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kadmu

1 METODA POLAROGRAFICZNA

11 Zasada oznaczania — rozpuszczenie probki
w kwasach i polarograficzne oznaczanie kadmu w amo-
niakalnym roztworze chlorku amonowego w zakresie
potencjatow od minus 04 do minus 0,8 V

12 Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18)

b) Kwas azotowy (1,4)

c) Kwas siarkowy (1,83) i roztwor 1+1

d) Mieszanina kwasu azotowego (1,4) i solnego (1 18)
w stosunku 13

e) Amoniak (091)

f) Zelatyna lub Klej stolarski, roztwor 1%(m/V)

g) Chlorek amonowy, roztwor 10%(m/V)

h) Siarczyn sodowy, roztwor nasycony

i) Tiosiarczan sodowy, roztwor 10%(m/V)

j) Nadtlenek wodoru, roztwor 3%(V/V)

k) Wzorcowe roztwory kadmu

Roztwor A 1,000 g kadmu o zawartosci minimum
99,99% Cd w postaci drobnych widrkéw umiescic
w zlewce pojemnosci 250 cm3i rozpuscie lekko ogrze-
wajac w 20 cm3 roztworu kwasu azotowego (1+1) Po
rozpuszczeniu roztwor zagescic pod szkietkiem zegarko-
wym do objetosci 2 —3 cm3 ochtodzie, doda¢ 10 cm3
kwasu solnego i ostroznie odparowac do sucha Ochto-
dzie i zawarto$¢ zlewki rozpuscie w 50 cm3 roztworu
kwasu solnego (1+19) Po rozpuszczeniu roztwor prze-
nies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 cm3 uzu-
petni¢ roztworem kwasu solnego (1+19) do kreski i wy-
mieszac

1 cm3 roztworu A zawiera 1 mg kadmu

Roztwor B 100 cm3 roztworu A przenie$¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 1000 cm3 uzupetnic¢ roztworem
kwasu solnego (1+19) do kreski i wymieszaé

1 cm3 roztworu B zawiera 0,1 mg kadmu

13 Aparatura — polarograf z petnym wyposazeniem

14 Wykonanie oznaczania

a)  Przebieg analizy dla materiatéw, w ktérych stosu-
nek zawartosci miedzi do kadmu me przekracza 10 1
Do dwdch zlewek pojemnosci 250 cm3odwazyé po 5 g
prébki i zwilzyc wodg Do jednej probki doda¢ za po-
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mocg mikrobiurety 1 —10 cm3roztworu wzorcowego B
w ilosci odpowiadajacej zawartosci kadmu w probce
Do obu zlewek doda¢ po 35 cm3kwasu solnego i po-
woli ogrzewa¢ przez 10 — 15 mm Nastepnie dodac
po 15 cm3kwasu azotowego, nadal ogrzewac do zupet-
nego rozpuszczenia probki i ostroznie odparowac roz-
twor do sucha Do suchej pozostatosci w zlewkach do-
da¢ po 5 cm3 kwasu solnego, 50 cm3wody i ogrzewac
do catkowitego rozpuszczenia soli Po ochtodzeniu roz-
twory przenies¢ do kolb pomiarowych pojemnosci
250 ¢cm3 doda¢ po 10 cm3 amoniaku, 5 g siarczynu
sodowego, 2 cm3 roztworu zelatyny lub kleju stolar-
skiego ostudzi¢, doda¢ 20 cm3roztworu chlorku amo-
nowego, dopei¢ woda do kreski i wymiesza¢ Odsta-
wie na 30 min Roztwor znad osadu zla¢ do naczynek
polarograficznych i wykona¢ pomiar w zakresie poten-
cjatdw od minus 0,5 do minus 0,8 V, przy odpowiednio
dobranej czutosci aparatu

b)  Przebieg analizy dla materiatow, w ktorych sto-
sunek zawartosci miedzi do kadmu jest wyzszy od 10 1
Do dwoch zlewek pojemnosci 250 cm3 odwazy¢ po 5 ¢
probki i zwilzyc wodg Do jednej prébki dodaé za po-
mocg mikrobiurety 1 — 10 cm3roztworu wzorcowego,
w ilosci odpowiadajacej zawartosci kadmu w probce
Do kazdej zlewki doda¢ 40 cm3 mieszaniny kwaséw,
odparowa¢ do matej objetosci, ostudzi¢, doda¢ 20 cm3
roztworu kwasu siarkowego i odparowa¢ do sucha
Do pozostatosci doda¢ po 200 cm3wody i 10 cm3kwa-
su siarkowego, po czym zagotowa¢ Do wrzacych roz-
tworéw dodawac¢ powoli, stale mieszajac, roztwor tio-
siarczanu sodowego, poczatkowo do zredukowania ze-
laza, a nastepnie 10 cm3 nadmiaru w celu wytrgcenia
miedzi Roztwory utrzymywaé w stanie wrzenia az do
catkowitego skoagulowama osadu Osad odsgczy¢
i przemy¢ kilkakrotnie goracg wodg Przesacze odpa-
rowa¢ do objetosci okoto 30 cm3 dodaé po 10 cm3roz-
tworu nadtlenku wodoru i wygotowa¢ nadmiar tlenu
Roztwory ostudzi¢, rozcienczyé wodg do objetosci
40 —50 cm3i po ochtodzeniu przenie$¢ wraz z osadem
do kolb pomiarowych pojemnosci 250 cm3 Dalej po-
stepowaé wg 14a)
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15 Obliczanie wynikéw Zawartos¢ kadmu (X) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

h mi

H-h m (1)

w ktorym
h — wysokosc fali badanego roztworu, mm,
m\ — zawarto$¢ kadmu w badanym roztworze
wzorcowym, g,
H — wysokosc fali badanego roztworu z dodatkiem
wzorcowego roztworu kadmu, mm,
m — odwazka probki, g

16 Dopuszczalne réznice miedzy wynikami réwno-
leglych oznaczan przy zawartosci kadmu

od 0002 do0,005% — 0,001%,
powyzej 0,005 do0,01% — 0,002%,
powyzej 0,01 do0,05% — 0,004%,
powyzej 0,05 do0,1%  — 0,010%,
powyzej 01 do05%  — 0,020%,
powyzej 0,5% —0,05%

2 METODA ABSORPCJI ATOMOWEJ

21 Zasada oznaczania — rozpuszczenie probki
w kwasach i pomiar absorpcji atomowej kadmu przy
fali rezonansowej o diugosci 228,8 nm

2 2 Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18)

b) Kwas azotowy (1,4)

c) Wzorcowe roztwory kadmu

Roztwor A 0,100 g kadmu o zawartosci minimum
99,99% Cd w postaci drobnych widrkéw umiescic
w zlewce pojemnosci 250 cm3i rozpuscie lekko ogrze-
wajac w 15 cm3 kwasu solnego i 5 cm3 kwasu azoto-
wego, odparowa¢ do sucha, doda¢ 10 cm3kwasu solne-
go i ponownie odparowac¢ do suchg Suchg pozostatos¢
rozpuscie na gorgco w 10 cm3 kwasu solnego, odpa-
rowa¢ do wilgotnej pozostatosci, doda¢ 20 cm3 wody,
ostudzié, przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
1000 cm3 uzupetni¢ wodg do kreski i wymieszaé

1 cm3 roztworu A zawiera 0,1 mg Cd

Roztwor B 50 cm3 roztworu A przenies¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 250 cm3 uzupetni¢ wodg do
kreski i wymieszaé

1 cm3 roztworu B zawiera 0,02 mg Cd

23 Aparatura — spektrometr do absorpcji atomo-
wej ze zrodlem promieniowania charakterystycznego
dla kadmu, plomien acetylen-powietrze

2 4 Wykonanie oznaczania

241 Przygotowanie krzywej wzorcowej Do o$miu
kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm3 odmierzy¢ O,
2.0, 40 i 50 cm3 wzorcowego roztworu B oraz 2,0,
3.0, 4,0 i 5,0 wzorcowego roztworu A Do kazdej kol-
by doda¢ po 2 cm3 kwasu solnego, uzupetni¢ woda
do kreski i wymiesza¢ Zmierzy¢ absorpcje atomowg
kadmu bezposrednio przed i po pomiarze absorpcji
roztworow badanych

242 Przebieg analizy W zalezno$ci od spodziewa-
nej zawartosci kadmu odwazy¢ prébke o masie wg
tablicy, umiescic w zlewce pojemnosci 400 cm3, dodac
15 cm3 kwasu solnego i ogrzewaé przez 10 min, dodac
5 cm3 kwasu azotowego, odparowaé do sucha, dodac
20 cm3kwasu solnego i ponownie odparowa¢ do sucha
Nastepnie doda¢ 10 cm3 kwasu solnego i odparowac
do wilgotnej pozostatosci, dodaé 2 cm3 kwasu solnego
i 20 cm3 wody, ostudzié, przenies¢ do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 100 cm3 uzupetnic woda do kreski
i wymiesza¢ W zaleznosci od spodziewanej zawartosci
kadmu w prébce stosowaC rozne rozcienczenia wg
tablicy

Rozcienczenie

Zawarto$¢ kadmu Odwazka roztworu
% prébki prébki

cmb

od 0005 do 002 10 catosc
powyzej 002 do 01 05 catosc
powyzej 01 do 05 05 10/100

25 Obliczanie wynikéw Zawarto$¢ kadmu (X) obli-
czyé w procentach wg wzoru

(c-ci) V 100
10000  -m &)
w ktorym
¢ — stezenie kadmu w roztworze prébki badanej,
pg/cm3
ci — stezenie kadmu w roztworze S$lepej proby,
pg/cm3
V — objeto$¢ roztworu prébki, cm3

m — odwazka prébki odpowiadajgca pobranej czes-
ci roztworu, g

26 Dopuszczalne rozmee miedzy wynikami réwno-

leglych oznaczan przy zawartosci kadmu

od 0,005 do 0,01% — 0,002%,

powyzej 0,01 do 0,05% — 0,003%,

powyzej 0,05 do 0,10% — 0,010%,

powyzej 0,10 do 0,50% — 0,015%
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INFORMACJE DODATKOWE

1 Instytucja opracowujgca norme — Instytut Metali Niezelaznych Gliwice

2 lstotne zmiany w stosunku do ZN-72/MPC-MN-02832 Dodano metode absorpcji atomowej

MPC MN-02832 zostaje uniewazniona z dniem 1 lipca 1987 r

Dotychczas obowigzujgca ZN 72/

3 Autorzy projektu normy — mgr K Zdybiewska mgr M Woéjcik — Zaktady Gormczo-Hutmcze ORZEL BIALY Piekary Sla,skle



