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NORMA BRANZOWA
BN-78

WYROBY 6191-160
PRZEMYSt.U Odczynniki

CHEMICZNEGO Tlenek kadmoiny brazoiuy

Grupa katalogowa X 51

1 WSTEP Tablica 1
Gatunki
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest Wymagania
tlenek kadmowy brazowy, stosowany jako od- cz.d.a. cz.
czynnik chemiczny.
Tlenek kadmowy brazowy ma: a) Tlenku kadmowego (CdO), °o,
a) wzor chemiczny — CdO, tnie mniej niz 99,5 99,0
b) mase czasteczkowg — 128,14 b) Substan_cji _nierozpuszczalnych
1.2. Zakres stosowania normy. Norme nalezy W kwasie siarkowym, o
. . S nie wiecej niz 0,05 0,1
stosowaC w zakresie produkcji i obrotu. o Chlorikéw (CI-), %.
nie wiecej niz 0,003 0,005
2. PODZIAL | OZNACZENIE d) Siarczanéw (S0£-), Mo,
nie wiecej niz 0,003 0,005
2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci gtOwW- ¢y azoty catkowitego (N), o,
nych sktadnikéw i zanieczyszczenh w normie usta- nie wiecej niz 0,006 0,003
la sie dwa gatunki tlenku kadmowego oznaczone: fy Zelaza (Fe3+), %, nie wiecej niz 0,005 0,01
cz.d.a. — czysty do analizy, g) Miedzi (Gu2+), °fo,
CZ. — czysty. nie wiecej niz 0,001 0,01
2.2. Przykiad oznaczenia tlenku kadmowego h) Otowiu (Pb2+), %,
czystego do ana“Zy: nie wiecej niz 0,01 0,03
TLENEK KADMOWY cz.d.a. BN-78/6191-160 ) Cynku (zn2%), %,
e nie wiecej niz 0,01 0,02
j) Sodu, potasu i wapnia, %>
3. WYMAGANIA nie wiecej niz 0,05 01
3.1. Wymagania ogoélne. Tlenek kadmowy po-
winien mie¢ posta¢ brgzowego proszku, nieroz-
puszczalnego w wodzie, a rozpuszczalnego w roz- 4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
cienczonych kwasach mineralnych, roztworach I TRANSPORT
soli amonowych i cyjankéw metali alkalicznych.
3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg Tlenek kadmowy nalezy pakowaé, przechowy-
tabl. 1 wac i transportowa¢ zgodnie z PN-70/C-80001.

Zgtoszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsiebiorstwa Przemystowo-Handlowego Polskie Odczynniki Chemiczne
dnia 26 wrze$nia 1978 r. jako norma obowiazujgca od dnia 1 kwietnia 1979 r.
|(Dz. Norm. i Miar nr 21/1978 ipoz. 94)

WYDAWNICTWA (NORMALIZACYINE 1979. Wptyw do WIN 13.478. Oddano do sktadu 15.5.78. Cena zt 540
Druk ukonczono w styczniu 79. Obj. 0,75 a. w. 'Naktad 2500+42 egz. |.ZGraf. Z-d Nr 2 — 1853



BN-78/6191-160

Rodzaj opakowania: stoiki szklane z nakretka
z tworzywa sztucznego, z polietylenowg lub inng,
chemicznie odporng uszczelka.

Masa opakowan netto: 25, 100, 250, 500, 1000 g.

Na zyczenie odbiorcow dopuszcza sie inny ro-
dzaj i wielko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzo-
ne proby wykaza, ze zabezpiecza ono produkt
w sposéb nie gorszy od ww. opakowan i ma wy-
miary zgodnie z zasadami systemu wymiarowego
opakowan.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie procentowej
Kadmowego (CdO) (3.2a),

b) oznaczanie substancji  nierozpuszczalnych
w kwasie siarkowym (HZ2SO,i) (3.2b),

€) oznaczanie zawartosci chlorkéw (3.2c),

d) oznaczanie zawartosci siarczanéw (3.2d),

e) oznaczanie azotu catkowitego (3.2e),

f) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2f),

g) oznaczanie zawarto$ci miedzi (3.29),

h) oznaczanie zawarto$ci otowiu (3.2h),

i) oznaczanie zawartosci cynku (3.2i),

j) oznaczanie zawartosci sodu, potasu i wapnia
(32)).

5.2. Pobieranie probek. Przy pobieraniu probek
odczynnika cz.d.a. nalezy stosowa¢ PN-70/
C-80047.

Przy pobieraniu prébek odczynnika w gatun-
ku cz. nalezy stosowa¢ wytyczne PN-67/C-04500,
przyjmujac:

a) wielko$¢ partii 500 kg,

b) wielko$¢ prébki pierwotnej 200 g,

c) liczbe probek jednostkowych wg tabl. 2,

d) wielkos¢ prébki ogblnej réwng iloczynowi
wielko$ci probki pierwotnej i liczby prébek jed-

zawartosci tlenku

nostkowych,
e) wielkos¢ Sredniej probki laboratoryjnej
550 g.

Tablica 2

Liczba prébek
jednostkowych

Liczba opakowan
jednostkowych partii

do 15

16 -f- 25

26 4 63

24 oo
powyzej 100 1

O ©ow -~ v,

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartosci tlenku kadmowe-
go (CdO)

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04950 p. 24.

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. 2,0000 g bada-
nego tlenku kadmowego rozpusci¢ w 20 cm3 kwa-
su siarkowego (1,11) i odparowa¢ na kuchence
elektrycznej do dymow kwasu siarkowego.

Suchg pozostatos$¢ rozpuscic w 100 cm3 wody,
przenies$¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojem-
nosci 250 cm3 uzupetni¢ objetos¢ wodag do kreski
i wymieszac.

Pobra¢ pipeta 25 cm3 roztworu do kolby po-
jemnosci 300 cm3 rozcieficzy¢ wodg do 150 cm3
i dalej prowadzi¢ oznaczanie wg PN-68/C-04950
p. 2.12.

Zawarto$¢ tlenku kadmowego (X) obliczy¢
w procentach wg wzoru

V 110 +0,0064205 -100_ V «6,4205

X @

w ktorym:

V — objeto$¢ ScisSle 005}M wersenianu
dwusodowego, uzyta do miareczko-
wania, cm3

0,0064205 — ilos¢ tlenku kadmowego odpowiada-
jagca 1 cm3 Scisle 0,05M roztworu
wersenianu dwusodowego, g,

rm — odwazka badanego tlenku kadmo-

wego, g.

5.3.2. Oznaczanie zawarto$ci substancji nieroz-
puszczalnych w kwasie siarkowym. 10,00 g bada-
nego tlenku kadmowego wsypa¢ porcjami do
100 cm3 goracego kwasu siarkowego (1,2), przy
rownoczesnym mieszaniu.

Roztwor przesaczy¢ przez uprzednio przemyty
goracg wodg i wysuszony w temperaturze 105°C
do statej masy tygiel szklany do saczenia G4,
osad przemy¢ wodg i wysuszy¢ w temperaturze
105°C do statej masy.

Badany tlenek kadmowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli masa wysuszonej pozostatosci
nic przekroczy:
dla odczynnika cz.d.a. — 5 mg,
dla odczynnika cz. — 10 mg.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci chlorkéw (CI-)

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

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
tlenku kadmowego rozpusci¢ w 10 cm3 kwasu
azotowego (1,15), rozcienczyé 20 cm3 wody i da-
lej oznaczanie prowadzi¢é wg PN-68/C-04518
p. 2.4, sposéb A.

Badany tlenek kadmowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstata po 10 min opalizacja
roztworu badanego nie bedzie intensywniejsza
od opalizacji roztworu poréwnawczego, przygoto-
wanego réwnoczesnie, a zawierajgcego w tej sa-
mej objetosci te same ilosci odczynnikéw oraz:
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dla odczynnika cz.d.a. — 0,03 mg CI”,

dla odczynnika cz. — 0,05 mg ClI-.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci siarczanéw (SO3-)

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04519 p. 2.3.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
tlenku kadmowego rozpusci¢c w 10 cm3 kwasu
solnego (1,12) i odparowa¢ na tazni wodnej. Po-
zostato$¢ rozpuscic w 20 cm3 wody i oznaczanie
prowadzi¢ wg PN-68/C-04519 p. 2.4.3, sposéb A.

Badany tlenek kadmowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstate po 15 min zmetnie-
nie badanego roztworu nie bedzie intensywniejsze
od zmetnienia roztworu poréwnawczego, przygo-
towanego réwnocze$nie i zawierajagcego w tej
samej objetosci te same ilosci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,03 mg SO3-,

dla odczynnika cz. — 0,05 mg SO3-.

5.3.5. Oznaczanie zawarto$ci azotu catkowite-
go (N+)

5.3.5.1. Aparatura — wg PN-68/C-04527 p. 2.4.1.

5.3.5.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04527 p. 24.2.

5.3.5.3. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badane-
go tlenku kadmowego rozpusci¢ w 15 cm3 kwa-
su siarkowego (1,11) w kolbie aparatu destyla-
cyjnego, doda¢ 1 krople fenoloftaleiny i zobojet-
ni¢ roztworem wodorotlenku sodowego. Objetosc
roztworu uzupetni¢ do 100 cm3i dalej oznaczanie
prowadzi¢ wg PN-68/C-04527 p. 2.4.3.

Badany tlenek kadmowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstate z6ttobrgzowe zabar-
wienie badanego roztworu nie bedzie intensyw-
niejsze od zabarwienia roztworu poréwnawczego,
przygotowanego rownoczesnie i zawierajgcego
w tej samej objetosci te same ilosci odczynnikow
oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,06 mg N+,

dla odczynnika cz. — 0,08 mg N 1

5.3.6. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe3 )

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,12).

b) Kwas sulfosalicylowy,
twor.

c) Amoniak cz.d.a. (0,92).

d) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Fe3+,
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozciefnczony
w stosunku 10:990. 1 cm3 rozciericzonego roztwo-
ru wzorcowego zawiera 0,01 mg Fe3+.

e) Kwas siarkowy (1,11).

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
tlenku kadmowego rozpuscic w 10 cm3 kwasu
siarkowego (1,11) i odparowa¢ na kuchence elek-
trycznej do zaniku dyméw kwasu siarkowego.

Osad rozpusci¢ w 20 cm3 wody i przesgczyc.
Pobra¢ 10 cm3 przesgczu, dodaé 0,5 cm3 kwasu

10-procentowy roz-

solnego, 2 cm3 kwasu sulfosalicylowego, wymie-
szaC i doda¢ 10 cm3amoniaku.

Badany tlenek kadmowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstate zO6te zabarwienie
roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze
od zabarwienia roztworu poréwnawczego, przy-
gotowanego réwnoczes$nie i zawierajgcego w tej
samej objetosci te same ilosci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 mg Fe3+,

dla odczynnika cz. — 0,05 mg Fe3+

5.3.7. Oznaczanie zawarto$ci miedzi (Cu2+)

5.3.7.1. Aparatura

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z kom-
pletnym wyposazeniem.

b) Lampa miedziowa z katodg wnekowa.

5.3.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Cu2+,
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcieficzony
wodg w stosunku 1:99. 1 cm3 rozcieficzonego roz-
tworu wzorcowego zawiera 1-10-5 g Cu2+

b) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4).

5.3.7.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie
nalezy wykona¢ w ptomieniu acetylenowo-po-
wietrznym w optymalnych warunkach ustalo-
nych dla stosowanego aparatu. Miedz nalezy
oznacza¢ przy diugosci fali 324,7 nm. Przygoto-
wanie przyrzadu do oznaczania nalezy wykonac
zgodnie z instrukcjg obstugi.

Optymalne warunki pomiaru absorbancji mie-
dzi dla spektrofotometru Pye Unicam SP 90 A
Wynosza:

szerokos$¢ szczeliny 0,08 mm,

natezenie pradu lampy 4 mA,

wysoko$¢ strefy pomiarowej 6 mm,

przeptyw powietrza 5 1/min,

przeptyw acetylenu 1,0 1/min.

5.3.7.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej
wzorcowej. Do czterech kolb pomiarowych po-
jemnosci 50 cm3 odmierzy¢ kolejno: 1, 2, 4
i 6 cm3 rozcienczonego roztworu wzorcowego
miedzi, dopetni¢ woda do kreski i wymieszaé.
Stezenie miedzi w poszczegdlnych kolbach wy-
nosi  odpowiednio:  2-10-7, 4-10-7, 8-10-7,
1,2-10 6 g Cu2+/cm3 Zmierzy¢ absorbancje spo-
rzadzonych roztworéw, a z uzyskanych wynikow
sporzadzi¢ wykres krzywej wzorcowe;j.

5.3.7.5. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
tlenku kadmowego rozpusci¢ na gorgco w 2 c¢cm3
kwasu azotowego, przenies¢ do kolby pomiarowej
pojemnosci 100 cm3 uzupetni¢ woda do kreski
(roztwor A). Zmierzy¢ absorbancje roztworu.
Z otrzymanych danych, postugujac sie krzywag
wzorcowg, odczyta¢ zawarto$¢ miedzi.

Zawarto$¢ miedzi (Xt) w procentach obliczy¢

wg wzoru
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w Kktorym:
a — stezenie miedzi odczytane z krzywej
wzorcowej, g/cm3
m — odwazka badanego tlenku kadmowe-
go, g,
VV — objeto$¢ probki przygotowanej do po-
miaru, cm3

5.3.8. Oznaczanie zawartosci otowiu (Pb2 )

5.3.8.1 Aparatura

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z kom-
pletnym wyposazeniem.

b) Lampa otowiowa z katodg wnekows.

5.3.8.2. Odczynniki i roztwory. Roztwér wzor-
cowy ofowiu przygotowany wg PN-68/C-06500
rozcienczony woda w stosunku 10:90. 1 cma3 roz-
cienczonego  roztworu  wzorcowego  zawiera
1-10 49 Pb2+

5.3.8.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie
nalezy wykona¢ w ptomieniu acetylenowo-po-
wietrznym w optymalnych warunkach ustalonych
dla stosowanego aparatu.

Otow nalezy oznaczaé przy dhlugosci fali
217.0 nm. Przygotowanie przyrzadu do oznacza-
nia nalezy wykona¢ zgodnie z instrukcja obstugi
przyrzadu.

Optymalne warunki pomiaru absorbancji oto-
wiu dla spektrofotometru Pye Unicam SP 90 A:

szeroko$¢ szczeliny 0,1 mm,

przeptyw powietrza 5 1/min,

przeptyw acetylenu 1,4 1/min,

natezenie pradu lampy 4 mA,

wysoko$¢ strefy pomiarowej 4 mm.

5.3.8.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej
wzorcowej. Do pieciu kolb pomiarowych pojem-
nosci 100 cm3 odmierzy¢ kolejno: 0,5 1,0, 2,0,
4.0 i 5 cma3rozcienczonego roztworu wzorcowego
otowiu, dopetni¢c wodag do kreski i dobrze wy-
mieszaC. Stezenie otowiu w poszczegblnych kol-
bach wynosi: 5-10 7, 1-10 G 4+10~6 i 5-10 6 g
Pb2+/cm3

Zmierzy¢ absorbancje sporzadzonych roztwo-
row, a z uzyskanych wynikéw sporzadzi¢ wykres
krzywej wzorcowej.

5.3.8.5. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absor-
bancje roztworu A, przygotowanego wg 5.3.7.5
przy diugosci fali 217 nm, w warunkach iden-
tycznych jak przy sporzadzaniu krzywej wzor-
COWEe.

Zawarto$¢ otowiu (X2 w procentach obliczyé
wg wzoru

©)
w ktorym:
a — stezenie otowiu
wzorcowej, g/cm3

odczytane z krzywej

V — objeto$¢ probki przygotowanej do po-
miaru, cm3

m — odwazka badanego tlenku kadmowe-
go, g

5.3.3. Oznaczanie zawartosci cynku (Zn2+)

5.3.9.1. Aparatura

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej Pye
Unicam typ SP 90 A seria 2 lub inny spektrofo-
tometr absorpcji atomowej.

b) Lampa cynkowa z katodg wnekowa.

¢) Palnik acetylenowy ze szczeling dtugosci
10 cm.

5.3.9.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15) oraz 0,001N
roztwor.

b) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Zn2+,
przygotowany w nastepujacy sposéb: 1,2446 ¢
ZnO (zfota piecze€) rozpuscic w 10 cm3 kwasu
azotowego (1,15), przenies¢ ilosciowo do kolby
pomiarowej pojemnosci 1 dm3 uzupetlni¢ wodg
do kreski i wymiesza¢. 1 cm3 roztworu zawiera
0,001 g Zn2+. Roztwor rozcienczy¢ w stosunku
1:99 roztworem O0,00IN kwasu azotowego. 1 cm3
otrzymanego roztworu wzorcowego zawiera
I1-10~s g Zn2+.

5.3.9.3. Przygotowanie skali wzorcow' i krzywej
wzorcowej. Do pieciu kolb pomiarowych pojem-
nosci 100 cm3 wprowadzi¢ kolejno: 2, 4, 6, 8
oraz 10 cm3 rozcienczonego roztworu wzorcowe-
go cynku i uzupetni¢ objetos¢ roztworéw 0,00IN
roztworem kwas azotowego do kreski. Otrzyma-
ne roztwory zawierajg kolejno: 2-10~7, 4-10~7,
6-10%7, 8+10-7 g Zn2+/cm3

Postepujac zgodnie z instrukcjg obstugi spektro-
fotometru absorpcji atomowej, wprowadzi¢ ko-
lejno do ptomienia palnika przygotowane roztwo-
ry Wzorcowe.

Zmierzy¢ absorbancje roztworéw i z otrzyma-
nych pomiaréw sporzadzi¢ krzywag wzorcowg za-
leznosci absorbancji od stezenia cynku w g/cm3.

Ustali¢ nastepujace warunki pomiaru:

przeptyw powietrza — 5 1/min,

przeptyw acetylenu — 1,1 1/min,

dtugos¢ fali — 213,9 nm,

szerokos$¢ szczeliny — 0,10 mm,

natezenie pradu lampy — 8 mA,

wysoko$¢ szczeliny — 8 mm.

Wzmocnienie, ekspansje i statg czasowg usta-
li¢ na optymalne warunki, zgodnie z instrukcja
obstugi spektrofotometru.

5.3.9.4. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badane-
go tlenku kadmowego zwilzy¢ woda, a nastepnie
rozpusci¢c w 5 cm3 kwasu azotowego i uzupetnic¢
woda do kreski w kolbie pomiarowej pojemnosci

100 cm3
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Otrzymany roztwor wprowadzi¢ do ptomienia
palnika w warunkach identycznych jak przy
otrzymaniu krzywej wzorcowej i odczyta¢ absor-
bancje.

W przypadku uzyskania absorbancji powyzej
krzywej wzorcowej, nalezy roztwor badany od-
powiednio rozcierczyc.

Stezenie cynku w badanym roztworze odczy-
ta¢ z krzywej wzorcowej. Zawarto$¢ cynku (X3
w badanym tlenku kadmowym obliczyé w pro-
centach wg wzoru

m
w ktérym:
a — stezenie cynku
wzorcowej, g/cms,
V — objetos¢ roztworu probki przygotowanej
do pomiaru, cm3

odczytane z Kkrzywej

m — odwazka badanego tlenku kadmowe-
go, &
5.).10. Oznaczanie zawarto$ci sodu, potasu

i wapnia (Na+, K+, Ca2l)

5.3.10.1. Aparatura i przyrzady — wg PN-68/
C-04953 p. 2.3.

5.3.10.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04953 p. 2.4 oraz kwas solny (1,12).

5.3.10.3. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badane-
go tlenku kadmowego rozpusci¢ w 10 cm3 kwasu
solnego w parownicy kwarcowej i odparowac
na tazni wodnej do sucha. Sucha pozostatos¢ roz-
pusci¢ w 50 cm3 wody, przenie$é do kolby pomia-
rowej pojemnosci 100 cm3 uzupetni¢ wodg do
kreski i wymieszac.

Dalej wykonaé¢ oznaczanie wg PN-68/C-04953
p. 2.7.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracow uja.ca norme — Przedsiebiorstwo
Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne,
Gliwice.
2. Dotychczasowe normy. Niniejsza norma zastepuje
ZN-69/MPCh/N-1517.
3. Normy zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne.pobiera-
nia i przygotowywania probek
PN-68/C-04518  Analiza chemiczna. Oznaczanie matych
zawartosci chlorkéw w bezbarwnych roztworach me-
todg turbidymetryczna

PN-68/C-04519  Analiza chemiczna. Oznaczanie matych
zawartosci siarczanébw w bezbarwnych roztworach
metodg turbidymetryczng

PN-68/C-04527  Analizachemiczna.
0g6lnego metodg destylacyjng

PN-68/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne
metody oznaczania zawarto$ci substancji podstawo-

wej

Oznaczanie azotu

PN-68/C-04953 Analiza chemiczna. Ptomieniowo-foto-
metryczna metoda oznaczania matych zawarto$ci so-
du, potasu, wapnia i strontu

PN-S8/C-06500 Analiza
czynnikéw, roztworéw pomocniczych oraz
do kolorymetrii i nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki.
i transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek
i przygotowania $redniej probki laboratoryjnej

chemiczna. Przygotowanie od-
roztworéw

Pakowanie, przechowywanie

4. Dokumenty miedzynarodowe. Norma jest wdroze-
niem zalecenia normalizacyjnego RWPG PC 4286-73
PeaKTHBU. Kafl,Mna okhcb

5. Symbol wg SWW
cz.d.a. — 1331-11,
cz. — 1331-42.



