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NORMA BRANZOWA

BN-71

WYROBY
PRZEMYSLU
CHEMICZNEGO

Odczynniki
Tlenek olowiawo-otowiowy

6191-101

Grupa katalogowa X 511)

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
tlenek olowiawo-olowiowy stosowany jako od-
czynnik chemiczny. Tlenek olowiawo-otowiowy
ma:

a) wzor chemiczny: Pb;O,,
b) mase czasteczkowg: 685,63.

1.2. Normy zwigzane

PN-68/C-04502 Analiza chemiczna. Oznaczanie
matych zawartosci weglanow metoda destyla-
cyina

PN-68/C-04509 Analiza chemiczna. Oznaczanie
malych zawartosci azotanéw w bezbarwnych
roztworach metoda kolorymetryczng

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygoto-
wanie odczynnikow, roztworéw pomocniczych
oraz roztworow do kolorymetrii i nefelometrii

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

PN/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania
probek i przygotowania S$redniej probki labo-
ratoryjnej

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywa-
nia liczb

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W =zaleznosci od zawartosci za-
nieczyszczen rozréznia sie¢ dwa gatunki tlenku
otowiawo-olowiowego oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

cz. — czysty.

2.2. Przyklad oznaczenia tlenku olowiawo-olo-
wiowego czystego:

TLENEK OLOWIAWO - OLOWIOWY cz. BN-71/6191-101
SWW 1331-434

1) Symbole wg SWW: 1331-111 i 1331-434.

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. Tlenek olowiawo-oto-
wiowy powinien mie¢ posta¢ sypkiego proszku
barwy czerwonej, rozpuszczalnego w kwasie azo-
towym i octowym z dodatkiem nadtlenku wo-
doru oraz w goracym kwasie solnym z wydzie-
leniem sie chloru.

3.2. Wymagania chemiczne

Gatunki
Wymagania
cz.d.a. CZ.
- 1 2 3
a) Tlenku olowiawo-olowiowego
(PbgOy), %, nie mniej niz 98,0 95,0
b) Substancji rozpuszczalnych w
wodzie, %, nie wiecej niz 0,05 0,3
¢) Substancji nierozpuszczalnych
w kwasie azotowym, %, nie
wiecej niz 0,03 0,3
d) Manganu (Mn), %, nie wiecej
niz 0,0001 0,001
e) Chlorkéw (Cl), %, nie wiece]j
niz 0,002 —
f) Siarczanéw (SQ,), %, nie wig-
cej niz 0,005 —
g) Azotanéw (NOg), %, nie wie-
cej niz 0,005 —
h) Wegla w postaci weglanow
(COg), %, nie wiecej niz 0,005 0,04
Wyniki analizy chemicznej w zestawieniu z war-
toSciami podanymi w tablicy nalezy zaokrgglié¢
zgodnie z PN-T70/N-02120.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Tlenek otowiawo-olowiowy nalezy pakowad,
znakowa¢, przechowywac¢ i transportowac¢ zgod-
nie z PN-70/C-80001.
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Rodzaj opakowania: stoiki szklane z nakretka
z tworzywa sztucznego i podktadka polietylenowa
Iub tekturowa.

Masa opakowania netto: 500 g.
Na zyczenie odbiorcy dopuszcza sie inng wiel-
kos¢ opakowania.

5. BADANIA

5.1. Pobieranie probek. Probki nalezy pobierac
zgodnie z PN/C-80047. Masa sredniej probki la-
boratoryjnej powinna wynosi¢ co najmniej 200 g.

5.2. Rodzaje i opis badan

5.2.1, Oznaczanie zawartosci tlenku olowiawo-
-olowiowego

5.2.1.1. Odczynniki 1 roztwory
a) Kwas octowy cz.d.a., roztwor 50-procentowy,

b) Octan sodowy cz.d.a., roztwor: 600 g octanu
sodowego uwodnionego rozpusci¢ w wodzie w kol-
bie pomiarowej pojemnosci 1000 cm3 i uzupel-
ni¢ woda do kreski.

c¢) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwor 0,1n.

d) Jod cz.d.a., roztwor 0,1n.

e) Skrobia, roztwor: 5 g skrobi rozpuszczalnej
i 10 mg jodku rteciowego cz.d.a., wymieszac¢ z
30 cm3 wody w celu otrzymania jednolitej papki.
Nastepnie wla¢ te zawiesine do 1000 cm?3® gotu-
jacej sie wody. Gotowa¢ przez 3 min, po czym
odstawi¢ do ochlodzenia.

f) Jodek potasowy cz.d.a. krystaliczny.

5.2.1.2. Wykonanie oznaczania. 1 g probki od-
wazonej z dokladnoscig do 0,0002 g umiesci¢ w
kolbie stozkowej pojemnosci 250 cm3. Do probki
doda¢ w nastepujgcej kolejncsci: 30 cm? roztwo-
ru tiosiarczanu sodowego, 50 cm?® roztworu octa-
nu sodowego i 25 cm?® roztworu kwasu octowego.
Calo$¢ wytrzgsa¢ az do catkowitego rozpuszcze-
nia probki, rozcierajgc zbrylone czgsteczki pre-
cikiem szklanym. Jezeli pozostalos¢ prébki roz-
puszcza sie trudno, dedaé¢ troche jodku potasowe-
go, nie wiecej jednak niz 0,5 g. Gdy tlenki oto-
wiu zupelnie rozpuszczg sie (z wyjatkiem czesci
nierozpuszczalnych), odmiareczkowaé¢ nadmiar
tiosiarczanu sodowego roztworem jodu w obec-
nosci 1 - 2 cm?3 roztworu skrobi. Miareczkowanie
prowadzi¢ do momentu pojawienia sie niebieskie-
go zabarwienia.

Rownolegle z oznaczaniem wykonac¢ slepag pro-
be.

Zawartosé tlenku otowiawo-olowiowego
obliczy¢ w procentach wg wzoru

(X)

(V—V,) -« 0,03428

m

X = - 100

w ktorym:
V — objetosé roztworu jodu zuzytego do
miareczkowania slepej préby, cm3,
V, — objetos¢ roztworu jodu zuzytego do

miareczkowania badanej prébki, cm3,
0,03428 — ilos¢ tlenku otowiawo-olowiowego
odpowiadajgca 1 cm3? $cisle 0,1n
roztworu jodu, g,
m — odwazka probki, g.
Dopuszczalna réznica miedzy wynikami rowno-
leglych oznaczan nie powinna przekraczaé 0,2%b,

5.2.2. Oznaczanie zawartoSci substancji rozpusz-
czalnych w wodzie. Odwazy¢ 10 g probki w przy-
padku gatunku cz. oraz 25 g w przypadku gatun-
ku cz.d.a. z dokladnosciag do 0,001 g i umiescic
w kolbie stozkowej pojemnosci 500 cm?®. Dodac
okoto 200 cm?® wody, gotowac przez 15 min, a na-
stepnie ochlodzi¢ do temperatury pokojowej. Za-
wartos¢ kolby przenies¢ do kolby pomiarowej po-
jemnosci 250 cm3, dopelni¢ wodg do kreski i wy-
miesza¢. Po odstaniu osadu, roztwoér ostroznie
przesgczy¢ przez podwojnie zlozony sgczek ilo-
Sciowy, odrzucajac pierwsze 25 cm? przesaczu.
100 cm?® przesgczu przenies¢ do parownicy kwar-
cowej lub platynowej uprzednio wysuszonej do
statlej masy w temperaturze 100 = 105°C i zwa-
zonej z dokladnoscig do 0,0002 g. Zawartosé paro-
whnicy odparowa¢ na !azni wodnej, a naste¢pnie
suszy¢ w temperaturze 100 =+ 105°C do stalej ma-
Sy 1 zwazyc.

Zawartos¢ substancji rozpuszczalnych w wo-
dzie (X,;) obliczy¢é w procentach wg wzoru

(Ll - a2

X1 = ——-+ 100
m
w ktorym:
a; — masa parownicy z osadem, g,
1y — masa parownicy bez osadu, g,
m — odwazka probki odpowiadajgca pobranej

czesci roztworu, g.

5.2.3. Oznaczanie zawartoSci substancji nieroz-
puszczalnych w kwasie azotowym

5.2.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4), roztwor 1--2.

b) Nadtlenek wodoru cz.d.a.,
centowy.

roztwor 3-pro-

5.2.3.2. Wykonanie oznaczania. 10 g probki
w przypadku gatunku cz. i 25 g w przypadku
gatunku cz.d.a., odwazonej z dokladnoscig do
0,001 g, rozpusci¢ w zlewce pojemnosci 400 cm?*
w 50 cm?® roztworu kwasu azotowego, dodajac
kroplami roztworu nadtlenku wodoru az do cal-
kowitego rozpuszczenia sie probki. Do roztworu
doda¢ 100 ecm?® goracej wody, wymieszaé, po czym
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przesgczyC¢ przez tygiel szklany G4 wysuszony
do stalej masy i zwazony z dokladnoscig do
0,0002 g i przemy¢ gorgca woda. Osad wysuszyc¢
w suszarce w temperaturze 105 = 110°C do stalej
masy 1 zwazy¢.

Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych w
kwasie azotowym (X;) obliczy¢ w procentach wg

WZOoTru
_ (I _ (12

X, =—2—2. 100
m
w ktorym:
a; — masa tygla z osadem, g,
a, — masa tygla bez osadu, g,

m — odwazka probki, g.

5.2.4. Oznaczanie zawartoSci manganu
5.2.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Mieszanina kwasow: 100 cm? kwasu azoto-
wego (1,4) cz.d.a. umie$ci¢ w zlewce pojemnosci
2000 cm3, dodaé 70 em?® kwasu ortofosforowego
(1,05) cz.d.a. i 830 ecm3 wody, ogrza¢ do wrzenia.
Ostroznie gotowaé przez 10 min do odpedzenia
tlenkow azotu i ochlodzié.

b) Nadtlenek wodoru cz.d.a., roztwoér 3-procen-
towy

¢) Nadsiarczan amonowy cz.d.a.

d) Azotan srebra cz.d.a., roztwér 0,1n.

e) Roztwoér wzorcowy manganu (Mn?") przy-
gotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony wo-
da w stosunku 1--99.

1 em3 rozcienczonego roztworu zawiera 0,01 mg
Mn2+,

5.2.4.2, Wykonanie oznaczania. 1 g probki od-
wazonej z dokladno$cig do 0,0002 g umiescic w
zlewce pojemnos$ci 150 cm?® i rozpusci¢ na go-
rgco w 10 cm?® mieszaniny kwasow z dodatkiem
kilku kropli roztworu nadtlenku wodoru. Po roz-
puszczeniu sie probki gotowaé 5 min w celu wy-
pedzenia nadmiaru nadtlenku wodoru. Nastepnie
doda¢ 1 cm?® roztworu azotanu srebra, 1 g nad-
siarczanu amonowego, wymiesza¢ i ogrzewacC na
lazni wodnej przez 10 min. Roztwor ochlodzig,
odsgczy¢ wydzielony siarczan otowiawy, przemy-
wajac osad zimng wodg. Przesgcz przela¢ do cy-
lindra Nesslera pojemnosci 50 cm?® i dopeini¢
wodg do kreski.

Roéwnocze$nie przygotowac roztwodr porownaw-
czy zawierajacy te same ilosci odczynnikéow jak
w badanej probee oraz: dla odeczynnika cz.d.a. —
0,001 mg Mn2", dla odczynnika cz. — 0,01 mg
Mn2", ogrza¢ na lazni wodnej przez 10 min
i ochlodzie,

Badany tlenek olowiawo-olowiowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli zabarwienie roztworu
dwoch rownoleglych oznaczan jest mmniej inten-
sywne albo rowne zabarwieniu roztworu porow-
nawczego.

5.2.5. Oznaczanie zawartoSci chlorkow

5.2.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy (1,4) cz.d.a., roztwor 1-3.

b) Nadtlenek wodoru cz.d.a., roztwor 3-procen-
towy.

c) Azotan srebra cz.d.a., roztwor 0,1n.

d) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Cl—,
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
woda w stosunku 1--99.

1 cm? rozcienczonego roztworu wzorcowego za-
wiera 0,01 mg Cl—.

5.2.5.2. Wykonanie oznaczania. 5 g probki od-
wazonej z doktadnoscia do 0,001 g, umiesci¢c w
zlewce pojemnos$ci 250 cm? i rozpusci¢ na goraco
w 25 cm? roztworu kwasu azotowego z dedatkiem
kilku kropli roztworu nadtlenku wodoru. Goto-
wa¢ okolo 5 min w celu wypedzenia nadmiaru
nadtlenku wodoru. Roztwodr oziebi¢, przela¢ do
kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3, dopelnié
woda do kreski i wymiesza¢. Odmierzyé¢ 20 cm?
roztworu do cylindra Nesslera pojemnosci 25 cm?,
doda¢ 1 cm?® roztworu azotanu srebra, dopelni¢
woda do kreski i wymieszac.

Rownoczesnie przygotowac roztwoér porownaw-
czy zawierajacy w tej samej objetosci 1 ecm? roz-
tworu kwasu azotowego, 1 cm?® roztworu azotanu
srebra oraz 0,02 mg Cl— (2 cm3 roztworu wzor-
cowego).

Intensywno$¢ zmetnienia roztworu badanego
1 porownawczego porowna¢ po uptywie 20 min
(roztwory przechowywaé¢ w ciemnosci) na ciem-
nym tle, patrzac z boku.

Badany tlenek olowiawo-olowiowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli otrzymane zmetnie-
nie dwoch réwnoleglych oznaczan jest mniejsze
albo réwne zmetnieniu roztworu poréwnawczego.

5.2.6. Oznaczanie zawartoSci siarczanow

5.2.6.1, Odczynniki i reztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4), roztwor 1--3.

b) Azotan barowy cz.d.a., roztwor 5-procen-
towy.

c) Wzorcowy roztwor siarczanow przygotowa-

ny wg PN-68/C-06500, rozcienczony woda w sto-
sunku 1-}-99.

1 cm? rozeienczonego roztworu zawiera 0,01 mg
2

SO: .

5.2.6.2. Wiykonanie oznaczania. 20 cm? roztworu,
przygotowanego wg 5.2.5.2, odmierzy¢ do cylindra
Nesslera pojemnos$ci 50 cm?, doda¢ 5 cm?® roz-
tworu azotanu barowego, dopeini¢ woda do kreski
1 wymieszac.

Réwnoczesnie przygotowac roztwoér porownaw-
czy zawierajagcy w tej samej objetosci 1 em? roz-
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tworu kwasu azotowego, 5 cm? roztworu azotanu

barowego oraz 0,05 mg SO; (5 cm3 roztworu
wzorcowego).

Intensywno$¢ zmetnienia roztworu badanego
i pordwnawczego porownac¢ po uplywie 15 min
na ciemnym tle, patrzgc z boku. Badany tlenek
olowiawo-otowiowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli otrzymane zmetnienie dwoch réwno-
leglych oznaczan jest mniejsze albo takie jak
zmetnienie roztworu porownawczego.

5.2.7. Oznaczanie zawartosci azotanow. 5 g prob-
ki odwazonej z dokladnosciag do 0,001 g, umiesci¢
w zlewce pojemnosci 200 cm? doda¢ 50 cm?® wody
i gotowa¢ okoilo D min. Po ochlodzeniu przesa-

czy¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 50 cm?,
uzupeini¢ wodg do kreski i wymiesza¢. Odmierzy¢
10 cm? roztworu do kolby stozkowej pojemnosci
100 em? i wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04509.
Do roztworu porownawczego doda¢ 0,05 mg

NOj -

5.2.8. Oznaczanie zawartosci weglanow nalezy
wykona¢ wg PN-68/C-04502 p. 2.3 i 2.4, stosujac
odwazke 1 g dla gatunku cz. i 5 g dla gatunku
ez.d.a.

Do roztworow porownawczych dodac:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,25 mg CO: s

dla odczynnika cz. — 0,4 mg CO3 -

KONIEC



