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N O R M A BRANŻOWA BN-86 
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METALI I odpadów cynkowo-ołowiowych 
NIEŻELAZNYCH 

Oznaczanie zawartości cyny 

1. METODA SPEKTROFOTOMETRYCZNA 

1.1. Zasada oznaczania. Alkaliczne rozłożenie prób
ki , wydzielenie cyny na nośniku manganowym i spek
trofotometryczne oznaczanie z fenylofluoronem przy 
długości fali 510 nm. 

1.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azotowy (1,4) i roztwór o c = 2 mol/dm 3. 

b) Kwas siarkowy (1,83), roztwory: 1+4 i o c = 
= 2,5 mol/dm 3. 

c) Kwas cytrynowy, roztwór 20%(m/V), świeżo przy
gotowany. 

d) Kwas askorbinowy, roztwór 2%(m/ V) , świeżo 

przygotowany. 
e) Amoniak (0,91). 
f) Nadtlenek wodoru, roztwór 30%(V/V). 
g) Nadtlenek sodowy. 
h) Nadmanganian potasowy, roztwór I%(m / V). 
i) Azotan manganawy, roztwór I %(m/V) : 2 g man

ganu rozpuścić w 30 cm 3 roztworu kwasu azotowego 
(1+ l) i po oziębieniu rozcieńczyć wodą do objętości 
200 cm 3

, lub 7,2 g nadmanganianu potasowego roz
puścić w 50 cm 3 wody, dodać 10 cm 3 roztworu kwasu 
azotowego (I + I) i kilka kropli roztworu nadtlenku wo
doru . Po wygotowaniu nadtlenku wodoru roztwór ozię
bić i rozcieńczyć wodą do objętości 250 cm3. 

j) Żelatyna, roztwór l %(m/ V), świeżo przygotowa
ny. 

k) Aceton. 
I) Fenylofluoron , roztwór 0,05%(m/V): 0,1 g od

czynnika rozpuścić na gorąco w zlewce pojemności 
100 cm 3 w 50 cm 3 alkoholu etylowego z dodatkiem 
2,0 cm 3 roztworu kwasu siarkowego (1+ l) . Roztwór 
oziębić, przelać do kolby pomiarowej pojemności 

200 cm 3, uzupełnić do kreski etanolem, wymieszać 
przechowywać w ciemnym miejscu. 
ł) Roztwory wzorcowe cyny (świeżo sporządzone): 

Roztwór A. 0,100 g cyny o zawartości minimum 
99,99 Sn rozpuścić w 10 cm 3 kwasu siarkowego, po 
oziębieniu przelać do kolby pomiarowej pojemności 
1000 cm), uzupełnić do kreski roztworem kwasu sIar
kowego o c = 2,5 mol/dm 3 i wymieszać. 

I cm 3 roztworu A zawiera 0,1 mg cyny. 
Roztwór B. Odmierzyć 25 cm3 roztworu wzorcowego 

A cyny do kolby pomiarowej pojemności 250 cm 3, uzu-
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pełnić roztworem kwasu siarkowego o c = 2,5 mol/dm 3 

do kreski i wymieszać. 
1 cm 3 roztworu B zawiera 0,0 1 mg cyny. 
1.3. Aparatura. Spektrofotometr z pełnym wyposa

żeniem . 

1.4. Wykonanie oznaczania 
1.4.1. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do siedmiu 

zlewek pojemności 50 cm 3 odmierzyć z mikrobiurety: 
O; 1,0; 2,0; 3,0; 4 ,0; 5,0 i 6,0 cm 3 roztworu wzorco
wego B, odparować do sucha i oziębić. Następnie do
dać 2,5 cm 3 roztworu kwasu siarkowego o c = 
= 2,5 mol/dm 3 i po podgrzaniu dodać 2 cm 3 roztworu 
kwasu askorbinowego. Do chłodzonego roztworu do
dać kolejno: 5 cm 3 roztworu kwasu cytrynowego, I cm 3 

roztworu żelatyny , 3 cm 3 ace tonu i 2 cm 3 roztworu 
fenylofluoronu. Całość starannie wymieszać, przelać do 
kolb pomiarowych pojemności 25 cm J , uzupełnić wodą 
do kreski i ponownie wymieszać . Po upływie 3 h wy
konać pomiar absorpcji przy długości fali 510 nm, 
w odniesieniu do roztworu nie zawierającego cyny. 

1.4.2. Przebieg analizy. Odważkę I g próbki umieś
cić w tyglu niklowym , dodać 5 g nadtlenku sodowego 
i stopić . Stop oziębić , tygiel umieścić w wysokiej zlewce 
pojemności 400 cm 3 nakrytej szkiełkiem zegarkowym 
i dodać 150 cm 3 gorącej wody. Opłukać szkiełk o ze
garkowe i tygiel wodą , rozpuścić osad w kwasie azoto
wym i dodać kilka kropli roztworu nadtlenku wodoru; 
wygotować nadmiar utleniacza. Następnie dodać 5 cm 3 

roztworu azotanu manganawego i oziębiony roztwór 
zobojętnić amoniakiem do pojawienia się osadu wodo
rotlenku żelazowego , po czym dodać 24 cm3 kwasu 
azotowego i wody do objętości 190 cm 3• Zlewkę nakryć 
szkiełkiem zegarkowym i podgrzać roztwór do wrzenia. 
Dodać 10 cm 3 roztworu nadmanganianu potaso wego 
i gotować 2 min. Po upływie 30 min osad odsączyć 
przez twardy sączek i przemyć zlewkę oraz sączek 

4-5 razy gorącym roztworem kwasu azotowego o c = 
= 2 mol/dm 3

• Osad z sączka spłukać do zlewki, w któ
rej prowadzono strącanie, a pozostałość na sączku roz
puścić w 10 cm3 gorącego roztworu kwasu siarkowego 
(1+4), z dodatkiem kilku kropli roztworu nadtlenku 
wodoru. Przemyć sączek kilkakrotnie gorącą wodą 

i odrzucić go. Roztwór odparować do białych par. Po
zostałość oziębić , opłukać ścianki zlewki 5 cm3 wody 
i odparować do sucha. Przy zawartości cyny do 0,006% 
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- óo oziębionej pozostałości dodać 2,5 cm 3 roztworu 
kwasu siarkowego o c = 2,5 mol/dm3 i dalej postę
pować wg 1.4. I. 

Przy zawartości powyżej 0,006% cyny dodać 20 cm3 

roztworu kwasu siarkowego o c = 2,5 mol/dm3, roz
clenczyć wodą w kolbie pomiarowej pojemnoscl 
100 cm 3 do kreski , pobrać odpowiednią część roztworu 
zgodnie z tablicą, odparować do sucha, dodać 2,5 cm 3 

roztworu kwasu siarkowego o c = 2,5 mol/dm 3 i po
stępować dalej wg 1.4. I. 

Za wartość cyny 
Objętość roztworu 

pobrana do analizy 
% 

cm' 

od 0,001 do 0,006 całość 

powyżej 0,006 do 0,03 20 
powyżej 0,03 do 0,06 10 
powyżej 0,06 do 0,1 5 

Równolegle wykonać ślepą próbę i otrzymany roz
twór stosować jako porównawczy przy pomiarze 
absorpcji badanej próbki. 

1.5. Obliczanie wyników. Zawartość cyny (X) obliczyć 
w procentach wg wzoru 

x= . 100 (I) 
m 

w którym: 
m I zawartość cyny odczytana z krzywej wzorco

weJ , g, 
m - odważka próbki odpowiadająca pobranej czę

ci roztworu , g. 
1.6. Dopuszczalne różnice między wynikami równo

ległych oznaczań - przy zawartości cyny: 
od 0,001 do 0,003% 0,0003%, 

powyżej 0,003 do 0,005% 0,0006%, 
powyżej 0,005 do 0,0 l % 0,0015%, 
powyżej 0,0 I do 0,02% 0,002%, 
powyżej 0,02 do 0,05% 0,004% , 
powyżej 0,05 do O, I % 0,008%. 

2. METODA ABSORPCJI ATOMOWEJ 

2.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie próbki w mie
sza ninie kwasów, współstrącenie cyny wraz z wodoro
tlenkiem żelazowym, rozpuszczenie osadu w kwasie sol
nym i pomia r absorpcji a tomowej przy 'a li rezonan
sowej długośc i 224,7 nm , za uwzględnieniem kompen
sacji absorpcji niespecyficznej . 

2.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas solny (l,I8) i roztwór 1+9. 
b) K was azo towy (1,4). 
c) Kwas siarkowy (1,83). 
d) Amoniak (0 ,9 I) i roztwór 5+100. 
e) Roztwór wzorcowy cyny: 1,000 g cyny o zawar-

tości minimum 99,99% Sn rozpuścić podgrzewając do 
60°C w 100 cm3 kwasu solnego. Ostudzony roztwór 
przenieść do kolby pori-tiarowej pojemności 1000 cm 3

, 

uzupełnić wodą do kreski i wymieszać . 

I cm3 roztworu zawiera I mg Sn. 
2.3. Aparatura. Spektrometr do absorpcji atomowej 

ze źródłem promieniowania charakterystycznego dla 
cyny, płomień acetylen-powietrze. 

2.4. Wykonanie oznaczania 
2.4.1. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do szesclU 

kolb pomiarowych pojemności 100 cm3 odmierzyć: O; 
0,5; 1,5; 3,0; 4,5 i 6,0 cm 3 roztworu wzorcowego cyny. 
Do każdej kolby dodać po 10 cm 3 kwasu solnego, 
dopełnić wodą do kreski i wymieszać. Zmierzyć absorp
cję atomową cyny przed i po pomiarze absorpcji roz
tworów badanych . Na podstawie otrzymanych wyni
ków wykreślić krzywą wzorcową. 

2.4.2. Przebieg analizy. Odważkę 2 g próbki umieś
cić w zlewce pojemności 400 cm 3

, dodać 15 cm 3 kwasu 
azotowego, 10 cm 3 kwasu siarkowego, rozpuścić na go
rąco i odparować do ukazania się par bezwodnika kwa
su srarkowego. Roztwór ochłodzić , rozcieńczyć do obję
tości 150 cm 3

, podgrzać do temperatury około 70°C 
i wytrącić wodorotlenki amoniakiem, dodając jeszcze 
5 cm3 nadmiaru. Roztwór z wydzielonym osadem po
zostawić pod przykryciem w ciepłym miejscu na około 
0,5 h. Osad wodorotlenków przesączyć przez średni są
czek, przemyć zlewkę i osad dwa razy roztworem amo
niaku o temperaturze około 60°C i dwa razy gorącą 
wodą. Osad rozpuścić gorącym roztworem kwasu sol
nego, zmywając go z sączka do zlewki, w której był 

wytrącony. Ostudzony roztwór przenieść do kolby po
miarowej pojemności 100 cm 3

, uzupełnić do kreski roz
tworem kwasu solnego i wymieszać. Równolegle wyko
nać ślepą próbę. Zmierzyć absorpcję atomową cyny 
w roztworze próbki analizowanej w odniesieniu do roz
tworu ślepej próby równolegle z roztworami wzorcowy
mi . Zawartość cyny odczytać z krzywej wzorcowej. 

2.5. Obliczanie wyników. Zawartość cyny (X) obliczyć 
w procentach wg wzoru 

(c - CI) . V 
x= . 100 (2) 

m 

w którym: 
c - s tężenie cyny w roztworze badanej próbki , 

~g/cm3, 

c I stęże nie cyny w roztworze ślepej próby , 
~g/cm3, 

V - objętość roztworu próbki, cm3, 
m - odważka próbki , g. 
2.6. Dopuszczalne różnice między wynikami równo

ległych oznaczań - przy zawartości cyny 
od 0,05 do 0,3 - 0,03%. 
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