcowej, g/cm3,

V3 — objetos¢ roztworu badanego azotanu kad-
mowego, cm?,

mg — odwazka badanego azotanu kadmowe-
go, 8.

Roztwor pozostaly z oznaczania sodu pozostawic
do oznaczania potasu i wapnia wg 5.3.12 i 5.3.13.

5.3.12. Oznaczanie zawarto$ci potasu (KT)

5.3.12.1. Aparatura. Fotometr ptomieniowy wraz
z kompletnym wyposazeniem.

5.3.12.2. Odczynniki i roztwory. Roztwor wzor-
cowy zawierajgcy jony potasu (K*) przygotowa-
ny wg PN-68/C-04953 i rozcienczony w stosunku
10-+90. 1 cm3 rozcienczonego roztworu wzorcowe-
go zawiera 1-10—* g K* (0,01-procentowy roztwor
K™).

5.3.12.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej na-
lezy wykonaé¢ zgodnie z PN-68/C-04953, stosujgc
wzorce przygotowane w nastepujgcy sposéb: do
szesciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm?
wprowadzi¢ kolejno 0,5, 1, 2,5, 5, 7,5 i 10 em? roz-
cienczonego roztworu wzorcowego potasu 1 uzu-
pelni¢ objetos¢ roztworow wodg do kreski.

Otrzymane roztwory zawieraja kolejno: 5-1077,
1-10—% 25-10—6 5-10—% 7,5-10-6 1-10—° g/cm?
potasu. Postepujac zgodnie z PN-68/C-04953
wprowadzi¢ kolejno do plomienia palnika acety-
lenowego przygotowane roztwory wzorcowe, sto-
sujgc jako odnosnik wode oraz filtr interferencyj-
ny K — 17 i sporzadzi¢ z otrzymanych pomiarow
krzywa wzorcowg zaleznosci wychylenia galwa-
nontetru od stezenia potasu w procentach.

5.3.12.4, Wykonanie oznaczania. Roztwor pozo-
staly z oznaczania sodu wprowadzi¢ do ptomienia
palnika acetylenowego w warunkach, jak przy
sporzgdzaniu krzywej wzorcowej i odczytac wy-
chyvlenie galwanometru. Stezenie potasu w bada-
nym roztworze odczyta¢ z Kkrzywej wzorcowej
(X4) wg wzoru
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X7= GG'V4'100
mz
w ktérym:
ag — stezenie potasu w badanym roztworze

odczytane z krzywej wzorcowej, g/cm3,

V, — objetos¢ roztworu badanego azotanu
kadmowego, cm3,

m; — odwazka badanego azotanu kadmowe-
80, 8.

5.3.13. Oznaczanie zawarto$ci wapnia (Ca?")

5.3.13.1. Aparatura.. Fotometr
wraz z kompletnym wyposazeniem.

plomieniowy

9.3.13.2. Odczynniki i roztwory. Roztwér wzor-
cowy zawierajgcy jony wapnia Ca®* przygotowa-
ny wg PN-68/C-04953 i rozcienczony w stosunku
10+90. 1 cm3 rozcienczonego roztworu wzorcowe-
go zawiera 1-10—* g Ca2?* (0,01-procentowy roz-
twor Ca2™).

5.2.13.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej na-
lezy wykona¢ zgodnie z PN-68/C-04953, stosujac
wzorce przygotowane w nastepujgcy spos6b: do
szesciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 em3
wprowadzi¢ kolejno 0,5, 1, 2,5, 5, 7,51 10 cm3 roz-
cienczonego roztworu wzorcowego wapnia i uzu-
petni¢ objetos¢ roztworéw wodg do kreski.

Otrzymane roztwory zawierajg kolejno: 5-10—7,

jac jako odnosnik wode oraz filtr interferencyjny
Ca — 63 1 sporzadzi¢ z otrzymanych pomiaréow
krzywg wzorcowg w zaleznoSci wychylenia gal-
wanometru od stezenia wapnia w procentach.

5.3.13.4. Wykonanie oznaczania. Roztwor pozo-
staly z oznaczania sodu wprowadzi¢ do ptomienia
palnika acetylenowego w warunkach, jak przy
sporzadzaniu krzywej wzorcowej i odczytaé¢ wy-
chylenie galwanometru.

Zawarto$¢ wapnia w badanym azotanie kadmo-
wym obliczy¢ w procentach (Xg) wg wzoru

e a;*Vs-100
mg
w ktérym:
a; — stezenie wapnia w badanym roztworze
odczytane z krzywej wzorcowej, g/cm3,
Vs — objetos¢ badanego roztworu azotanu
kadmowego, cm?,
mg — odwazka badanego azotanu kadmowe-

g0, 8.

5.3.14. Obliczanie sumy zawartosci sodu, potasu
i wapnia. Sume potasu, sodu i wapnia w badanym
azotanie kadmowym obliczy¢ w procentach (Y) ze

WZOoru
Y:XG_I- X7+X8

1108, 2,5-10~5, 5-10~5, 7,5-10~8 i 110~ g/em? " LLorym: N _ -

wapnia. Postepujgc zgodnie z PN-68/C-04953 X¢ — zawartosc sodu obhc?ona we 0‘%' o

wprowadzi¢ kolejno do plomienia palnika acetyle- X7 — zawartos¢ potasu obliczona wg 5.3.12.4.

nowego przygotowane roztwory wzorcowe, stosu- Xg — zawartos¢ wapnia obliczona wg 5.3.13.4.
KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Przedsiebiorstwo
Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-66/6191-73

a) zmieniono oznaczanie zawartosci cynku,

b) zmieniono oznaczanie zawarto$ci miedzi,

¢) zmieniono oznaczanie zawartos$ci zelaza,

d) zmieniono oznaczanie zawarto$ci olowiu,

e) wprowadzono oznaczanie sodu, potasu i wapnia za-
miast oznaczania zawarto$Sci metali alkalicznych j, siar-
czany,

f) zaostrzono zawartosci gléwnego skladnika dla cz.,

g) wykre$lono oznaczanie zawarto$ci substancji strg-
calnych amoniakiem (jak tlenki) i zawartosci talu.

3. Normy zwigzane
PN-68/C-04511 Analiza chemiczna.

zawarto$ci arsenu
PN-54/C-04517 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie

zawartoSci substancji nierozpuszczalnych w wodzie w

produktach chemicznych
PN-68/C-04518 Analiza chemiczna.

Oznaczanie matlych

Oznaczanie malych

zawartosei chlorkow w bezbarwnych roztworach me-
toda turbidymetryczna

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych
zawartosci siarczanbw w bezbarwnych roztworach me-
todg turbidymetryczng

PN-68/C-04525 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych
zawarto$ci amonu w bezbarwnych roztworach metoda
kolorymetryczng

PN-68/C-04953 Analiza chemiczna. Plomieniowo-fotome-
tryczna metodg oznaczania zawartosci sodu, wapnia,
potasu i strontu

PN-68/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne
metody oznaczania zawarto$ci substancji podstawowe]

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od-
czynnikéw, roztworé6w pomocniczych do kolorymetrii
i nefelometrii

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

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania proébek
i przygotowania $§redniej probki laboratoryjnej



