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NORMA BRANŻOWA BN-76 

WYROBY 6191-73 
PRZEMYSŁU Odczynniki 

CHEMICZNEGO Azotan kadmowy Zamiast 
BN -66/6191-73 

1. . WSTĘP 

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

a) wzór chemiczny Cd(N03h' 4H20, 

b) masę cząsteczkową 308,49. 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. Gatunki. W zależności od zawartości głów
n ego składnika i zanieczyszczeń norma ustala dwa 
gatunki azotanu kadmowego oznaczone: 

. cz.d.a. - czysty do analizy, 
cz. - czysty. 

2.2. Przykład oznaczema azotanu kadmowego 
czystego do analizy: 

AZOTAN KADMOWY cz.d .a. BN-76/6191-73 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. Azotan kadmowy po
Wlmen mlec postać bezbarwnych kryształów, 

łatwo rozpuszczalnych w wodzie, nierozpuszczal
nych w alkoholu. 

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne 

G atunki 
Wymagania 

cz.d.a. cz. 

a ) Azotanu kadmowego 
(Cd (N 03)z ' 4H2O), Q/o, nie mnie j 
niż 99 98,5 

b) Substa n cji nie rozpuszczal nych 
w wodzie, '0/0, nie więcej niż 0,005 0,01 

c) Chlorków (CI-), O( o, nie więcej 

niż 0,001 0,005 

d) Siarczanów (SO~- ), nie więcej 

niż 0,005 0,01 

Grupa katalogowa X 51 

cd . tablicy 

Gatunki 
I 

W ymagania 
cZ.d.a. I cz. 

e) Soli amon owych (NH1+ ), '% , nie I 
więcej niż 0,01 0,02 

f) Cynku (Zn2+),%, nie więcej niż 0,005 0,02 
g) Miedzi (Cu2+ ), nie więce j niż 0,002 0,005 
h) Żelaza (FeH), '% , nie więcej niż 0,0001 0,001 
i) Ołowiu (Pb2+), O( o, nie więcej 

niż 0,005 0,01 
j) Arsenu (AsH ), 0/ nie więcej I o, I 

o 

niż 0,0001 0,0002 
k) Sodu, potasu i wapnia 

(Na+K + Ca), 0(0, nie więcej niż 0,05 0,1 
I 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

Azotan kadmowy należy pakować, przechowy
wać i transportować zgodnie z PN-70/C-80001. 

Rodzaj opakowania: słoiki szklane z doszlifowa
nym korkiem, słoiki szklane z nakrętką z tworzy
wa sztucznego z polietylenową lu b inną ch emicz
nie odporną uszczelką. 

Masa opakowań netto: 
25, 50, 100, 250, 500, 1000 g dla gatunku cZ.d.a. 
100, 250, 500, 1000 g dla gatunku cz. 

Na życzenie odbiorców dopuszcza się inny r o
dzaj i wielkość opakowania, jeżeli przeprowadzo
ne próby wykażą, że zabezpiecza ono produkt w 
sposób nie gorszy od ww. opakowań i ma w ymia
ry zgodne z zasadami systemu wymiarowego opa

kowań . 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań 

a) oznaczanie zawartości azotanu kadmowego 

(3.2 a), 

. 
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b) oznaczanie zawartości substancji merozpu-
szczalnych w wodzie (3.2 b), 

c) oznaczanie zawartości chlorków (3.2 c), 
d) oznaczanie zawartości siarczanów (3.2 d), 
e) oznaczanie zawartości soli amonowych (3.2 e), 
f) oznaczanie zawartości cynku (3.2 f), 
g) oznaczanie zawartości miedzi (3.2 g), 
h) oznaczanie zawartości żelaza (3.2 h), 
i) oznaczanie zawartości ołowiu (3.2 i), 
j) oznaczanie zawartości arsenu (3.2 j), 
k) oznaczanie zawartości sodu, potasu i wapma 

(3.2 k). 

5.2. Pobieranie próbek. Próbki należy pobierać 
zgodnie z PN-70/C-80047. Ogólna masa średniej 

pobranej próby powinna wynosić najmniej 300 g. 

5.3. Opis badań 

5.3.1. Oznaczanie zawartości azotanu kadmowe
go (Cd(NOah'4H20) 

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

5.3.1.2 Wykonanie oznaczania. Około 0,4000 g 
badanego azotanu kadmowego rozpuścić w 150 cm3 

wody w kolbie stożkowej pojemności 250-;-.300 cm3 

i dalej wykonać oznaczanie wg PN-68/C-04950 
p. 2.12. 
Zawartość azotanu k~dmowego (Xl) obliczyć w 

procentach wg wzoru 

Vl' 0,0154245 ·100 V l '1,54245 X l = -~-'------- _ 

w którym: 

V l 

0,0154245 

ml 

objętość ściśle 0,05 M roztworu 
wersenianu dwusodowego zuży

tego do miareczkowania, cm 3 , 

odważka badanego azotanu kad
mowego, g, 
ilość azotanu kadmowego, odpo
wiadająca 1 cm 3 ściśle 0,05 l\II 
roztworu wersen ianu dwusodo
wego, g. 

5.3.2. Oznaczanie zawartości substancji nieroz
puszczalnych w wodzie. 60,00 g badanego azotanu 
kadmowego rozpuścić w 600 cm 3 w ody , dodać 

2 em3 kwasu azotowego (1 ,1 5) i dalej wykonać 

oznaczanie wg PN-54/C-0451 7. Zawartość su b
stancj i n ierozpuszczalnych w wodzie zakwaszonej 
k wasem azotowym (X2) obliczyć w procentach wg 
wzoru 

X - al ·100 
2-

m 2 

al - masa wysuszonej pozostałości, g, .' . , 
m2 - odważka badanego azotanu kadmu, g. 

5.3.3. Oznaczanie zawartości chlorków (CI-) 

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

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego 
azotanu kadmowego rozpuścić w 40 cm3 wody 
i dalej wykonać oznaczanie wg PN-68/C-04518 
p. 2.4 Sposób A. 

Badany azotan kadmowy odpowiada wymaga
niom normy, jeżeli powstała po 10 min opalizacja 
roztworu badanego nie będzie intensywniejsza od 
opalizacji roztworu porównawczego przygotowa
nego równocześnie i zawierającego w tej samej 
objętości: 

dla odczynnika cZ.d.a. - 0,02 mg Cl-, 
dla odczynnika cz. 0,05 mg Cl

i te same ilości odczynników. 

5.3.4. Oznaczanie zawartości siarczanów (SO!- ) 

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 dodać 5 cm3 kwasu sol
nego i odparować na łaźni wodnej do sucha. Na
stępnie pozostałość rozpuścić w 20 cm3 wody i da
lej wykonać oznaczanie wg PN-68/C-04519 p. 2.4.3 
sposób A. 

Badany azotan kadmowy odpowiada wymaga
niom normy, jeżeli powstałe po 15 min zmętnienie 
roztworu badanego nie będzie intensywniejsze od 
zmętnienia roztworu porównawczego, przygoto
wanego równocześnie i zawierającego w tej samej 
objętości: 

dla odczynnika cz.d.a. -
dla odczynnika cz. 

i t e same ilości odczynników. 

0,05 mg SO ~- , 
0,1 mg SO~-

5.3.5. Oznaczanie zawartości soli amonowych 

(NH~) 

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory 
a) Wodorotlenek sodowy cZ.d.a. roztwór lO-pro

centowy nie zawieraj ący NE t, przygotowany wg 
PN-68/C- 06500. 

b) Kwas siarkowy 0,1 N. 
c) Odczynnik Nesslera, przygotowany w g 

PN - 68/C- 06500. 
d) R oztwór wzorcowy zawierający jony NE t t. 

przygotowany wg PN -68/C-06500 i rozcieńczony 

w stosunku 10 + 990. 1 cm3 rozcieńczonego roztwo
ru wzorcowego zawiera 0,01 mg NE t . 

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego 
azotanu kadmowego rozpuścić w 100 cm3 wody w 
k olbie aparatu destylacyjnego. Kolbę połączyć 

przez łapacz kropel z chłodnicą przedłużaczem za
nurzonym w odbieralniku, zawierającym 5 cm3 

0,1 N roztworu kwasu siarkowego i 35 cm 3 wody. 
Następnie przez lejek umieszczony w korku kolby 
destylacyjnej i zamykany za pomocą kurka lub 
ściskacza wlać 20 cm3 roztworu wodorotlenku so
dowego, po czym oddestylować z kolby około 

70 cm3 cieczy do odbieralnika. 

\ 
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Roztwór w odbieralniku uzupełnić wodą do 
100 cm3, do cylindra odmierzyć z niego 50 cm3 dla 
odczynnika cZ.d.a. i 25 cm3 dla odczynnika cz. 
i dalej wykonać oznaczanie wg PN-68/C-04525 
p. 2.4. 

Badany azotan kadmowy odpowiada wymaga
niom normy, jeżeli zabarwienie roztworu badane
go nie będzie intensywniejsze od zabarwienia roz
tworu porównawczego, przygotowanego równo
cześnie i zawierającego w tej samej objętości: 

dla odczynnika cZ.d.a. 0,1 mg NR:, 
dla odczynnika cz. 0,1 mg NR : 

i t e same ilości odczynników. 

5.3.6. Oznaczanie zawartości cynku (Zn2+) 

5.3.6.1. Aparatura 
a) Spektrofotometr absorpcji 

Unicam SP90A seria 2 lub inny 
absorpcji atomowej. 

atomowej Pye 
spektrofotometr 

b) Lampa cynkowa z katodą wnękową. 
c) Palnik acetylenowy o podłużnym płomieniu. 

5.3.6.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azotowy cZ.d.a. (1,15) i 0,001 N. 
b) Roztwór wzorcowy zawierający jony Zn2+ 

przygotowany wg PN-68/C-06500. Rozcie11czon y 
roztwór wzorcowy zawierający 0,01 mg Zn2+ w 
1 cm3 przygotować przez rozcieńczenie stężonego 
roztworu wzorcowego kwasem azotowym 0,001 N 
w stosunku 10 + 990. 

5.3.6.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 
pięciu kolb pomiarowych pojemności 100 cm1 

wprowadzić kolejno: 2, 4, 6, 8 oraz 10 cm3 rozcień

czonego roztworu wzorcowego cynku i uzupełnić 
objętość roztworów 0,001 N roztworem kwasu azo
towego do kreski. Otrzymane roztwory zawierają 
kolejno 2'10-7, 4.10-7, 6.10- 7, 8 .10- 7 i 1.10- 6 g 
Zn2+/cm 3. 

Postępując zgodnie z instrukcją obsługi spek
trofotometru absorpcji atomowej wprowadzić 

kolejno do płomienia palnika przygotowane roz
twory wzorcowe. 
Zmierzyć absorbancję roztworów dla odpowied

nich stężeń cynku i z otrzymanych pomiarów spo
rządzić krzywą wzorcową zależności absorbancji 
od stężenia cynku w g/cm3. Ustalić następujące 

warunki pomiaru: 
przepływ powietrza - 5 l/min, 
przepływ acetylenu - 1,1 l/min, 
długość fali - 213,9 mm, 
szerokość szczeliny - 0,1 ° mm, 
natężenie prądu lampy - 8 mA, 
wysokość palnika - 8 mm. 
Wzmocnienie, ekspansję i stałą czasową ustalić 

na optymalne warunki zgodnie z instrukcją obsłu
gi spektrofotometru. 

5.3.6.4. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego 
azotanu kadmowego rozpuścić w wodzie i uzupeł-

nić do kreski w kolbie pomiarowej pojemnoscl 
100 cm3• Otrzymany roztwór wprowadzić do pło
mienia palnika w warunkach identycznych, jak 
przy przygotowywaniu krzywej wzorcowej i od
czytać absorbancję. 

W przypadku otrzymania absorbancji powyżej 
krzywej wzorcowej należy badany roztwór odpo
wiednio rozcieńczyć. 

Stężenie cynku w badanym roztworze odczytać 
z krzywej wzorcowej. Zawartość cynku w bada
nym azotanie kadmowym obliczyć w procentach 
(X:l ) wg wzoru 

w którym: 

X
3
= a2' V2 '100 

m3 

a2 stężenie cynku w badanym roztworze 
odczytane z krzywej wzorcowej, g/cm3, 

V 2 objętość badanego roztworu azotanu 
kadmowego, cm3 , 

m3 odważka badanego azotanu kadmowe
go, g. 

5.3.7. Oznaczanie zawartości miedzi (Cu2+) 

5.3.7.1. Odczynniki, roztwory i aparatura 

a) Kwas solny sp.cz. (1,19) oraz roztwory 0,1 N, 
1 N i 6 N. 

b) Kwas azotowy sp.cz. (1,4). 
c) Amoniak cZ.d.a. (25-procentowy roztwór). 
d) Cytrynian amonowy cZ.d.a. 20-procentowy 

roztwór. 
e) Wersenian dwusodowy cZ.d.a. 0,1 M roztwór. 
f) Kwas siarkowy cZ.d.a. 1 N roztwór. 
g) Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy cZ.d.a. 

O,l -procentowy roztwór. 
h) Ditizon cz.d.a. r oztwór O,Ol-procentowy w 

czterochlorku węgla przygotowany w następujący 

sposób: 

rozpuścić 50 mg ditizonu (przeliczając na aktyw
n y nieutleniony odczynnik) w 100 cm 3 chlorofor
mu. Roztwór przenieść do rozdzielacza poj emności 
500 cm 3 i wykłócić ze 100 cm3 amoniaku (1 + 49). 
Brunatną warstwę chloroformową odrzucić a po
marańczowy am oniakalny roztwór ditizonu za
kwasić l N kwasem siarkowym wykłócić z 200 cm3 

czterochlorku węgla do odbarwienia fazy wodnej. 
Oczyszczanie (przesączanie do amoniaku i zakwa
szanie) prowadzić tak długo, aż warstwa cztero
chlorku węgla pozostanie prawie bezbarwna. 
Oczyszczony zielony czterochlorkowy roztwór di
tizonu rozcieńczyć czterochlorkiem węgla do obję
tości 500 cm3 i przechowywać w ciemnej butelce 
pod warstwą 20 cm3 kwasu siarkowego 2 N. 

i) Roztwór wzorcowy zawierający jony Cu2+ 
przygotowany wg PN -68/C-06500 i rozcieńczony 

w stosunku 10 + 990. 1 cm3 rozcieńczonego roztwo
ru wzorcowego zawiera 0,01 mgCu2+. 
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j) Fotokolorymetr i komplet kuwet kolorym e
trycznych. 

-
5.3.7.2. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 

sześciu zlewek poj emności 200 cm3 wprowadzić 

kolejno r oztwory wzorcowe zawierające: 0,000, 
0,005, 0,0125, 0,025, 0,050, 0,075, 0,1 mg Cu2+ 
oraz 50 cm3 wody, dodać 1,4 cm3 kwasu siarkowe
go, (1,84) i przenieść do rozdzielacza poj emności 

100 cm3. Do roztworu dodać 3 cm 3 ditizonu w czte
rochlorku węgla i ekstrahować miedź dwukrotnie 
przez pięciominutowe wytrząsanie w rozdzielaczu. 
Warstwy czterochlorkowe oddzielić, przenieść do 
rozdzielacza pojemności 50 cm3, przemyć 20 cm3 

0,1 N roztworu kwasu solnego. Warstwę kwasową 
odrzucić, a warstwę czterochlorkową przenieść do 
rozdzielacza i wykłócić dwukrotnie 10 cm3 6 N 
kwasu solnego. 

Połączone warstwy kwasowe odmyć od wolnego 
ditizcnu przez trzykrotne wykłócanie 2 cm3 czte
rochlorku węgla. 

Warstwę kwasową przenieść do parowniczki 
kwarcowej i odparować prawie do sucha. Suchą 
pozostałość rozpuścić w 0,5 cm 3 1 N roztworu 
kwasu solnego i 5 cm3 wody, dodać 0,5 cm3 r oz
tworu cytrynianu amonowego, 0,5 CI?3 roztworu 
wersenianu dwusodowego, doprowadzić amonia
kiem pH roztworu do 8,5 i przenieść ilościowo do 
rozdzielacza poj emności 50 cm 3. Następnie ekstra
hować miedź dwukrotnie dodając do roz tworu 
0,1 cm3 dwuetylodwutiokarbamin ianu sodowego 
i 1,5 cm 3 czterochlorku węgla. 

Ekstrakty czt erochlorkowe połączyć , uzupełnić 

do objętości 5 cm 3 i przenieść do kuwety kolory
me trycznej o grubości warstwy pochłaniającej 

1 cm3 . Po upływie 1 min zmierzyć absorbancję w 
odniesieniu do czterochlorku węgla za pomocą fo 
tokolorymetru posługując się filtrem niebieskim 
o długości fa li 420 nm. 

Z otrzymanych danych należy sporządzić krzy
wą wzorcową. Do w yznaczenia każdego punktu 
krzywej wzorcowej należy obliczyć wielkość 

absorbancj i z trzech równoległych oznaczeń. 

5.3.7.3. Wykonanie oznaczenia. 1,00 g badanego 
azotanu kadmowego rozpuścić w 50 cm3 wody, do
dać 1,4 cm 3 kwasu siarkowego (1,83) i przenieść 
do rozdzielacza poj emności 100 cm 3 . Do roztworu 
dodać 3 cm3 ditizonu w czterochlorku węgla 

i ekstrahować miedź dwukrotnie przez 
nutowe wykłócanie w rozdzielaczu. 

Warstwy czterochlorkowe oddzielić, 

do rozdzielacza pojemnoscl 50 cm3, 

'20 cm3 0,1 N roztworu kwasu solnego. 

pięciomi-

przenieść 

przemyć 

Warstwę kwasową odrzucić, a warstwę cztero
chlorkową wykłócić dwukrotnie z 10 cm 3 6 N 
roztworu kwasu solnego. 

Połączone warstwy kwasowe odmyć od wolne-

go ditizonu przez trzykrotne wykłócanie 2 cm3 

czt erochlorku węgla, przenieść do parowniczki' 
kwarcowej i odparować do sucha. Dalej postępo
wać tak, jak przy przygotowaniu krzywej wzor
cowej. Ekstrakty czterochlorkowe połączyć i do
pełnić do objętości 5 cm3 czterochlorkiem węgla . 

Równocześnie przygotować próbę kontrolną 

z samych odczynników tak, jak przy przygotowa
niu krzywej wzorcowej. 

Z otrzymanych danych, posłłl.gując się krzywą 

wzorcową, odczytać zawartość miedzi w miligra
mach. Zawartość miedzi (X4 ) obliczyć w procen
tach wg wzoru 

as' 5 ·100 
m4' lOOO -

w którym: 

aa zawartość miedzi odczytana z krzywej 
wzorcowej, g/cm3, 

m4 - odważka badanego azotanu kadmowe-
go, g. 

5.3.8. Oznaczanie zawartości żelaza (Fe3+) 

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory 

a) Kwas sulfosalicylowy roztwór lO-procen
towy. 

b) Amoniak cz.d.a. (0,91). 
c) Roztwór wzorcowy zawierający jony F e3+ 

przygotowany wg PN -68/C-06500 i rozcieńczony 

w stosunku 10 + 990. I l cm3 rozcieńczonego roz
tworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Fe3+ . 

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego 
azotanu kadmowego rozpuścić w 20 cm3 wody w 
zlewce poj emności 50 cm3, dodać 2 cm3 kwasu sul
fosalicylow ego, wymieszać, dodać 10 cms amonia
ku. 

Badany azotan kadmowy odpGwiada wymaga
niom normy, j eżeli powstałe zabarwienie roztworu 
badanego nie będzie intensywniejsze od zabarwie
nia roztworu porównawczego, przygotowanego 
równocześnie i zawierającego w tej samej obję

tości: 

dla odczynnika CZ.d.a. -
dla odczynnika cz. 

i t e same ilości odczynników. 

0, 005 mg Fe3+, 
0,05 mg F e3+ 

5.3.9. Oznaczanie zawartości ołowiu (Pb2+ ) 

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory 

a) Kwas solny sp.cz. 1,19, l +1 roztwór rozcień
czony 0,001 N roztwór. 

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

c) Dwuetylodwutiokarbaminian sodu 0,01 M roz-
twór w czterochlorku węgla. 

d) Czterochlorek węgla cz.d.a. destylowany. 
e) Chloroform cZ.d.a. destylowany. 
f) Cytrynian amonowy cZ.d.a. 20-procentowy 

r oztwór oczyszczony ditizonem. 
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g) Cyjanek potasowy cZ.d.a. lO-procentowy roz
twór przygotowany w następuj ący sposób: 25 g 
cyjanku potasowego rozpuścić w 35 cm 3 wody 
i wykłócić roztwór małymi porcjami O,Ol-procen
towego ditizonu w czterochlorku węgla. Gdy war
stwa czterochlorkowa przestanie zabarwiać się na 
różowo, wykłócić roztwór 20 cm 3 porcjami chloro
formu, aby usunąć częściowo rozpuszczony w al
kaliczn ym roztworze wolny ditizon. Otrzymany 
prawie bezbarwny roztwór rozcieńczyć wodą do 
objętości 250 cm3 i przechowywać w butelce po
lietylenowej. 

h) Chlorowodorek hydroksylaminy cZ.d.a. 20-
-procentowy roztwór oczyszczony ditizonem. 

i) Ditizon cZ.d.a. roztwór O,Ol-procentowy 
i 0,002-procentowy w czterochlorku węgla przy
gotowany wg p. 5.3.7.1 h). 

j) Roztwór wzorcowy zawierający jony P b2+ 
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcieńczony 

w stosunku 10+ 990. 1 cm3 rozcieńczonego roztwo
ru wzorcowego zawiera 0,01 mg Pb2+. 

5.3.9.2. Aparatura 

a) Fotokolorym etr, filtr zielony. 
b) Kuwety o grubości warstwy 1 cm. 

5.3.9.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 
sześciu zlewek poj emności 50 cm3 wprowadzić ko
lejno r oztwór wzorcowy zawieraj ący: 0,000, 0,005, 
0,01, 0,02, 0,03 mg Pb2+, dodać 10 cm 3 wody, prze
nieść ilościowo do rozdzielacza poj emności 50 cm 3 . 

Rozcieńczyć wodą do objętości 30 cm 3, dodać 5 cm 3 

wody amoniakalnej 0,91 i wykłócać przez 5 min 
z 3 cm 3 dwuetylodwutiokarbaminianu sodowego w 
czterochlorku węgla. Oddzielić fazę organiczną, 

a fazę wodną odmyć 1 cm 3 czterochlotku węgla. 

Przeprowadzić ekstrakcję jeszcze dwukrotnie. 
Ekstrakty czterochlorkowe zebrać w parownicz

ce kwarcowej i ostrożnie odparować na łaźni elek
tr yczn ej. Pozostałość zadać 2 cm3 kwasu solnego 
1 + 1 i odparować prawie do sucha. 

Parowniczkę płukać dwukrotnie 3 cm 3 wody 
przenosząc cały roztwór do rozdzielacza pojem
ności 50 cm 3• RoztWÓr doprowadzić amoniakiem 
1 N do pH 9, dodać 0,5 cm 3 cytrynianu amonowe
go, 2 cm3 roztworu cyjanku potasowego i pozosta
wić na 10 min. Następnie dodać 1 cm3 chlorowo
dorku hydroksyloaminy, wymieszać i ekstrahować 
ołów 2 cm3 porcjami roztworu ditizonu O,Ol-pro
centowego dopóki ditizon nie przestanie zmieniać 
swego zabarwienia na różowe . 

Połączone ekstrakty czterochlorkowe przemyć 

w rozdzielaczu wodą z dodatkiem amoniaku 
(0,25 cm3 amoniaku 1 N + 10 cm3 wody) a następ
nie 10 cm3 wody. 

Powstały różowomarchewkowy ditizonian oło

wiu w czterochlorku węgla przenieść powtórnie 
do rozdzielacza i wykłócać dwukrotnie 10 cm3 

0,001 N kwasu solnego (w celu rozłożenia ditizo
nianu ołowiu i oddzielenia od ewentualnych śla

dów dit izonianów cynku, kadmu i bizmutu). 
Warstwę czterochlorkową odrzucić . Przeprowa

dzić powtórnie ekstrakcję ołowiu w znaj duj ącej 

s ię warstwie kwasowej. Do warstwy kwasowej 
dodać 1 N roztworu amoniaku do pH 9, 0,5 cm 3 

roztworu cytrynianu amonowego, 0,25 cm 3 roz
tworu cyjanku potasowego, wymieszać i pozosta
wić na 10 min. Następnie dodać 0,5 cm3 roztworu 
chlorowodorku hydroksyloaminy i ekstrahować 

powtórnie 1 cm 3 porcjami ditizonu 0,002-procen
towego w czterochlorku węgla do chwili, aż ostat
nia dodana porcja ditizonu nie zmieni swego zie
lonego zabarwienia. 
Połączone ekstrakty czterochlorkowe odmyć 

10 cms wody z dodatkiem 0,1 cm3 roztworu amo
niaku 1 N, a następnie wodą. Różowy ekstrakt 
czterochlorkowy umieścić w kolbce pomiarowej 
poj emności 10 cm3, uzupełnić czterochlorkiem 
węgla do kreski i wymieszać. 
Zmierzyć absorbancj ę roztworów wzorcowych 

i roztworu k ontrolnego (nie zawierającego jonów 
PbH ) w kuwetach o grubości warstwy pochłania
j ącej 1 cm przy długości fali 520 nm (filtr zielony) 
stosując jako odnośnik czterochlorek węgla. Od 
absorbancji roztworów wzorcowych odjąć absorb
cj ę roztworu k ontrolnego. 

Ze średnich wartości pomiarów sporządzić krzy
wą wzorcową zależności absorbancji od ilości oło

wiu w g/cm 3. Do wyznaczania krzywej wzorcowej 
należy przyjąć średnią wartość absorbancji 
z trzech równoległych pomiarów. 

5.3.9.4. Wykonanie oznaczania. 100 g badanego 
azotanu kadmowego rozpuścić w wodzie w kolbie 
pomiarowej poj emności 100 cm 3, uzupełnić obję

tość roztwor u wodą do kreski i wymieszać. 

Pobrać pipetą 20 cms 0,2 g roztworu do rozd zie
lacza poj emności 50 cm3 , dodać 10 cm3 wody 
i 5 cm 3 wody am oniakalnej (0,91). Tak przygoto
waną próbkę wykłócać przez 5 min z 3 cm 3 dwu
et ylodw utiokarbaminianu sodowego w cztero
chlorku węgla. Oddzielić fazę organiczną, fazę 

wodną odmyć 1 cm3 czterochlorku węgla i prze
prowadzić ekstrakcję jeszcze dwukrotnie. Dalej 
postępować tak, jak przy przygotowywaniu krzy
wej wzorcowej. 

Ekstrakty czterochlorkowe zebrać w kolbce po
j emności 10 cm3, uzupełnić czterochlorkiem do 
kreski i wymieszać. , 
Równocześnie przygotować próbę kontrolną 

z sam ych odczynników. 
Zmierzyć absorbancję roztworu badanego i kon

trolnego wobec czterochlorku węgla, tak jak przy 
przygotowaniu krzywej w zorcowej i odczytać za
wartość ołowiu z wykresu. Zawartość ołowiu (X5) 

obliczyć w procentach wg wzoru 
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w którym: 

a4 zawartość ołowiu odczytana z krzywej 
wzorcowej, g/cm3, 

m5 - odważka badanego azotanu kadmowe
go, g. 

5.3.10. Oznaczanie zawartości arsenu (As3+) 

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

5.3.10.2. Wykonanie oznaczania. Do 2,50 g ba
danego azotanu kadmowego dodać ostrożnie w pa
rownicy kwarcowej 20 cm~ kwasu siarkowego 
(1 ,11) i odparować na kuch ence elektrycznej, aż 

zaczną się wywiązywać pary kwasu siarkowego. 
Pozostałość rozpuścić w 20 cm3 wody i dalej pro
wadzić oznaczanie wg PN-68/C-04511 p. 2.6. 

Badany azotan kadmowy odpowiada wymaga
niom normy, j eżeli powstałe zabarwienie papierka 
bromortęciowego wywołane przez roztwór bada
ny nie będzie intensywniejsze od zabarwienia pa
pierka bromortęciowego wywołanego przez roz
twór wzorcowy, przygotowany równocześnie i za
wieraj ący w tej samej obj ętości: 

dla odczynnika cZ.d.a. -- 0,0025 mg AS3+, 
dla odczynnika cz. - 0,005 m g As3+ 

i te same ilości odczynników. 

Dopuszcza się oznaczanie zawartości arsenu m e
todą z dwuet ylodwutiokarbaminianem srebra. 

5.3.11. Oznaczanie zawartości sodu (Na +) 

5.3.11.1. Aparatura. Fotometr płomieniO\NY 

wraz z kompletnym wyposażeniem . 

5.3.11.2. Odczynniki i roztwory. Roztwór . wzor
cowy zawierający jony Na+ przygotowany wg 
PN-68/C-04953 i rozcieńczony wodą w stosunku 
10+ 90. l cm3 rozcieńczonego roztwor u wzorcow e
go zawiera 1.10- 4 g Na + (O,Ol-procen towy r oz
twór Na+). 

5.3.11.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej na
leży wykonać zgodnie z PN -68/C-04953 z wzorcÓw 
przygotowanych w sposób następuj ący: do sześciu 

kolb pomiarowych poj emności 100 cm 3 wprowa
dzić kolejno: 0,5; 1,0; 2,5; 5; 7,5; 10 cm3 rozcień
czonego roztworu wzorcowego sodu i uzupełnić 

obj ętość roztworów wodą do kreski. Otrzymane 
roztwory zawierają kolejno: 5 ' 10- 7, 1.10- 6 

2,5 '1 0- 6,5 '10- 6,7,5'10- 6 i 1.10-5 g/cm3 sodu. Po
stępując zgodnie z PN-68/C-04953 wprowadzić 

kolejno do płomienia palnika acetylenowego przy
gotowane roztwory wzorcowe ~tosując jako od
nośnik wodę oraz filtr inter fer encyjny Na - 59 
i sporządzić z otrzymanych p omiarów krzywą 

wzorcową zależności w ychylenia galwanometru 
od stężenia sodu w procentach . 

5.3.11.4. Wykonanie oznaczenia. 1,00 g badane
go azotanu kadmowego rozpuścić w 50 cm3 w kol
bie pomiarowej pojemności 100 cm3, uzupełnić 

wodę do kreski i wymieszać . 

Otrzymany roztwór wprowadzić do płomienia 

palnika acetylenowego w warunkach, jak przy 
sporządzaniu krzywej wzorcowej i odczytać w y
chylenie galwanometru. Stężenie sodu w bada
n ym roztworze odczytać z krzywej wzorcowej. 
Zawartość sodu w badanym azotanie kadmowym 
obliczyć w procentach (X6) wg wzoru 

a, ·Vo'100 X
G
= ., ., 

m6 

w którym: 

a5 stężenie sodu w badanym roztworze od
czytane z krzywej wzorcowej, g/cm3, 

V 3 - objętość roztworu badanego azotanu kad
mowego, cm3, 

m6 - odważka badanego azotanu kadmowe
go, g . 

Roztwór pozostały z oznaczania sodu pozostawić 
do oznaczania potasu i wapnia wg 5.3.12 i 5.3.13. 

5.3.12. Oznaczanie zawartości potasu (K+) 

5.3.12.1. Aparatura. Fotometr płomieniowy wraz 
z kompletnym wyposażeniem. 

5.3.12.2. Odczynniki i roztwory. Roztwór wzor
cowy zawierający jony potasu (K+) przygotowa
ny wg PN-68/C-04953 i rozcieńczony w stosunku 
10 + 90. l cm 3 rozcieńczonego roztworu wzorcowe
go zawiera 1.10-4 g K + (O,Ol-procentowy roztwór 
K +). 

5.3.1<2.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej na
leży wykonać zgodnie z PN-68/C-04953, stosując 

wzorce przygotowane w następujący sposób : do 
sześciu kolb pomiarowych poj emności 100 cm:l 

wprowadzić kolejno 0,5, l, 2,5, 5, 7,5 i 10 cm3 roz
cieńczonego roztworu wzorcowego potasu i uzu
pełnić obj ętość roztworów wodą do kreski. 

Otrzymane roztwory zawieraj ą kolejno: 5 ' 10- 7 , 

1.10- 6 25 ,10-6 5 , 10-6 75 , 10- 6 1.10- 5 g/cm3 
" , " , 

potasu. Postępując zgodnie z PN-68/C-04953 
wprowadzić kolejno do płomienia palnika acety
lenowego przygotowane roztwory wzorcowe, s to
sując jako odnośnik wodę oraz filtr interferencyj
ny K _. 17 i sporządzić z otrzymanych pomiarów 
krzywą wzorcową zależności w ychylenia galwa
nontetru od stężenia potasu w procentach. 

5.3.12.4. Wykonanie oznaczania. Roztwór pozo
s tały z oznaczania sodu wprowadzić do płomienia 
palnika acetylenowego w warunkach, jak przy 
sporządzaniu krzywej wzorcowej i odczytać w y
chylenie galwanometru. Stężenie potasu w bada
nym roztworze odczytać z krzyw ej wzorcowej 
(X7) wg wzoru 
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w którym: 

ao stężenie potasu w badanym roztworze 
odczytane z krzywej wzorcowej, g/cm3, 

V 4 objętość roztworu badanego azotanu 
kadmowego, cm3, 

m7 - odważka badanego azotanu kadmowe
go, g. 

5.3.13. Oznaczanie zawartości wapnia (Ca2+) 

5.3.13.1. Aparatura. . Fotometr płomieniowy 

wraz z kompletnym wyposażeniem. 

5.3.13.2. Odczynniki i roztwory. Roztwór wzor
cowy zawierający jony wapnia Ca2+ przygotowa
ny wg PN-68/C-04953 i rozcieńczony w stosunku 
10+90. 1 cm3 rozcieńczonego roztworu wzorcowe
go zawiera 1.10-4 g Ca2+ (O,Ol-procentowy roz
twór Ca2t). 

5.2.13.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej na
leży wykonać zgodnie z PN-68/C-04953, stosu.iąc 

wzorce przygotowane w następujący sposób: do 
sześciu kolb pomiarowych pojemności 100 cm3 

wprowadzić kolejno 0,5, 1, 2,5, 5, 7,5 i 10 cm3 roz
cieńczonego roztworu wzorcowego wapnia i uzu
pełnić objętość roztworów wodą do kreski. 

Otrzymane roztwory zawierają kolejno: 5.10-7, 

1.10- 0,2,5.10-6,5.10-6,7,5'10-6 i 1.10-5 g/cm 3 

wapnia. Postępując zgodnie z PN-68/C-04953 
wprowadzić kolejno do płomienia palnika acety le
nowego przygotowane roztwory wzorcowe, stosu-

jąc jako odnośnik wodę oraz filtr interferencyjny 
Ca - 63 i sporządzić z otrzymanych pomiarów 
krzywą wzorcową w zależności wychylenia gal
wanometru od stężenia wapnia w procentach. 

5.3.13.4. Wykonanie oznaczania. Roztwór pozo
stały z oznaczania sodu wprowadzić do płomienia 
palnika acetylenowego w warunkach, jak przy 
sporządzaniu krzywej wzorcowej l odczytać wy
chylenie galwanometru. 

Zawartość wapnia w badanym azotanie kadmo
wym obliczyć w procentach (Xs) wg wzoru 

a7· V s ·100 X g = ---'--"""-----
mg 

w którym: 

a7 stężenie wapnia w badanym roztworze 
odczytane z krzywej wzorcowej, g/cm3, 

V 5 objętość badanego roztworu azotanu 
kadmowego, cm3, 

ms - odważka badanego azotanu kadmowe
go, g. 

5.3.14. Obliczanie sumy zawartości sodu, potasu 
i wapnia. Sumę potasu, sodu i wapnia w badanym 
azotanie kadmowym obliczyć w procentach (Y) ze 
wzoru 

w którym: 

X 6 zawartość sodu obliczona wg 5.3 .11.4. 

X 7 zawartość potasu obliczona wg 5.3.12.4. 

zawartość wapnia obliczona wg 5.3.1 3.4. 

K O NIEC 

• 

INFORMACJE DODATKOWE 

1. Instytucja opracowująca normę - Przedsiębiorstwo 

PT'7.emysłowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne . 
2. I stotne zmiany w stosunku do BN-66/6I 9I-73 
a) zmieniono oznaczanie zawartości cynku, 
b) zmieniono oznaczanie zawartości miedzi, 
c) zmieniono oznaczanie zawartości żelaza, 

d) zmieniono oznaczanie zawartości ołowiu , 

e) wprowadzono oznaczanie sodu, potasu i wapnia za 
m iast oznaczania zawartości metali alkalicznych j. siar
czany, 

f) zaostrzono zawartości głównego składnika dla cz., 
g) wykreślono oznaczanie zawartości substancji strą

caln ych amoniakiem (jak tlenki) i zawartości talu. 
3. Normy związane 

PN-68/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych 

zawartości arsenu 
PN-54/C-04517 Chemiczne badania i próby. Oznaczanie 

zawartości substancji nierozpuszczalnych w wodzie w 
produktach chemicznych 

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

zawartości chlorków w bezbarwnych roztworach m e
todą turbidymetryczną 

P N-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych 

zawartości siarczanów w bezbarwnych roztworach me
todą turbidymetryczną 

PN-68/C-04525 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych 

zawartości amonu w bezbarwnych roztworach metodą 

kolorymetryczną 

PN- 68/C-04953 Analiza chemiczna. Płomieniowo-fotome

tryczna metodą oznaczania zawartości sodu, w apnia, 
potasu i str ontu 

PN- 68/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne 
metody oznaczania zawartości substancji podstawowej 

PN- 68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od
czynników, roztworów pomocniczych do k olorymetrii 
i nefelometrii 

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

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


