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Oznaczanie zawartosci cynku

1 METODA KOMPLEKSOMETRYCZNA

11 Zasada metody — rozpuszczenie probki w mie-
szaninie kwasow solnego i azotowego, wytracenie pier-
wiastkéw przeszkadzajagcych w postaci siarczandw
i wodorotlenkéw, zwigzanie miedzi tiosiarczanem
i zmiareczkowame jonow cynku roztworem EDTA wo-
bec oranzu ksylenolowego

12 Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1 18) i roztwor 1+2

b) Kwas azotowy (1,4)

c) Kwas siarkowy (1,83), roztwory 1+1, 3+100

d) Amoniak (091) i roztwor 3+1

€) Nadtlenek wodoru, roztwor 30%(V/V)

0 Rodanek amonowy, roztwor 20%(m/V)

g) Chlorek amonowy, roztwor 2%(m/V)

h) Fluorek amonowy roztwor 4%(m/V)

i) Tiosiarczan sodowy, roztwor 20%(m/V)

j) Azotan amonowy

k) Nadsiarczan amonowy

I) Roztwor buforowy 200 g octanu amonowego
rozpuscie w 100 cm3wody i za pomocg roztworu kwasu-
octowego (1+100) ustali¢ pH na 56 —58

m) Oranz ksylenolowy, mieszanina z azotanem po-
tasowym w stosunku 1 100

n) Sol dwusodowa kwasu etylenodwuaminocztero-
octowego (EDTA) roztwory o ¢ = 0,1 i ¢ = 0,025 mol/
dm3 37,21 g lub 931 g EDTA rozpuscie w wodzie,
przenie$¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 cm3
uzupetni¢ wodg do kreski i wymieszaé

Miano roztworu wyznaczy¢ w nastepujacy Sposob
0,1 lub 0,25 g cynku o zawartosci minimum 99,99% Zn
rozpuscie w kolbie stozkowej pojemnosci 750 cm3
w 10 cm3 roztworu kwasu solnego (1+ 1), rozciefczy¢
wodg do objetosci 200 cm3 zobojetni¢ roztworem amo-
niaku (1+21) wobec oranzu ksylenolowego do zmiany
barwy na fioletowa, doda¢ 15 g siarczanu amonowego,
10 cm3 roztworu buforowego i miareczkowa¢ odpo-
wiednim roztworem EDTA do zmiany barwy czerwo-

Grupa katalogowa 0139

nofioletowej na zoltg Miano roztworu (/O wyrazone
w gramach cynku obliczyé wg wzoru

w ktoérym

m — odwazka cynku, g,

V — objetos¢ roztworu EDTA zuzytego do miarecz-

kowania cm3

13 Wykonanie oznaczania Odwazy¢ 1g probki przy
zawartosci cynku od 05 do 50% lub 0,5 g przy za-
wartosci powyzej 5% Odwazke umiescic w zlewce po-
jemnosci 400 cm3 zwilzyc woda, doda¢ 15 cm3 kwasu
solnego i tagodnie ogrzewaé przez okoto 10 mm, po
czym doda¢ 5 cm3 kwasu azotowego i nadal ogrzewac
do catkowitego rozpuszczenia prébki i odpedzenia tlen-
kéw azotu Nastepnie doda¢ 10 cm3 roztworu kwasu
siarkowego (1+1) i ogrzewa¢ do wydzielenia biatych
par Jezeli probka zawiera substancje organiczne, dodac
1 —2 g azotanu amonowego i nadal ogrzewa¢ Czyn-
no$¢ te, w razie potrzeby, powtarza¢ az do catkowitego
rozktadu substancji organicznej Zlewke z osadem po-
zostawi¢ do ochtodzenia, po czym starannie optukac
Scianki woda, rozcienczy¢ do objetosci okoto 120 cm3
doda¢ 10 cm3roztworu kwasu siarkowego (1+ 1), a na-
stepnie gotowaé do rozpuszczenia soli Roztwor odsta-
wie na 2 —3 h do ochtodzenia przy czym w koncowej
fazie chtodzie przez okoto 30 min w strumieniu zimnej
wody w celu petnego wytracenia siarczanu otowiawego
Osad odsgczyC przez saczek Sredniej gestosci wypel
niony masg z bibuty do sgczenia i przemywac roztwo-
rem kwasu siarkowego (3+100) do zaniku reakcji na
zelazo z rodankiem amonowym
Odsaczony osad moze byc wykorzystany do oznaczania
zawartosci otowiu metodg kompleksometryczng wg
BN-86/0818-01/03 rozdz 2

Do przesaczu zebranego w zlewce pojemnosci 400 cm3
doda¢ roztworu amoniaku do pojawienia sie osadu
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wodorotlenkéw oraz 0,3 —0,5 g nadsiarczanu amono-
wego i roztwor zagotowa¢ Do gorgcego roztworu do-
dawa¢ amoniaku do catkowitego wytracenia wodoro-
tlenkdw, a nastepnie jeszcze 10 cm3 nadmiaru
Cato$¢ ogrzewaé przez 10 — 15 min w temperaturze
60 — 70°C do skoagulowania osadu, po czym goracy
roztwor saczyc przez saczek Sredniej gestosci, zbierajac
przesgcz w kolbie stozkowej pojemno$ci 750 cm3 Osad
na saczku przemy¢ roztworem chlorku amonowego
Nastepnie osad z saczka sptuka¢ wodg do naczynia,
w ktérym uprzednio przeprowadzono stracanie, dodac
2-3 krople roztworu nadtlenku wodoru rozpuscie osad
w 2 —3 cm3 roztworu kwasu siarkowego (1+1) i po-
nownie wytraci¢ wodorotlenki amoniakiem Osad od-
saczyC przez ten sam saczek co uprzednio, przemyé
kilkakrotnie gorgcym roztworem chlorku amonowego,
a przesacz dotaczy¢ do tego, ktdry pozostat po pier-
wszym strgcaniu wodorotlenkdéw Z polaczonych prze-
saczow wygotowa¢ nadmiar amoniaku doprowadzajac
koncowg objetos¢ do okoto 200 cm3 Po ochtodzeniu
doda¢ 5 cm3 roztworu fluorku amonowego i okoto
0,1 g oranzu ksylenolowego Jezeli roztwor zabarwi sie
na fioletowo kroplami dodawac roztwor kwasu solnego
(1+2) do zmiany barwy na zoltg Jezeli roztwor zabarwi
sie na zotto, doda¢ tylko 5 —7 kropli roztworu kwasu
solnego Nastepnie doda¢ 5 — 10 cm3 roztworu tio-
siarczanu sodowego, roztworu amoniaku (1+1) do lek-
ko razowego zabarwienia i 10 cm3 roztworu buforo-
wego Miareczkowaé odpowiednim do zawartosci cyn-
ku roztworem EDTA do zmiany barwy z czerwono-
fioletowej na zdecydowanie zota

1  Obliczanie wynikéw Zawarto$¢ cynku (X) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

—————————— 100 @
w ktérym
V — objetos¢ roztworu EDTA zuzytego do miarecz-
kowania, cm3

K — miano roztworu EDTA wyrazone w gramach
cynku na cm3

m — odwazka prébki, ¢

15 Dopuszczalne réznice miedzy wynikami réwno-
leglych oznaczan przy zawartosci cynku

od 05do 2% — 0,05%,
powyzej 2 do 5% — 0,10%
powyzej 5 do 10% — 0 15%

powyzej 10 do 20% — 0,20%

2 METODA ABSORPCJI ATOMOWEJ

2 1 Zasada metody — rozpuszczenie probki w mie-
szaninie kwaséw solnego i azotowego rozcieficzenie
do stezenia pomiarowego i pomiar absorpcji atomowej
cynku przy dlugosci fali rezonansowej 213 9 nm

2 2 Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18) i roztwory 1+1i o c(HCI) =
= 2 moi/dm3

b) Kwas azotowy (1,4)

c) Octan amonowy, roztwor 40%(m/V)

d) Roztwor wzorcowy cynku 0,100 g cynku o za-
wartosci minimum 99,99% Zn umiescic w kolbie po-
miarowej pojemnosci 1000 cm3 i doda¢ 40 cm3 roz-
tworu kwasu solnego (1+1) Po rozpuszczeniu zawar-
tos¢ kolby ostudzi¢, uzupetni¢ wodag do kreski i wy-
mieszac¢
1 cm3 roztworu zawiera 0,0001 g cynku

2 3 Aparatura — spektrometr do absorpcji atomo-

wej ze zZrodiem promieniowania charakterystycznego
dla cynku, ptomien acetylen-powietrze niebieski, ubogi
w paliwo

24 Wykonanie oznaczania

24 1 Przygotowanie krzywej wzorcowej Do osmiu
kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm3 odmierzy¢ 0,
05 10, 15 20, 30, 40 i 50 cm3wzorcowego roz-
tworu cynku, doda¢ po 10 cm3roztworu kwasu solnego
0 ¢(HCI) = 2 mol/dm3 oraz 2 cm3 roztworu octanti
amonowego, uzupetni¢ do kreski wodg i wymiesza¢
Na podstawie otrzymanych wynikow wykresli¢ krzywg
WZOrcows,

2 42 Przebieg analizy Odwazke 0,5 g prébki umies-
cic w zlewce pojemnosci 400 cm3 doda¢ 15 cm3kwasu
solnego i ogrzewa¢ przez kilka minut w celu odpedzenia
siarkowodoru, nastepnie doda¢ 5 cm3kwasu azotowe-
go i odparowa¢ do wilgotnej pozostatosci W przy-
padku réwnoczesnego oznaczania zawartosci otowiu
doda¢ 10 cm3 roztworu octanu amonowego, gotowaé
kilka minut do rozpuszczenia siarczanu otowiawego,
po czym dodawaé kroplami roztwor kwasu solnego
(1+1) do przejscia brunatnej barwy roztworu w stom-
kowozottg i doda¢ jeszcze 20 cm3 nadmiaru tego od-
czynnika Zawarto$¢ zlewki przenies¢ do kolby pomia-
rowej pojemnosci 500 cm3 uzupetnié woda do kreski
1wymiesza¢ Przy zawartosci cynku w probce do 0,5%
pomiar absorpcji atomowej wykona¢ bezposrednio z te-
go roztworu Przy wyzszych zawartosciach cynku ode-
bra¢ czesc roztworu do kolby pomiarowej wg tabl 1,
doda¢ po 10 cm3roztworu kwasu solnego o c(HCI) =
= 2 mol/dm3 dopetni¢ wodg do kreski i wymiesza¢

Tablica 1
Objetosé Objetosc
Zawarto$¢ cynku odebranej roztworu
% czedci roztworu konicowego
cm3 cm3
od 02do 05 catosc catosc
powyzej 05 do 50 25 250
powyzej 50 do 20 10 500

Réwnolegle z analizowang probka wykonac $lepg
prébe ktora do pomiaru absorpcji atomowej powinna
byc tak samo rozciefczona jak probka badana Zmie-
rzy¢ absorpcje atomowsg roztworu analizowanego w od-
niesieniu do roztworu Slepej préby oraz réwnolegtej



BN 86/0818-01/02 3

serii roztworow wzorcowych i odczyta¢ stezenie cynku
z krzywej wzorcowej

25 Obliczanie wynikéw Zawartos¢ cynku (X) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

(c-ci V
10 000 m @
W ktérym
c — stezenie cynku w roztworze badanej prébki,
jum/cm3
G — stezenie cynku w roztworze Slepej proby,
jum/cm3

V — objeto$¢ roztworu prébki, cm3
m — odwazka probki odpowiadajgca odebranej
czesci roztworu ¢
2 6 Dopuszczalne réznice miedzy wynikami réwno-
leglych oznaczan przy zawartosci cynku

od 0,2 do 05% — 0,04%
powyzej 05 do 2,0% — 0,08%,
powyzej 2,0 do 50% — 0,15%,
powyzej 5,0 do 10,0% — 0,25%,
powyzej 10,0 do 20,0% — 0,35%

3 METODA POLAROGRAFICZNA

31 Zasada metody — rozpuszczenie probki w kwa-
sie solnym i azotowym, zredukowanie zelaza kwasem
askorbinowym i polarograficzne oznaczanie cynku
w roztworze podstawowym zawierajgcym chlorek so-
dowy

3 2 Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18)

b) Kwas azotowy (1,40)

c) Oranz metylowy, roztwor 0,1%(m/V)

d) Amoniak (0,91), roztwor 1+3

e) Klej stolarski, roztwor \%{m/V)

0 Roztwor buforowy 3854 g octanu amonowego
i 358 cm3 kwasu octowego 80% rozpuscie w wodzie
w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 cm3 uzupehié
wodg do kreski i wymieszac

g) Roztwor podstawowy o pH 3 —3,5 200 g chlorku
sodowego, 12 g rodanku amonowego, 2 g kwasu askor-
binowego rozpuscie w wodzie, doda¢ 1,5 cm3roztworu
buforowego, 2 cm3 roztworu oranzu metylowego,
10 cm3 roztworu Kleju stolarskiego przenies¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 1000 cm3 uzupetni¢ woda do
kreski i wymiesza¢

h) Roztwor wzorcowy cynku 1,000 g cynku o zawar-
tosci minimum 99 99% Zn rozpuscie ostroznie w 30 cm3
roztworu kwasu solnego (1+1) i odparowac do sucha
Do pozostatosci doda¢ 100 cm3 roztworu kwasu sol-
nego (1+ 1), przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
100 cm3 uzupetni¢ woda do kreski i wymieszaé
1 cm3 roztworu zawiera 0001 g cynku

33 Aparatura — polarograf lub oscylopolarograf
z pelnym wyposazeniem

34 Wykonanie oznaczania W zaleznosci od zawar-
tosci cynku w probce stosowac odwazki i rozciefczenia
wg tabl 2

Tablica 2
Pojemnos¢
Zawarto$¢ cynku Odvyazl_<a kolby
prébki . .
% pomiarowej
9 cm3
od 01do 05 1 100
powyzej 05 do 20 1 200
powyzej 20 do 10 05 200

Do dwoch zlewek pojemnosci 400 cm3odwazy¢ préb-
ki o masie wg tabl 2 i do jednej z nich dodaé taka
ilo$¢ roztworu wzorcowego cynku, aby dodatek odpo-
wiadat 08 — 1,2 zawartosci cynku w badanej prébce
Do obu zlewek doda¢ po 15 cm3kwasu solnego i ogrze-
wac¢ tagodnie do odpedzenia siarkowodoru
Nastepnie doda¢ po 5 cm3 kwasu azotowego i odpa-
rowa¢ do sucha po czym doda¢ po 5 cm3 kwasu sol-
nego i odparowa¢ do wilgotnych soli Do obu zlewek
doda¢ po okoto 50 cm3 roztworu podstawowego, wy-
mieszaé, zobojetni¢ roztworem amoniaku do zabarwie-
nia pomaranczowego (pH 3 —3,5), catosc przeniesé
do kolb pomiarowych pojemnosci wg tabl 2, uzupetnié
roztworem podstawowym do kreski i wymiesza¢ Tak
przygotowane roztwory odstawie na 10 — 15 min po
czym pizelac czesc roztworu do naczynek polarogra-
ficznych i po 10 —15 mm polarografowac lub wykonaé
pomiary na oscylopolarografie w zakresie potencjatow
od minus 0,7 do minus 1,2 V, w odniesieniu do na-
syconej elektrody kalomelowej

35 Obliczanie wynikéw Zawartos¢ cynku (X) obli-
czyé w procentach wg wzoru

h nii
H-nm P 4)
w ktoérym
h — wysokosc fali badanego roztworu, mm,
mi — zawarto$¢ cynku w dodanym roztworze wzor-
cowym g,
H — wysokosc fali badanego roztworu z dodatkiem
WZOrcowego roztworu, mm,
m — odwazka prébki, g

Przy pomiarach oscylopolarograficznych zamiast wy-
sokosci fali, wstawi¢ zmierzone dla poszczegolnych roz-
tworow wartosci pragdowe w ixA

36 Dopuszczalne réznice miedzy wynikami réwno-
leglych oznaczan przy zawartosci cynku

od 01 do 0,5% —0,03%,

powyzej 0,5 do 2,0% — 0,05%,
powyzej 20 do 4,0% —0,07%,
powyzej 4,0 do 6% —0,10%,
powyzej 60 do 8% —O0 15%

powyzej 8,0 do 10% —0 20%
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INFORMACJE DODATKOWE

1 Instytucja opracowujgca norme — Instytut Metali Niezelaznych Gliwice

2 lIstotne zmiany w stosunku do ZN-72/MPC-MN-02832 Dodano metode absorpcji atomowej Dotychczas obowigzujagca ZN-72/
MPC MN-02832 zostaje uniewazniona z dniem 1 lipca 1987 r

3 Normy zwigzane
BN 86/0818-01/03 Analiza chemiczna rud i odpadow cynkowo-otowiowych Oznaczanie zawarto$ci otowiu

4 Autorzy projektu normy — mgr M Swiercz i inz B Konczak — Zaklady Gormczo-Hutnicze BOLESEAW Bukowno



