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NORMA BRANZOWA BN 68
. - r
HUTNICTWO Analiza chemiczna odpadow 0803-09
METALI . .
NIEZELAZNYCH metalurgicznych metali
niezelaznych
Grupa katalogowa 0359
1. WSTEP cd. tablicy
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sa meto- ifTiia Meto-
. . : " § . lub klasa Zakres da
dy analizy chemicznej odpadéw metalurgicznych metali Pier- adpadty we |Sosows- G
niezelaznych wg PN-76/H-15716/00 + 07, obejmujace . | wiastek Mol PN-76/ | nia, % |czania
oznaczanie zawartosci miedzi, cyny, antymonu, {lowiu, H-15716/01 + 07 wg
niklu, cynku, magnezu, glinu, chloru i kwasu siarko- 1 P 3 4 s
wego. ‘ )
1.2. Zakres stosowania metod Cynk polarograficzna klasa 02.02.1 |od 0,01] 2.6.1
Grupa Meto- do L2
lub klasa Zakres | da miareczkowa komp-| grupy 06.01 od 5 2.6.2
Pier- M ) odpadéw wg |stosowa-| ozna- leksometryczna 1 06.02 do 98
; etoda : .
wiastek PN-76/ nia, % |czania ) . .
H-15716/01 = 07 - miareczkowa Galet- grupy 06.01 od 5 2.6.3
tiego (zastepcza) 1 06 do 98
1 2 3 4 5 A
Magnez miareczkowa komp-| grupa 05.01 od 15 2.7
Miedz elektrohityczna grupy 01.01, od 0,2 | 2.1.1 leksometryczna do 98
01.02, 01.03 | do 98 = T — TI—— :
$02.01 do 02.05 in miareczkowa komp- asa 04.01. od 50 2.8.1
leksometryczna do 04.01.4 do 98
polarograficzna klasa 03.01.1 od 0,2 | 2.1.2 T
do 1.0 gazomiernicza klasa 04.01.5 od 10 282
- ~ Jdo 30
C iareczkowa  jodo- 01.03 d 0,5 | 2.2.1 < B
¥ mlarec'z tw“ PR BILRY oc Chior miareczkowa arge-| klasa 06.01.3 }od I 2.9
metryczna 1 03.01 do 60 _ .
niometryczna “ldo 6
fotometryczna z fe-| klasy 06.02.4 |od 0,01] 2.2.2 Kwas areczk kali- I ki 06.02 i
npleflpaeasn P 06.02.5 do 0.1 (way miareczkowa alkali- klasy 6.02.4 fod 0,5 | 2.10
siarkowy [ metryczna i1 06.02.5 do 8
Antymon | miareczkowa  bro-} klasy 03.01.5, |od 0,2 | 2.3
mianometryczna 07.02.1, do 50 1.3. Normy zwigzane
97-01-2 PN-76/H-15716/00 Surowce wtérne metali niczelaz-
| 17.02.2 nych. Odpady metalurgiczne
Olow miareczkowa komp-| grupa 03.01 od 5 24.1 PN-76/H-15716/01 Surowce wtorne metali niezelaz-
lekcanmigtryoana z “’ygatk‘e"f do 98 nych. Odpady metalurgiczne miedzi i stopoéw miedzi
g;dglof;)'()il.gzrulpy PN-76/H-15716/02 Surowce wtérne metali niezelaz-
07.01 do 07.03 nych. Odpady metalurgiczne niklu i stopéw niklu
- PN-76/H-15716/03 Surowce wtérne metali niczelaz-
polarograficzna kiasy 03.01.2 {od 0,2 | 24.2 . . . . .
© 03.01.3 do 1.5 nych. Odpady metalurgiczne cyny 1 stopow cyny
PN-76/H-15716/04 Surowce wtOrne metali niezelaz-
Wil wagowa z dwumety- { grupy 02.01 doj od | s nych. Odpady metalurgiczne aluminium 1 stopow
loglioksymem 02.05 do 98 e T paty = . S
aluminium
Zjednoczenie Go6rniczo-Hutnicze Metali Niezelaznych
Ustanowiona przez Zjednoczenie Goérniczo-Hutnicze Metali Niezelaznych dnia 13 sierpnia 1968 r.
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PN-76/H-15716/05 Surowce wtérne metali niezelaz-
nych. Odpady metalurgiczne magnezu 1 stopow
magnezu

PN-76/H-15716/06 Surowce wtorne metali niezelaz-
nych. Odpady metalurgiczne cynku 1 stopoéw cynku

PN-76/H-15716/07 Surowce wtoérne metali niezelaz-
nych. Odpady metalurgiczne ofowiu 1 stopdéw otowiu
1.4. Postanowienia ogodlne '
1.4.1. Czysto$¢ odczynnikow. Jezeli w szezegdtowych

zestawieniach odczynnikéw nie podano inaczej, nalezy

stosowa¢ odczynniki o stopniu czystosci ,czysty do
analizy* (cz.d.a) 1 wodg destylowang.

1.4.2. Odwazka. W przypadku analizowania odpadu
rozdzielonego w trakcie przygotowania probki labora-
toryjnej na trakcj¢ metaliczng 1 niemetaliczna, w od-
wazce nalezy uwzgledni¢ proporcjonalny udziat oby-
dwoch frakeji. Probki odpadéw pobrane do analizy,
z wyjatkiem odpadow klasy 06.01.3; 06.02.4 1 06.02.5
nalezy wysuszy¢ w temperaturze 105 £5°C.

1.4.3. Doktadnos¢ wazenia. Jezelt nie podano inacze),
nalezy wazy¢ z dokladnosciy:

do 2 g — 0,6002 g,

powyzej 2 g do 5 g — 0,001 g,

powyzej S g — 0,01 g.

1.4.4. Wynik. Za wynik oznaczama nalezy przyjad
Srednig arytmetyezng co naymnicj dwoch rownoleglych
oznaczan o rozbiezno$ciach nie przekraczajacych do-
puszczalnych roznic ustalonych dla poszezegdlnych me-
tod i zawarto$ct picrwiastkow. ‘

2. METODY OZNACZANIA

2.1. Oznaczanie zawartosci miedzi

2.1.1. Metoda elektrolityczna dla odpadéw grup 01.01;
01.02; 61.03 i 02.01 do 02.05

2.1.1.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczanic probki
w kwasie azotowym z dodatkiem kwasu fluorowodoro-
wego | wydzielenie mtedzi na katodzie podczas elektro-
lizy zakwaszonego roztworu soli micdzianych.

2.1.1.2. Aparatura. Urzadzenia do elektrolizy z para
elektrod platynowych.

2.1.1.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy (1.4), roztwor 1

b) Kwas starkowy (1.83), roztwor 1+

¢) Kwas fluorowodorowy, rozitwor 10-procentowy.

d) Alkohol etylowy, 96-procentowy lub aceton.

e) Mocznik lub siarczan hydrazyny, roztwor S-pro-
centowy.

2.1.1.4. Wykonanie oznaczania

a) Odpady nie zawierajace krzemu. Odwazy¢ 10 g
probki do zlewki pojemnosci 400 cm’ i rozpuscié
w100 c¢cm?® roztworu kwasu azotowego (1+1), lekko
ogrzewajgc 1 odparowac roztwor do gestosci syropu.
Roztwér rozcienczyé gorgea woda do objetosci 200 cm?
gotowac w ciggu 10 min, nastgpnie ochtodzi¢, przeuiesc
do kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm?, dogdad
550 cm® roztworu kwasu siarkowego (1+1), ochtodzié,
uzupetni¢ wodg do kreski 1 wymieszac. Cz¢$¢ roztworu
przesaczy¢ przez suchy, twardy sagczek do kolby stozko-

wej pojemnosci 250 ¢cm® 1 w zalezno$ci od zawartosci
miedzi przenies¢ do zlewki pojemnosci 420 cm’:

do 5.0% — 100 c¢cm’® roztworu,
powyzej 5,0% — 50 cm?® roztworu.
Roztwor rozcienczy¢ woda do objgtosci 200 cm’, ogrzad
do temperatury 60 do 80°C 1 poddaé elektrolizie, prze-
puszczajac prad o nat¢zenin 1,5 = 2 A 1 napigciu
2 + 3V, przy cigglym mieszaniu elektrolitu. Zlewke
nakry¢ dwoma potowkami szkietka zegarkowego. Po
wydzieleniu miedzi na katodzie (odbarwieniu si¢ roz-
tworu lub zmianie zabarwienia roztworu na jasnozielo-
ny) optukac szkietka zegarkowe 1 $cianki zlewki woda,
dodaé 5 e¢m? roztworu mocznika lub siarczanu hydra-
zyny i prowadzic¢ elektroliz¢ przy natgzeniu pradu 0,5 A
w ciggu 10 min. Catkowite wydzielenie miedz1 spraw-
dzi¢ zanurzajgc giebie) katodg 1 obserwujac $wiezo za-
nurzong c¢zg¢$é. Jezeli po uplywie 10 min nie wydzieli sig
miedz, elektrolizg uwaza¢ za zakonczona.
W przeciwnym razie elektroliz¢ nalezy prowadzi¢ jesz-
cze przez kilka minut 1 ponownie sprawdzi¢ catkowite
wydzielenie sig miedzi. Po zakonczone) elektrolizie, nie
przerywajac doptywu pradu, szybko usungc¢ zlewke z
elektrolitem, a na jej miejsce podstawi¢ kolejno dwie
ztewki z woda. Doplyw pradu wylaczyé, katod¢ odtg-
czy¢ i optukaé alkoholem etylowym lub acetonem. Su-
szy¢ w ciggu 3 +— 5 min w temperaturze 100 do 105°C
i po ostudzeniu w eksykatorze zwazy¢ (miedZ powinna
wydzieli¢ sie na katodzie w postaci sciste] rozowej war-
stwy).

nalezy

b) Odpady’ zawierajace krzem. 10 g probki umiescic
w parownicy platynowe) pojemnosci 200 cm? i rozpus-
ct¢ w 100 cm? roztworu kwasu azotowego (1+1) z do-
datkiem 8 cm® kwasu tluorowodorowego, lekko ogrze-
wajac. Roztwor odparowaé do gestosct syropu, ochio-
dzi¢, dodaé¢ 30 ¢m? roztworu kwasu azotowego (1+1),
rozeienczy¢ gorgcg wodg, gotowad w citggu 10 min
1 postgpowac dalej wg a).

2.1.1.5. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ miedz (X))
obliczy¢ w procentach wg wzoru

(1)
b
X;=—-100
, a
w ktorym:
b — masa micdzi wydzielona na katodzie, g,
a — odwazka probki odpowiadajaca pobranej do

oznaczania czgsci roztworu, g.
2.1.1.6. Dopuszczalne roznice miedzy wynikami réw-
nolegtvch oznaczan nic powinny przekracza¢c — przy

zawartosct miedzi;

od 0,2do 0,5% — 0,03%,
powyze] 0,5 do 1,0% — 0,05%,
powyzej 1,0 do 3,0% — 0,07%,
powyzej 3,0 do 10,0% — 0,10%,
powyzej 10,0 do 30,0% — 0,15%,
powyzej 30,0 do 60,0% — 0,20%,
powyzej 60,0 do 90,0% — 0,30%,

- powyzej 90,0% — 0,40%.
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2.1.2. Metoda polarograficzna dla odpadow klasy
03.01.1

2.1.2.1. Zasada oznaczanii. Koznuszczenie probki w
mieszaninie kwasu bromowodorowego 1 bromu, oddsie-
lenie antymonu i cyny w postaci lotnych bromkow.
a olowiu w postaci siarczanu olowiawego. Polarogra-
ficzne oznaczanie miedzi w $rodowisku amoniakalnym.

2.1.2.2. Aparatura. Polarograt z pelnym wyposaze-
ntem. . '

2.1.2.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18).

b) Kwas azotowy (1.4), roztwdr 142

¢) Kwas siarkowy (1,83), roztwér 1+1.

d) Kwas bromowodorowy (1,49).

¢) Amoniak (0,91).

{3 Brom.

g) Mieszanina do rozpuszczania: 4 czgéci kwasu sol-
nego (1,18), 4 czgsc1 kwasu bromowodorowego (1,49)
a 1 czgs¢ bromu.

h) Chlorek amonowy.

1) Siarczyn sodowy krystaliczny.

i) Zelatyna, roztwoér 0,5-procentowy, §wiezo przy-

gotowany.
- k) Roztwér podstawowy: 53 g chlorku amonowego
i 25 g siarczynu sodowego rozpu$ci¢ w 500 cm® wody.
Dodaé 50 cm?® roztworu zelatyny, 80 cm?® amoniaku
i rozcienczyé woda do objgtosci 1000 cm?.

1) Wzorcowy roztwor miedzi: 1 g miedzi o zawartos-
_ci minimum 99,96% Cu umiesci¢ w zlewce pojemnoscl
250 cm? 1 rozpusci¢ w 20 cm’ roztworu kwasu azotowe-

go (1+2), lekko ogrzewajgc. Po rozpuszczeniu zawart o§-
ci zlewki odparowaé do obj¢tosct 5 cm?, dodaé¢ 10 cm’®
kwasu solnego i odparowac¢ do sucha. Sucha pozosta-
10s$¢ ochtodzié, doda¢ 10 cm? kwasu solnego 1 ponownie
odparowac¢ do sucha. Ochtodzié¢ i rozpusci¢ w 25 c¢m?
kwasu solnego oraz 50 cm? wody. Po ochtodzeniu roz-
twor przenie$¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
1000 cm?®, dopetni¢ woda do kreski i wymieszac.

1 ¢cm?® roztworu zawiera | mg miedzi.

2.1.2.4. Wykonanie oznaczania. 2 g probki umiescié
w zlewce pojemnosci 400 ¢cm?® 1 doda¢ 20 cm?® mieszani-
. ny do rozpuszczenia. Po rozpuszczeniu probki roztwor
odparowaé do objetosci okoto 2 cm?. Pozostalo$é

ochtodzié, doda¢ 5 em? kwasu solnego, 1 cm? bromu .

i ponownie odparowac do obj¢tosct oketo 2 cm?. Odpa-
rowywanie z 5 c¢m? kwasu solnego 1 I ¢m? bromu
powtorzy¢ 4 — 5 razy do catkowitego usunigcia cyny.
Do ochtodzone] pozostatosct dodaé¢ 5 cm?® roztworu
kwasu siarkowego (1+1) i odparowaé do ukazania si¢
gestych  bialych par. Pozostatos¢ ochtodzi¢, doda¢
20 cm?® wody, ogrza¢ do wrzenia, ponownie ochtodzié
1 odsaczy¢ wydzielony starczan otowiawy przez twardy
sgczek, przemywajac go 4 — 5 razy maly ilo$cig zimnej
wody z dodatkiem kilku kropli roztworu kwasu siarko-
wego (1+1). Przesgez zbiera¢ w kolbie pomiarowej po-
jemnosci 100 cm?®, zoboj¢tni¢ amoniakiem, dodac jesz-
cze 15 em?® nadmiaru, wymieszaé, dopetni¢ woda do
kreski 1 ponownie wymiesza¢. Po 15 min przeniesc
25 cm?® roztworu do kolby pomiarowej pojemnosci

50 c¢m?®, dopelni¢ roztworem podstawowym do kreski

1 wymieszaé. Czg§¢ roztworu przenies¢ do naczynka

polarografic/nego ' przevrowadzi¢ pomiar rejestrujac
tale miedsz1 v zakresie potencjatow od -0,1 do -0,6 V
w odniesieniu do nasyconej elektrody kalomelowe;
(NEK). Rownoczed$nie wykona¢ rownolegte oznaczanie,
dodajgc do takiej samej odwazki wzorcowy roztwor

- miedzi w takiej 1loSci, aby wysoko$¢ fali odpowiadajgca

dodanej objgtosci roztworu znajdowata si¢ w zakresie

0,8 = 1,2 wysokoéci fali badanej probki.

2.1.2.5. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ miedzi (X3)
obliczv¢ w procentach wg wzort '

=20 500 (2)
> (H—h)-a }
w ktorym:
h — wysokos$¢ fali badanego roztworu, mm,

H — wysokosc fali badanego roztworu z dodatkiem
wzorcowego roztworu miedzi, mm,

b — zawarto$c¢ miedzi w dodanej objetosci roztwo-
ru wzorcowego, g,
a — odwazka probki odpowiadajgca pobranej do

oznaczania czg¢scl roztworu, g.
2.1.2.6. Dopuszczalne réznice migdzy wynikami row-
nolegtych oznaczan nie powinny przekraczaé — przy
zawarto$ci miedzi:
od 0,2 do 0,5% — 0,03%,
powyzej 0,5 do 0.7% — 0,04%,
powyzej 0,7 do 1,0% — 0,06%.
2.2. Oznaczanie zawartosci cyny
2.2.1. Metoda miareczkowa jodometryczna dla odpa-
dow grup 01.03 i 03.01 '
2.2.1.1. Zasada oznaczania. Przeprowadzenie zwigz-
kéw cyny w zwiazki rozpuszczalne poprzez stopienie
prébki nadtlenkiem sodowym oraz wodorotlenkiem so-
dowym. Wydzielenie cyny w postaci wodorotlenkow
na nos$niku zelazowym. Usunigcie antymonu, arsenu
i miedzi przez redukcjg¢ zelazem, wydzielenie cyny z roz-
tworu jej soli za pomoca aluminium, rozpuszczenie
w kwasie solnym i miareczkowanie roztworem jodu.

2.2.1.2. Aparatura. Nasadka Contat-Gockela napel-

" piona nasyconym na zimno roztworem kwasnego we-

glanu sodowego (NaHCO;).

2.2.1.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18) 1 roztwory I1+1, 1+3, 1+420.

b) Amoniak (0,91), roztwér 2+98.

¢) Nadtlenek sodowy.

d) Wodorotlenek sodowy. (
e) Jodek potasowy krystaliczny 1 roztwor 10-procen-
towy. ‘

f) Kwasny weglan sodowy, roztwor nasycony.

g) Chlorek cynkowy lub kwas salicylowy.

h) Chlorek zelazowy, roztwor: 10 g chlorku zalezo-
wego (FeCls - 6H,0) rozpuscié w 50 cm?® roztworu
kwasu solnego (1+1) 1 dopeini¢ woda do objgtosci
1000 ¢m’. }

i) Zelazo zredukowane wodorem.

j) Aluminium o zawartoé$ci minimum 99,99% Al,

- W postact wiorek.
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k) Cyna o zawartosci minimum 99,9% Sn w postaci
wiorek.

1) Skrobia rozpuszczalna, roztwor: 10 g skrobi roze-
trze¢ w malej ilosci wody. wia¢ do 1000 ecm® wrzacej
wody i gotowa¢ w ciggu 3 min. Po odstaniu si¢ plynu
w ciggu 12 h zla¢ klarowny roztwér znad osadu 1 doda¢
5 g chlorku cynkowego rozpuszczonego uprzednio
w 30 cm® wody lub 2,5 ¢ kwasu salicylowego.

1) Jod resublimowany, roztwory 0,2N; 0,IN: 60 ¢
jodku potasowego umieéci¢ w kolbie pomiarowe] po-
jemnoéci 1000 cm?, rozpusci¢ w matej tlosci wody 1 do-
dac 25,386 g jodu. Po rozpuszcezeniu sig jodu dopetnié
woda do kreski, wymieszac 1 odstawi¢ na 24 h, Roztwor
0,IN przygotowaé przez rozcienczenie odpowiednig
tloscig wody roztworu 0,2N.

Nastawianie miana: | g cyny rozpusci¢ w 100 cm?
kwasu solnego (1,18), ochtodzié, przenies¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 500 c¢cm?® i dopetni¢ woda do
kreski. 100 ¢cm? tego roztworu przenies¢ do kolby stoz-
kowej pojemnosci S00 cm?, doda¢ 40 ¢cm’ kwasu solne-
go (1,18), 2 = 3 g aluminium, natozy¢ nasadke Contat-
-Gockela 1 postgpowad dalej wg 2.2.1.4a).

Miano roztworu jodu<(K,) wyrazone w gramach cyny
na 1 cm?® obliczy¢é wg wzoru

0,2
Aol (3)
vV
w ktorym:
0,7 - ilo$¢ cyny zawarta w100 ¢’ roztworu od-
mierzonego do nastawienia miana. g,
Vo objgtodd reztworn zuzyta do minreczkowana,

cii.
2.2.1.4 Wykonanie ¢inaczania
a} Odpady grupy 01.03. Odwazy¢ 2 g probki 1 umies-
nikiowym pojemnosci 50 em’. Dodaé
%+ 10 g nadtenku sodowego 1 2 g wodorotlenku sodo-
wego. doktadnie wymicszaé 1+ przykry¢ jeszeze 2 g wo-
derotlenku sodowego. Tygiel wraz z zawartoscig ogrze-
wal na stabym plomicing palnika, wcelu usunigcia
wilgoct, w ciggu kilku minui. Z uwagl na szybki prze-
bieg reakept ogrzewad nud matym plomicaiem palnika
dmuchawkowego, trzvmajge @

cic w tvglu

voiel szezypeami 1 wolno
krecac nim nad shrajem ploniienia do calkowitego roz-
topienia zawartosct, starajac sig. aby plynna masa objg-
fa rownic? czasteezkn przvwarte do $cany tvgla. Pod
koniec stapiania podwyzszy¢ temperaturg ptomienia do
uzvskaunia jaspocrerwonego zabarwicnia stopu. W przy-
padku stapianta préby wopiecu muflowym, poczgtkowo
probe suszvé na brzegu rozgrzane muth picca. a na-
stepnie po zamknigciu pleca staprac probky woczasic
3 min w temperaturze 750 - 800°C. Stopiong probkg
w tyglu odstawic¢ na metalowy plvte do ostygnigeia do
temperatury od S+ 60°C. Umiescid tvaiel ze stop-
iong masg, w polozeniu poziomym, w zlewcee pojem-
nosci 400+ 600 cm’, do  ktorej uprzednio wlano
okoto 100 cin? gorgee] wody. Po zakoncezeniu gwattow-
nep reakejt 1 catkowitym wytugowaniu stopu ogrzewad
jeszeze w o temperaturze wizenia woczasie S min, wyjac
tygiel 1 doktadnie wymyc¢ gorgecym roztworem kwasu

solnego (1+1) i goraca wodg. Roztwor ogrza¢ az do
rozpuszczenia sie stopu. W przypadku niecatkowitego
rozpuszczenia sig stopu dodacd jeszcze kilka centymet-
réw szesciennych kwasu solnego (1,18) 1 dalej ogrzewac
az do otrzymania klarownego roztworu. W razie po-
trzeby roztwor odparowaé do objgtosci okoto 200 cm’,
dodaé¢ 5 = 8 cm® roztworu chlorku zelazowego, ostudzi¢
do temperatury 60 <+ 70°C, ostroznte doda¢ amoniaku
(0,91) do zobojetnienia i przejscia miedzi w zwigzek
kompleksowy o zabarwieniu blgkitnym. Roztwér pozo-
stawi¢ na tazni w temperaturze 70°C az .do skoagulo-
wania sie osadu. Osad odsgczy¢ przez Sredni saczek
i przemvé dwa razy roztworem amoniaku (2+98). Osad
z saczka sptukaé gorgeg wodg do zlewki, w ktdrej prze-
prowadzono stracanie. Pozostaly osad na saczku roz-
puscic w 50 cm?® gorgeego roziworu kwasu solnego
(1+1). zbicrajac roztwér z przemycia do tej sarnej zlew-
ki. Saczek przemy¢ jeszeze 3 — 4 razy roztworem kwa-
su solnego (1+20), doprowadzi¢ objgtos¢ do okoto
200 cm® 1 dodaé¢ 40 cm?® kwasu solnego (1,18). Do roz-
tworu dodawad porcjami 5 g zelaza 1 ogrzewad, unika-
jac wrzenia roztworu, tak aby stale wydzielat si¢ wodor.

- W razie potrzeby dodac jeszcze kilka gramow zelaza.

Po ukonczeniu redukeji (roztwdr winien mie kolor ja-
sno-zielony) odsgczyé wydzielona gabke antymonu i
miedzi wraz z pozostalym zelazem przez migkki sgczek
do kolby stozkowej pojemnosci 500 =+ 750 cm?, przemy-
wajac osad na sgczku 2 — 3 razy roztworem kwasu
solnego (1+3). Osad z saczkiem odrzucic. Do przesg-
czu dodaé 25 ¢cm® kwasusolnego (1,18), 2 = 3 g widr-
kéw aluminium, nalozyé nasadke Contat-Gockela na-
pelntona nasyconym roztworem kwasnego weglanu so-
dowego i odczckaé az przejdzie burzliwa reakcja. Kolbg
umicécié¢ na taini 1 ogrzewac aiz do rozpuszczenia si¢
gabki cynowej oraz catkowitego rozpuszezenia sig alu-
minium i odpedzenia wodoru. Nie zdejmujgc nasadki,
ktéra powinna by¢ stale napetnmiona roztworem kwasne-
go weglanu sodowego, ostudzi¢ zawartos$¢ kolby pod
strumieniem zimnej wody. Po ostudzeniu zdja¢ nasad-
ke, dodaé¢ 5 ¢cm’® 10-procentowego roztworu jodku po-
tasowego, S em’ roztworu skrobi 1 miareczkowac 0,1N
raztworem jodu do wystapicenia blgkitnego zabarwienia.

b) Odpady grupy 03.01. Odwazy¢ przy zawartosti
miedzi:
do 10,09% — 2 g prébki,
powyzej 10.0% — | g probki
i umicéeré w tyelu niklowym pojemnoset S0 em’. Dodaé
8 -+ 10 g nadtlenku sodowego. 2 g wodorotlenku sodo-
wego | przeprowadzié dalszy tok analityczny wg a),
a7 do momentu wvlugowania stopu 1 otrzymania kla-
rownego roztworu. Do roztworu doprowadzonego do
objetosel 200 em’ doda¢ 40 ¢m’ kwasu solnego (1,18)
oraz porcjami 5 g ?clazag’ ogrzewaé unikajgc wrzenia,
tak aby stale wydzielal si¢ wodor. Dalej postgpowac
we a). Miarcczkowad przy zawartosciach cyny
do 10,0% — 0O.IN,
powyze] 10,0% — 0.,2N
roztworem jodu do wystapienia bigkitnego zabarwienia.
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2.2.1.5. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ cyny (X3)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

x, =~ % 100 (4)
a
w ktorym:
V — objetosé roztworu jodu zuzyta do miareczko-
wania, c¢m?,
K — miano roztworu jodu wyrazone w gramach
cyny na | cm? roztworu,
a — odwazka probki, g.
2.2.1.6. Dopuszczalne réznice migdzy wynikami réw-
nolegltych oznaczan nie powinny przekraczaé — przy
zawartoScl cyny:
od 0.5+ 20% — 0,05%,
powyzej 2,0 = 50% — 0,10%,
powyzej 5.0 = 10,09 — 0,15%,

powyzej 10,0 <+ 20,0% — 0.20%.

powyzej 20,0 =+ 40.0% — 0.30%.

powyze) 40.0% — 0.40%.

2.2.2. Metoda fotometryczna dla odpadow Kklasy
06.02.4 i 06.02.5 '

2.2.2.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki
w kwasie siarkowym. ekstrakcyjne wyodrgbnienie kup-
feronianu cyny chloroformem, utworzenic barwnego
kompleksu z fenylotfluoronem i fotometryczny pomiar
ekstynkcji roztworu przy dlugodci fali 500 nm.

2.2.2.2. Aparatura. Fotometr lub fotokolorymetr
z kompletnym wyposazZeniem.

2.2.2.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy (1,83) 1 roztwory I+1, 10-procen-
towy.

b) Kwas azotowy (1.4) 1 roztwory 1+1, 0,5N.

¢} Kwas winowy, roztwdr S-procentowy.

d) Amoniak (0,91) i roztwory 1+1, 1+20.

¢) Nadtlenek wodoru, roztwor 30-procentowy.

f) Wodorotlenek sodowy, granulki i roztwor S-pro-
centowy.

g) Nadmanganian potasowy, roztwdr 0,IN.

h) Azotan amonowy.

1) Kupferon, roztwor l-procentowy.

1) Chloroform.

k) Zelatyna, roztwdr 0,5-procentowy.

1) Fenoloftaleina, roztwoér l-procentowy w alkoholu
etylowym.

1) Fenylofuloron, roztwoér 0,03-procentowy w alko-
holu etylowym zawierajgcy 2 cm® kwasu siarkowego
(1,83) w 100 cm’® roztworu.

m) Wzorcowe roztwory cyny:

Roztwér A: 0.1 g cyny o zawartosct minimum 99,99%
Sn umiesci¢ w kolbie stozkowe] pojemnosci 250 ¢m?
1 rozpusci¢c w 10 em? kwasu siarkowego (1,83). Roz-
twor  przenie$¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
1000 ¢m?, uzupeini¢ woda do kreskt 1 wymieszac.

| cm?® roztworu A zawiera 0,1 mg cyny.

Roztwor B: 50 cm’® roztworu A przenies¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 500 cm’, uzupehi¢ 10-pro-
centowym roztworem kwasu siarkowego do kreski i wy-
mieszac.

1 ¢cm ? roztworu B zawiera 0,01 mg cyny.

2.2.2.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do pigciu
kolb pomiarowych pojemnosci 25 em?® odmierzy¢ ko-
lejno 0.5; 1,0; 2,0: 3,0; 4,0; 5,0; i 7,0 cm? wzorcowego
roztworu cyny B. Roztwory w kolbach uzupeini¢ woda
do objetosci okoto 10 cm?®, doda¢ krople roztworu
fenoloftaleiny 1 zobojgtni¢ roztworem amontaku (1+1)
do stabo rézowego zabarwienia. Odmierzy¢ z biurety
po 1,6 cm® roztworu kwasu siarkowego (1+1), ochlo-
dzi¢, dodaé 2.5 c¢cm’® roztworu zelatyny oraz 5 cm’
roztworu fenylofluoronu. Roztwor uzupelni¢ wodg do
kreski, wymieszac i odstawi¢ na 20 min. Po uptywie te-
90 czasu cze$¢ roztworu przenies¢ do kuwety odpo-
wiedniej grubosci 1 zmierzyé ckstynkcje roztworow
w odniesieniu do przygotowanego rownolegle roztworu
Slepej probki, stosujac lampe wolframowa i filtr o ma-
ksymalnej przepuszczalnosci 500 nm. Krzywg wzorco-
wa wykresli¢ odktadajac na osi odcigtych zawartosci
cyny, a na osi rzednych odpowiednie wartosci ekstynk-
CJi rOZtworow.

2.2.2.5. Wykonanie oznaczania. 1 g probki umiescié
w kolbie stozkowej pojemnosci 300 cm?® i rozpuscié
w 20 cm® kwasu siarkowego (1,83). Roztwor odparo-
waé do gestosci syropu, dodaé 100 cm® wody, pare
kropli roztworu nadtlenku wodoru, zagotowac 1 ochto-
dzi¢. Po ochtodzeniu wytracié wodorotlenki amoniakiem
(0,91), dodajac go w nadmiarze az do rozpuszczenia
wodorotlenku cynku i ponownie zagotowac. Osad od-
sgczy¢ i przemyé roztworem amoniaku (14+20). Prze-
myty osad przenie$¢ do zlewki, rozpusci¢ w 10 cm?
roztworu kwasu siarkowego (1+1), doda¢ parg kropli
roztworu nadtlenku wodoru, zagotowa¢ i1 ochtodzic.
Po ochtodzeniu doda¢ wodorotlenku sodowego w gra-
nulkach do wytracenia osadu i zagotowac¢, a nastgpnie
odsaczy¢é do kolby stozkowej pojemnosct 300 cm’,
Osad na sgczku przemy¢ S-procentowym roztworem
wodorotlenku sodowego. Przesgcz wygotowa¢ do mate]
obigtosci, doda¢ 8 cm® roztworu kwasu winowego,
zobojetni¢ roztworem kwasu azotowego (1+1) do od-
barwienia fenoloftaleiny, doda¢ 6,5 cm® kwasu azoto-
wego (1+1), przenies¢ do kolby pomiarowej pojem-
nosci 100 cm?®, dopetié woda do kreski i wymieszac.
Do rozdzielacza pojemnosci 100 ¢cm’ odmierzy¢ pipe-
ta 5 cm’® roztworu, uzupehié objgtosé do 50 cm’,
0.5N roztworem kwasu azotowego, nastgpnie dodac
kilka kropli roztworu nadmanganianu potasowego do
stabego rézowego zabarwienia, 4 cm’ roztworu kupfe-
ronu, 10 ¢m?® chloroformu 1 ekstrahowac cyn¢ na-
tychmiast. wstrzasajac przez minutg. Oddzieli¢ warstwg
chloroformowg do zlewki pojemnoset 100 em?, a czyn-
noé$¢ ekstrakcji powtorzy¢ jeszeze dwukrotnie, dodajge
kazdorazowo 4 ¢m?® roztworu kupferonu i 5 em’® chlo-
roformu. Polaczone frakcje chloroforinowe zebrac
w rozdzielaczu pojemnos$ci 100 cm’, przemy¢ wytrzg-
sajac przez 1 min 20 cm® 0,5N roztworu kwasu azoto-
wego i 30 cm’ wody. Warstwg chloroformowg prze-
nieé¢ do zlewki pojemnosci 100 cm’, doda¢ 5 cm’
kwasu azotowego (1,4), ogrzewal w celu odpe¢dzenia
chloroformu, doda¢ 5 ¢cm?® roztworu kwasu siarkowego
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(1+1) 1 odparowa¢ do objgtosci nie wiekszej
niz 0,5 cm?.

W przypadku zabarwienia sie roztworu w czasie od-

parowania usungc¢ je przez dodanie kilku krysztatow
- azotanu amonowego.
Po ochtodzeniu doda¢ 5 c¢cm?® roztworu kwasu wino-
- wego, usungé pozostale tlenki azotu przez gotowanie
w ciggu 2 = 3 min. Ponownie ochtodzi¢ 1 zobojgtnié
roztworem amoniaku (1+1) wobec kropls fenoloftaleiny
do stabo rézowego zabarwienia. Roztwor przenie$é do
kolby pomiarowej pojemnosci 25 cm’® 1 dalej postgpo-
waé wg 2.2.2.4.

2.2.2.6. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ cyny (Xy)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

b g
Xy =—-100 _ (5)
a
w ktorym:
b — ilo$¢ cyny odczytana z krzywej wzorcowej, g,
a — odwazka probki odpowiadajgca czeséci roztwo-

ru pobrane] do oznaczania, g.

2.2.2.7. Dopuszczalne réznice migdzy wynikami row-
noleglych oznaczan nie powinny przekracza¢ — przy
zawartosci cyny:

od 0,01 do 0,05% — 0,004%,

powyzej 0,05 do 0,1% — 0,006%.

2.3. Oznaczanie zawartosci antymonu w odpadach kla-
sy 03.01.5; 07.02.1; 07.01.2 i 07.02.2

2.3.1. Zasadu ozmaczania. Rozpuszczenie probki
w kwasie siarkowym lub przeprowadzenie antymonu
w zwigzki rozpuszczalne poprzez stopienie z nadtlen-
kiem sodowym oraz wodorotlenkiem sodowym, oddzie-
tenpde antynonu od  przeszkadzajgeych pierwiastkow
i miareczkowanie soli antymonu trojwartos$ciowego roz-
tworem bromeinu potasowego.

2.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny ¢1,18) 1 roztwor 1+1.

b) Kwas azotowy (1.4).

¢) Kwas starkowy (1,83) i roztwor 1+1.

d) Nadtlenck sodowy.

¢) Wodorotlenek sodowy, w granulkach 1 roztwory
20-procentowy 1 2-procentowy.

f) Siarczan potasowy.

g} Siarczyn sodowy.

h) Oran7 metylowy, roztwér 0,1-procentowy.

1) Bromian potasowy, roztwory 0,1N; 0,05N 1 0.02N:
2,7836 g bromianu potasowego, wysuszonego uprzed-
nio. w temperaturze 105 £5°C do statej masy, umiescié
w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 cm? i rozpuscié
w wodzie, dopetni¢ woda do kreski i 'wymieszaé. Miano
roztworu nastawi¢ na antymon (99,99%).

Mozna przyqad miano teoretyczne: 6,088 mg anty-
monu na 1 om’. Roztwér 0,05N 1 0,02N przygotowad
przez rozeiefczenie 01N roztworu odpowiedniy ilodciy
wody.

2.3.3. Wykonanie oznaczania

a) Odpady klasy 03.01.5. Odwazy¢ 0,5+ 1 g probki
do kolby stozkowej pojemnosci 500 cm?®. Dodaé 15 em?
kwasu siarkowego (1,83) 1 2+ 3 g siarczanu potasowe-

go 1 ogrzewal az do zupeinego rozlozenia probki, co
poznaje si¢ po zbieleniu osadu i zniknigciu ciemnych
czgstek. Roztwor ochtodzi¢, dodaé 10 em? wody, 75 cm?
kwasu solnego (1.18) 1 | g starczynu sodowego. Roz-
twor odparowa¢ do okoto '/3 pierwotnej objetosci,
w celu usunigeia arsenu. Po ochtodzeniu rozcienczyé
wodg do objetosct okoto 300 em?, ogrzaé do temperatu-
ry 80 =+ 90°C 1 miareczkowad¢ 01N roztworem bromia-
nu potasowego w obecnosci 2 =+ 3 kropli roztworu
oranzu metylowego jako wskaznika. Koniec miareczko-
wania poznaje si¢ po odbarwieniu roztworu. '

b) Odpady klasy 07.02.1; 07.01.2 i 07.02.2, Odwazy¢
0,5 == 2 g probki do tygla niklowego, zmieszac z 6 + 8 g
nadtlenku sodowego, 2 g wodorotlenku sodowego
1 przykry¢ jeszcze 2 g wodorotlenku sodowego. Tygiel
wraz z zawarto$cig ogrzewac na stabym plomieniu pal-
nika w celu usunigcia wilgoci w ciggu paru minut.
Z uwagi na szybki przebieg reakeji ogrzewadé nad ma-
tym plomieniem palnika dmuchawkowego, trzymajgc
tveiel szezvpcami 1 wolno krecge nim nad skrajem
ptomienia do catkowitego roztopienia zawartosci, stara-
jac si¢ aby ptynna masa objg¢la roéwniez czasteczki przy-
warte do Sciany tygla. Pod konitec stapiania podwyzszy¢
temperatur¢ ptomienia do uzyskania jasnoczerwonego
zabarwienia stopu. W przypadku stapiania probki
w pieccu muflowym poczatkowo probke suszy¢ na brze-
gu rozgrzanej mufli pieca, a nastgpnie po zamknigeiu
pieca stapiaé probke w czasie 5 min w temperaturze
750 <+ 800°C. Stopiona probk¢ w tyglu odstawié¢ na
metalowa plytg do ostygnigeia do temperatury od 50 =+
60°C. Umicsci¢ tygiel ze stopiong masag w polozeniu
poziomym, w zlewce pojemnosci 400 = 600 c¢cm’, do
ktorej uprzednio wlano okoto 100 em’ gorgcej wody.
Po zakonczeniu burzliwej reakeji 1 catkowitym wytugo-
waniu stopu, tygiel wyjaé 1 dokladnie wyptukaé gorg-
cym roztworem kwasu solnego (1+1) 1 gorgeg wodg.
Do roztworu dodaé kwasu solnego (1,18) do catkowite-
go zoboj¢tnienia 1 25 cm? nadmiaru. Roztwor ogrza¢ do
catkowitego rozpuszczenia st¢ osadu. W przypadku nic-
catkowitego rozpuszczenia si¢ stopu dodac jeszeze kilka
centymetrow szesciennych kwasu solnego (1,18) 1 dalej
ogrzewaé do wyklarowania si¢ roztworu. Roztwor prze-
nie$¢ do kolby stozkowej pojemnosct 750 ¢cm?, przemy-
wajac zlewk¢ wodg, ogrzaé¢ do temperatury 60 — 80°C
1 wysyci¢ siarkowodorem. Po opadnigciu osadu odsy-
czy¢ siarczki metali przez twardy sgczek 1 przemyc
3 + 4 razy wodg siarkowodorowg. Osad z sgczka
sptukac¢ do tej samej kolby. w ktorej przeprowadzono
stracanie. maly iloScig gorgce] wody 1 doda¢ 30 c¢m’
20-procentowego wodorotlenku sodowego
i tugowaé w temperaturze bliskiej wrzenia w ciggu 0,5 h.
Pozostaty osad odsgczvé przez ten sam sgezek, przemy¢
2 — 3 razy gorgcym 2-procentowym roztworem wodo-
rotlenku sodowego, zbicrajgc przesgcz do kolby stozko-
wej pojemnosci 750 ¢cm®. Do roztworu dodac¢ 40 ¢m’
roztworu kwasu siarkowego (1+1), 2 — 3 krople kwasu
azotowego (1.4) 1 odparowa¢ az do wyklarowania sig
roztworu. Do ochlodzone] pozostatos$ci doda¢ 100 +
150 cm * wody, 50 cm?® kwasu solnego (1,18) 1 2 g siar-

roztworu
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czynu sodowego. Roztwdr odparowac do '/5 pierwotne;j
objetoscl, rozcienczy¢ woda do objetosci 200 + 300 cm?
1 ogrzac roztwor do temperatury 80 -+ 90°C. Miareczko-
wacé roztwdr przv zawarto$ci antvmonu:
od 0,2 do 2,0% — 0,02N,
powyzej 2,0 do 10,0% — 0,05N,
powyze) 10,0% — O,IN.

roztworem bromianu potasowego w obecnoSct 2 <+ 3

kropli roztworu oranzu metylowego jako wskaznika.
Koniec miareczkowania poznaje si¢ po odbarwieniu
roztworu.

2.3.4. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ antymonu (Xs)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

Xg = 5 - 100 (6)
w ktorym: o
V' — objgtos¢ roztworu bromianu potasowego zuzy-
ta do miareczkowania, cm?,
K — miano roztworu bromianu potasowego wyra-

zone w gramach antymonu na 1 cm?’,
a — odwazka prébki, g.
2.3.5. Dopuszczalne réznice miedzy wynikami réwno-

legtych oznaczan nie powinny przekraczaé — przy za-
wartoscl antymonu:
od 0,2 do 1,0% — 0,03%,

powyzej 1,0 do 5,0% — 0,06%,

powyzej 5.0 do 10,0% — 0,10%,

powyzej 10,0 do 30,0% — 0,15%,

pow z¢| 30.0% — 0.25%.

2.4. Oznaczanie zawartosci ofowiu

2.4.1. Metoda miareczkowa dla odpadéw grup 03.01
i 07.01 do 07.03 z wyjatkiem klas 03.01.2 i 03.01.3.

2.4.1.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki
w mieszaninie kwasu solnego i azotowego, wydzielenie
olowiu w postaci siarczanu, rozpuszczenie siarczanu
ofowiawego w octanie amonowym 1 miareczkowanie
kompleksonem Il wobec oranzu ksylenolowego przy
pH 55 = 6.5

2.4.1.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18).

b) Kwas azotowy (1.,4) 1 roztwér 1+1.

¢) Kwas siarkowy (1,83), roztwor 1+1 i 2-procen-
towy.

d} Mieszanina kwasow: 3 czeéelr kwasu solnego (1,18)
1 1 cze$¢ kwasu azotowegn (1.,4).

e) Kwas winowy, roztwodr S-procentowy.

f) Kwas octowy lodowaty (1,05).

g) Octan amonowy, roztwory l0-procentowy 12 pro-
centowy. Ustali¢ pH roztworu na 5,5+ 6,5 przy uzyciu
papierka uniwersalnego. W razie potrzeby dodac¢ odpo-
wiednig 1los¢ kwasu octowego lodowatego.

h) Oranz ksylenolowy w mieszaninie z chlorkiem
sodowym, w stosunku [+200 utartym w moZdzierzu
agatowym.

i) Oléw o zawarto$ci minimum 99.99% Pb, wiory.

) Wersenian dwusodowy dwuwodny (komplekson
111), roztwér 0,05N; 18,605 g kompleksonu 11T umiesci¢
w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 cm’, rozpusci¢
w wodzie, dopetni¢ woda do kreski 1 wymieszad.

Nastawianie miana: 0,1 g otowiu umiesci¢ w zlewce
pojemnosci 250 c¢m’, rozpuscié w 15 cm?® roztworu
kwasu azotowego (1+1) 1 odparowac do objgtosci okoto

2 cm’. Do ochtodzone] pozostatosci dodaé¢ 10 cm’

roztworu kwasu siarkowego (1+1) 1 odparowa¢ do bia-
tych par. Pozostato§¢ ochtodzié, sptuka¢ Scianki zlewk
maly iloScig wody, ponownie bdparowaé do biatych
par. Pozostato$¢ ochtodzi¢, dodaé¢ 100 cm?® roztworu
kwasu winowego, 5 c¢cm® roztworu kwasu siarkowego
(1+1) 1 zagotowac. Roztwor ochtodzi¢ pod strumieniem
zimnej wody i odstawi¢ na okres 2 h do opadnigcia osa-
du. Dalej postgpowaé wg 2.4.1.3.

Miano roztworu kompleksonu Il (K3) wyrazone w
gramach olowiu na 1 cm’ obliczy¢ wg wzoru

a
K, = b (7)
w ktorym:
a — odwazka olowiu, g,
V' — objetos¢ roztworu kompleksonu IT zuzyta do

miareczkowania, cm’.

2.4.1.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ przy zawar-
tosci olowiu:

od 50 do 200% — 1 g probki,

powyzej 20,0% — 0.5 g probki
i umiesci¢ w zlewce pojemnosci 600 cm?®. Doda¢ odpo-
wiednio 40 lub 20 ¢cm’ mieszaniny do rozpuszczania.
Po roztozeniu probki roztwor odparowaé prawie do
sucha. Do ochlodzonej pozostatosci dodaé 10 ¢cm? roz-
tworu kwasu siarkowego (1+1) 1 odparowa¢ do biatych
par. Ochlodzié, $cianki zlewki optuka¢ matg iloscig
wody i ponownie odparowac do biatych par. Pozosta-
lo§¢ po odparowaniu ochtodzi¢, doda¢ ostroznie
100 ¢cm? roztworu kwasu winowego, 5 cm® kwasu siar-
kowego (1,83) i zagotowac. Roztwdr ochtodzi¢ pod
strumientem zimnej wody 1 pozostawi¢ na okres 2 h.
Wydzielony osad siarczanu ofowiawego odsgczy¢ przez
twardy sgczek z dodatkiem miazgi sgczkowe], przemyc
2 — 3 razy 2-procentowym roztworem kwasu siarko-
wego 1 2 — 3 razy maly iloScig zimnej wody. Sgczek
7 osadem umiesci¢ w zlewce pojemnosci 400 cm?, do-
daé 50 cm?® 10-procentowego roztworu octanu amono-
wego 1 gotowaé do rozpuszczenia siarczanu ofowlawe-
go. Miazge oraz ewentualny osad odsgczy¢ przez Sredmi
saczek, kilkakrotnie przemy¢ gorgcym 2-procentowym
roztworem octanu amonowego. Miazge 1 ewentualny
osad odrzuci¢. Roztwor octanu olowiawego w ilosct od
150 do 170 ¢cm?® podgrza¢ do temperatury okoto 50°C.
doda¢ szczypte dobrze roztartego oranzu ksylenolowe-
go w mieszaninie z chlorkiem sodowym 1 miareczkowac
roztworem kompleksonu III do zmiany barwy z fiole-
towo-czerwone] na czysto zo0ttg.

2.4.1.4. Obliczanie wynikow. Zawartos$¢ otowiu (Xs)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

V-K

a

Xo = - 100 (%)
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w ktérym:

V' — objetosé roztworu kompleksonu 111 zuzyta do
miareczkowania, c¢m’,
K — miano roztworu kompleksonu IIl wyrazone
w gramach olowiu na 1 cm’,
a — odwazka probki, g.
2.4.1.5. Dopuszczalne roznice migdzy wynikami row-
noleglych oznaczan nie powinny przekraczaé — przy

zawartosci olowiu;
od 5.0 do 10,0% — 0,10%,
powyzej 10,0 do 20,0% — 0,20%,
powyzej 20,0 do 40,0% — 0,30%,
powyzej 40,09 — 0,40%.
2.4.2. Metoda polarograficzna dla
03.01.2 i 03.01.3 ,
2.4.2.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie préobki
w mieszaninie kwasu solnego, kwasu bromowodoro-
wego | bromu, oddzielenie przeszkadzajacych pierwiast-
kéw w postact lotnych bromkdédw, redukcja soli mie-
dziowych do miedzi metalicznej. Polarograficzne ozna-
czanie olowiu w $rodowisku kwasnym.

2.4.2.2. Aparatura. Polarograt z kompletnym wypo-
sazeniem,

2.4.2.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18) 1 roztwor 3N.

b) Kwas azotowy (1.4), roztwér 1+2.

¢) Kwas bremowodorowy (1,49).

d) Brom.

¢) Mieszaning do rozpuszezania: 4 czesci kwasu sol-
nego (1 1&8). 4 czeSer Kwasu bromowodorowego (1,49)
1! czes¢ bromu. Micszaning przygotowac przed roz-
puszczaniem. "

) Zelazo zredukowane wodorem, proszek.

) Zelatyna. 1oztwor 0,25-procentowy, $wiezo przy-
votowany

h) Wzorcowy roztwor otowiu: 1 g otowiu o zawar-
tosci minimum 99.99% Pb umicicié w zlewce pojem-
nosci 256 cm’ 1 rozpuscid w 25 cm? roztworu kwasu
azotowego (1+2), lekko ogrzewajac. Po rozpuszcezeniu
rawartosé zlewki odparowaé do objetosct okoto § em’,
ochtodzi¢, doda¢ 15 em?® kwasu solnego (1,18) i odpa-
rowac do sucha. Odparowywanie z 15 ¢cm? kwasu solne-
go (1,18) przeprowadzic jeszeze dwukrotnie. Suchg po-
zostatos¢ ochtodzi¢ i rozpusdei¢ w 50 cm? 3N roztworu
kwasu solnego. Roztwdr ochlodzi¢, przeniesé do kolby
pomiarowej pojemnosci 1000 cm?, dopelni¢ 3N roztwo-
rem kwast solnego do kreski i wymieszaé. | ¢cm® roz-
tworu zawiera | mg olowiu. “

2.4.2.4. Wykonanie oznaczania. 1 g probki umiesci¢
w zlewce pojemnosci 250 ¢cm?® 1 rozpuscié w15 ¢m?
mieszaniny do rozpuszezania, lekko ogrzewajge. Po
rozpuszezeniu probki roztwor odparowaé do objetoscet
okoto 2 ecm?, ochtodzié¢, dodaé¢ 5 cm? mieszaniny do rovz-
puszczenia 1 ponownic odparowac do objgtosc okoto
2 cm?. Odparowywanie powtdrzyé jeszcze 4 — 5 razy
w celu catkowitego -usunigcia cyny z roztworu. Po-
zostato$¢ po odparowaniu ochtodzié, dodad 5 cm?
kwasu solnego (1,18) i odparowa¢ prawic do su-
cha. Ponownie ochlodzié¢, dodaé¢ 50 em?® 3N roztworu

odpadéw klasy .

kwasu solnego, okoto 1 g Zelaza 1 ogrzewa¢ do tempe-
ratury 70 + 80°C, stale mieszajgc. Redukceje prowadzié
do momentu az wydzielajacy si¢ wodor odbarwi roz-
twor (redukcja zelaza™ do zelaza") i wydzieli sie miedz.
Roztwor ochtodzi¢, przesaczyC przez Sredni saczek,
zbierajagc przesgcz do kolby pomiarowej pojemnosci
100 cm?®. Osad przemy¢é 3 — 4 razy mala iloscia 3N
roztworu kwasu solnego. Do kolby doda¢ 5 ¢cm® roz-
tworu zelatyny, dopetni¢ do kreski 3N roztworem
kwasu solnego 1 wymieszac. Cz¢S¢ roztworu przelac do
naczynka polarograficznego 1 wykona¢ pomiar, reje-
strujgc fale otowiu w zakresie potencjaldw od 0,3 do
0,6 V w odniesieniu do nasyconej elektrody kalomelo-
wej] (NEK). Rownoczesnie wykonaé¢ rownolegte ozna-
czante, dodajgc do takiej samej odwazki wzorcowy
roztwor otowin w takiej 1losci, aby wysoko$¢ fali odpo-
wiadajgca dodanej objgtosci roztworu znajdowata sig
w zakresie 0,8 + 1,2 wysokosc fali badanej probki.

2.4.2.5. Obliczanie wynikow. Zawarto$¢ olowiu (X7)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

h-b
g = ————- 100
(H—h)-a
w ktorym:
h — wysoko$¢ tali badanego roztworu, mm,
H — wysokos¢ fali badanego roztworu z dodatkiem

wzorcowego roztworu otowiu, mm,
b — zawarto$¢ otowiu w dodanej objgtosci roztwo-
Il WZOrcowego, g,
a — odwazka probki, g.
2.4.2.6. Dopuszczalne réinice migdzy wynikami row-
nolegltych oznaczan nie powinny przekracza¢ — przy
zawartoSci otowiu:
od 0.2 do 0,5% — 0.04%,
powyzej 0.5 do 1,0% — 0.06%,
powyzej 1.0 do 1,50 — 0.,08%.

2.5. Oznaczanie zawartosci niklu w odpadach grup

62.01 do 02.08
2.5.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki

w mieszaninie kwasu solnego 1 azotowego, usunigcie
czesct nmierozpuszezalnych 1 miedzi, wydzielenie niklu
roztworem dwumetyloglioksymu w postaci krystalicz-
nego osadu dwumectyloglioksynianu niklawego.

2.5.2. Aparatura. Urzgdzeme do clektrolizy z parg
elektrod platynowych.

2.5.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18).

b) Kwas azotowy (1.4), roztwor 1+1.

¢} Mieszanina kwasow: 3 c¢zgscl kwasu solnego
(1,18): 1 czg$¢ kwasu azotowego (1.4).

d) Kwas siarkowy (1.83), roztwor 1+1 1 2+98.

¢) Kwas winowy, krystaliczny.

) Fluorek sodowy lub amonowy.

g) Weeglan sodowy, roztwdr nasycony na zimno.

h) Octan sodowy.

i) Mocznik lub siarczan hydrazyny, roztwor 5-pro-
centowy.

i) Dwumetyloglioksym. roztwor l-procentowy w al-
koholu etylowym.
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2.5.4. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ przy zawar-
tosci miedzi

od 1 do 5% — 5 g probki.

powyzej 5 do 20% — 2 g prébki,

powyzej 20% — | g probki
i umiesci¢ w zlewce pojemnosct 400 cm?. Doda¢ odpo-
wiednio 30; 20 lub 10 em?® mieszaniny kwasdw 1 rozpus-
ci¢ lekko podgrzewajac. Roztwor odparowac do objg-
tosct 2 + 5 cm?®. W przypadku niecatkowitego rozpusz-
czenia si¢ probki (ciemna pozostatos$c), dodac 2 + 3 g
fluorku sodowego lub amonowego, 10 cm?® kwasu azo-
towego (1,4) i powtdrnie ogrzewaé w ciggu 5 = 10 min.
Do ochtodzonego roztworu dodaé¢ 20 c¢cm’® roztworu
kwasu starkowego (1+1) 1 odparowaé do wydzielenia sig
biatych par. Ochtodzi¢, doda¢ ostroznie 10 cm® wody
i ponownie odparowaé do biatych par. Do ochtodzone)
pozostatosci dodaé¢ 100 cm® wody, ogrza¢ do wrzenia,
oziebi¢ 1 przenies¢ roztwodr do kolby pomiarowej po-
jemnosci 500 c¢m?, dopeini¢ wodg do kreski i wymie-
sza¢. Czeg$¢ roztworu odsgezy¢ przez twardy sgezek do
suchej zlewki. Czg¢$¢ roztworu, zawicrajacg nie wigce]
niz 100 mg niklu, przenies¢ do zlewki pojemnosci
400 cm?®, doda¢ 10 c¢m® roztworu kwasu azotowego
(1+1), rozcieficzy¢ woda do objetosci 150 cm® 1 poddac
elektrolizie przepuszczajac prad o natgzeniu 1,5+2 A
i napigciu 23 V, przy cigglym mieszaniu roztworu,

Roztwor, z ktorego usunigto miedz elektrolitycznie,
zoboj¢tnic¢ roztworem weglanu sodowego do pojawienia
si¢ trwalego zmg¢tnienia 1 rozpusci¢ w kilku kroplach
kwasu solnego (1,18). Doda¢ 2 + 3 g kwasu winowego,
ogrza¢ do temperatury 70 = 80°C 1 micszajge dodacd
ostroznie 20 <+ 30 c¢m?® roztworu dwumetyloglioksymu
oraz 5 g octanu sodowego. Roztwor ogrzewal przer
30 -+ 40 min na laznt wodnej 1 odsaczy¢ wydziclony
osad przez zwazony tygiel szklany G3 lub G4 z poro-
watym dnem. Osad przemy¢ wodg t suszy¢ w tempera-
turze 120°C do statej masy. Po ostudzeniu w eksyka-
torze zwazyd.

2.5.5. Obliczanie wynikow. Zawartosé niklu (X%)
obliczy¢ w procentach wg wzoru
b-0,2032
Xg=————-100 (10)
a
w ktorym:
b — masa osadu dwumetyloglioksynianu nikla-
wego, g,
0.2032 — zawartos¢ niklu w 1 g dwumetyloghoksy-
nianu niklawego,
a — odwazka préby odpowiadajaca pobrane;

do oznaczania czgscl roztworu, g.
2.5.6. Dopuszczalne réznice migdzy wynikami roOwno-
legtych oznaczan nie powinny przekraczaé przy zawar-
tosct niklu:
od 1 do 5% — 0,10%,
powyzej 5 do 10% — 0,15%,
powyzej 10 do 20% — 0,20%,
powyzej 20 do 40% — 0,25%,
powyze] 40 do 60% — 0,30%.

powyze] 60 do 80% — 0,40%,
powyzej 80% — 0,50%.

2.6. Oznaczanie zawartosci cynku

2.6.1. Metoda polarograficzna dla odpadéw Kklasy
02.02.1

2.6.1.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probk:
w mieszaninie kwasu solnego i azotowego, oddzielenie
czes$ci nierozpuszczalnych, odparowanie przesaczu do
sucha 1 rozpuszczenie pozostalosci w kwasie solnym.
Oddzielenie cynku na aniontcie Anex L (lub amberli-
cie IRA 400) t polarograficzne oznaczanie cynku w roz- -
tworze amoniakalnym.

2.6.1.2. Aparatura. Polarograf z pelnym wyposaze-
niem i kolumny wypetnione anionitem Anex L lub
amberhitem IRA 400. ‘

2.6.1.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18) 1 roztwor 2N.

b) Kwas azotowy (1,4).

¢) Mieszanina kwasoéw: 3 czesci kwasu solnego (1,18)
1 1 czes¢ kwasu azotowego (1.4).

d) Kwas siarkowy (1,83), roztwory 1+1 1 2+498.

e) Amoniak (0,91).

) Chlorek amonowy, staty.

g) Siarczyn sodowy, krystaliczny.

h) Dwumetyloglioksym, roztwor l-procentowy w al-
koholu etylowym.

i) Zelatyna, roztwor 0,5-procentowy, $wiezo przygo-
towany.

1) Roztwor podstawowy: 53 g chlorku amonowego
i 25 g siarczynu sodowego rozpusci¢ w 500 cm’ wody,
dodaé¢ S0 cm’® roztworu zelatyny, 80 c¢m’® amoniaku
i rozcienczyé woda do objetosci 1000 cm?.

k) Wzorcowy roztwor cynku: L5 g cynku o zawar-
tosct minimum 99.99% 7Zn umiesci¢ w zlewce pojemnos-
ci 250 c¢m?, rozpusci¢ w 30 cm® kwasu solnego (1.18),
przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 cm?,
dopetni¢ wodg do kreski i wymieszac.

I cm?® roztworu zawiera 0,5 mg cynku.

2.6.1.4. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 1 g probki
do zlewki pojemnosci 250 cm® doda¢ 10 cm® mieszaniny
kwasow i rozpuscié, ogrzewajac, a nastepnie odparowac
do sucha. Do ochlodzonej pozostatosci dodaé 5 cm’ roz-

“tworu kwasu siarkowego (1+1) i odparowaé do uka-

zania si¢ bialych par. Do ochlodzonej pozostatosci
dodaé § cm® wody, ogrza¢ do wrzenia, ponownie ochto-
dzié¢ i odsaczy¢ osad przez twardy saczek, przemywajac
go 4 — 5 razy roztworem kwasu siarkowego (2+98).
Przesagcz odparowa¢ do sucha unikajac przegrzania.
Suchg pozostalo$é rozpusci¢ w 150 cm’® 2N roztworu
kwasu solnego. Roztwdr wprowadzi¢ na kolumng wy-
pelniong anionitem Anex L (lub amberlitem IRA 400),
uprzednio zregenerowanym 200 cm’ 2N roztworu kwa-
su solnego i zalanego tym kwasem. Roztwor analizowa-
ny przepuszczaé z szybkoscig 1,5 == 2 cm’/min, uwaza-
jac przy tym, aby przez caly czas anionit byl zanurzony
w roztworze. Nast¢pnie przemyé kolumne 2N roztwo-
rem kwasu solnego 2z szybkoscia wyplywu 1,5 +
2 ¢cm®/min az do catkowitego wymycia niklu (préba
z dwumetyloglioksymem). Po odmyciu niklu wymy¢
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cynk 250 cm® wody z szybko$cig wyplywu 1.5 =

2 cm¥/min. Roztwér odparowaé do objetosct okolo
2 cm?®. ochtodzid, rozcienczy¢ roztworem podstawowym

| przenicéé w zaleznosei od zawartoscl cynku do kolb
pomiarowych:

od 0.01 do 0,19% — pojemnosci 25 cm’,
powyzej 0.1 do 0.5% — pojemnosci 50 cm’,
powvzej 0.5 do 1.0% — pojemnosci 100 cm’,

dopetnié¢ roztworem podstawowym do Kreski 1 wymie-
szaé. Po uplywic 10 min czg$¢ roztworu przela¢ do na-
czvnka polarograficznego i przeprowadzi¢ pomiar re-
jestrujgc fale cynku w zakresie potencjatow od 1 do
1,5 V w odniesieniu do nasyconej elektrody kalomelo-
we] (NEK). Réwnoczesnie wykonad rownolegle ozna-
czanie, dodajgc do takiej samej odwazki wzorcowy roz-
twor cynku w takiej ilosci, aby wysokos$¢ fali odpowia-

dajaca dodanej objgtosct roztworu znajdowala sie w za-

kresie 0.8 + 1,2 wysokosci fali badanej probki.
2.6.1.5. Obliczanie wynikow. Zawarto$¢ cynku (Xo)

obliczy¢ w procentach wg wzoru

h+b
Xg = -+ 100 (1
(H—h)-a
w Ktorym:
h — wysokos¢ fali badanego roztworu, mm,
H — wysokos¢ fali badancgo roztworu z dodatkiem

wzorcowego roztworu cynku, mm,
zawartose cvnkn w dodanej objgtodei roztworu
WZOTCOWELn, g,

a -— odwazky probki odpowiadajgca pobrane) do

oznaczania czgs$cl roztworu, g,

2.6.1 6. Dopuszezalne roznice miedzy wynikami riny-
noleglvch oznaczan nie powinny przekraczaé — przy
zawartoscr cynku:

od .01 do 0,05% — 0,005%.

powvze] (,05 do 0,10% — 0,010%,

powvze] 0.10 do 0.50% — 0,020%.

powyze] 0.50 do 1.50%0 -~ 0,040%.

2.6.2. Metoda miareczkowa kompieksomeirvezna dla
odpadow grup 06.01 i 06.02

2.6.2.1. Zasada Rozpuszezenie probki
w kwasach. oddeoelenie pierwiastkow przeszkadzajg-

h o

nznaczania.

cych, maskowanie miedzi tiosiarczanem i miareczkowa-
nie cynku roztworem wersenianu sodowego przy pH =
= 5.5 wobec oranzu ksylenolowcego.
2.6.2.2. Odczyaniki i roztwory
a)y Kwas solny (LIR). roztwor 1+1,
b) Kwas azotowy (1,40).
¢) Kwas sarkowy (1.83) 1 roztwédr 2-procentowy.,
d}y Amoniax (0.91).
¢) Nadtlenek wodoru, roztwor 30-procentowy.
) Chiorek amonowy.
g) iiuorek sodowy.
1) Hiosiarczan sodowy.

1) Oranz ksyienolowy (mueszanina z chlorkiem sodce-
wym w stosunku | 200),

1) Roztwor butorowy: 136 g octanu sodowego roz-
pusci¢ w 150 cm” wody i rozcienczyé woda do 1000 cm?.

k) Cynk o zowarto$ct minimum 99.99% Zn.

I} Wersenian dwusodowy, dwuwodny roztwér 0,1M:
37,210 g wersenianu umiesci¢ w kolbie pomiarowej
pojemnosci 1000 c¢cm’ rozpusci¢ w wodzie, dopetnié
wodg do kreski 1 wymieszac,

Nastawianie miana: 0,1 g cynku umiesci¢ w kolbie
stozkowej pojemnosci 500 ¢cm’. rozpuscic w 5 cm’ roz-
tworu kwasu solnego (1+1), doda¢ 200 c¢m?® wody,
20 ¢cm’ roztworu buforowego 1 miareczkowa¢ wobec
oranzu ksylenolowego do zmiany barwy z czerwono-
-fioletowe]j na czysto zotta. Miano kompleksonu I (K3)
wyrazone w, gramach na 1 cm’ obliczy¢ wg wzoru

a
Ky = — (12)
Ty
w ktorym:
a — odwazka cynku, g,
J — obijeto$¢ roztworu wersenianu zuzyta do mia-

reczkowania wzorcowego roztworu cynku, cm’.
2.6.2.3. Wykonanie oznaczania. 10 g probki umiesci¢
w kolbie stozkowej pojemnosci 500 cm?, zwilzy¢ woda,
rozpusci¢ w 100 cm® kwasu azotowego 1 gotowac¢ do od-
pedzenia tlenkow azotu. Roztwor po ochtodzeniu prze-
nie$¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 cm?®, do-
peini¢ woda do kreski 1 wymteszaé. W zaleznosci od za-
wartosct cynku w probee badane) odmierzy¢ pipety do
zlewki pojemnosct 400 cm?:

przy zawartosci powyzej 50,0% — 25 cm’ roztworu,
rzy zawarto$ci ponizej 50,0% — 50 cm’® roztworu

i odparowad roztwdr do sucha. Do pozostatosci dodac
5 em? kwasu starkowego (1,83), odparowad do odpgdze-
nia bialych par, ponownie doda¢ 5 cm? kwasu siarko-
wego, 150 cm? wody 1 zagotowadé. Po ochlodzeniu wy-
dzielony osad siarczanu otowiawego odsaczy¢ przez
twardy sgczek 7z dodatkicm miazgi sgczkowej. Osad na
sgczku przemy¢ 2 — 3 razy 2-procentowym roztworem
kwasu starkowego oraz dwa razy malg ilodcia zimne)
wody, zbierajgc przesgez do zlewki pojemnosci 600 cm’,
Przesgcz zagotowad, dodac¢ I cm?® roztworu nadtlenku
wodoru, 2 g chtorku amonowego 1 wytrgei¢ dwukrotnie
amoniakiem wodorotlenki. Po opadnigciu osad wodo-
rotlenkow odsaczy¢ przez migkki sgezek do kolby stoz-
kowe) pojemnosel 500 em?, przemy¢ kilkakrotnie gorg-
cg woda 7z dodatkiem chlorku amonowego 1 amoniaku.
Z przesaczu wygotowac amoniak. Po ochtodzeniu za-
kwasi¢ roztwor kilkoma kroplami kwasu solnego (1,18),
dodac¢ okoto 0.5 g tiosiarczanu sodowego do odbarwie-
nia roztworu, okoto 0.3 g fluorku sodowego, 10 cm?
roztworu butorowego, szczyptg oranzu ksylenolowego
i miareczkowadé roztworem wersenianu do zmiany bar-
wy z czerwono-fioletowe] na czysto z0ltg.

2.6.2.4. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ cynku (Xio)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

V-K

. a

Xio = 100 (13)

w ktorym:
V' — objgtos¢ roztworu wersenianu zuzyta do mia-
reczkowania, cm’,
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K — miano roztworu wersenianu wyrazone w gra-
mach e¢ynku na | ¢m? roztworu,
a — odwazka probki odpowiadajgca pobranej do

oznaczania czgsci roztworu, g.

2.6.2.5. Dopuszczalne réznice migdzy wynikami row-
nolegtych oznaczan nie powinny przekraczac przy za-
wartosct cynku:
od 5,0 do 10,0% — 0,20%,
powxgej 10,0 do 25,0% — 0,30%,
powyzej 25,0 do 50,0% — 0,50%,
powyzej 50,0% — 0,70%.

2.6.3. Metoda miareczkowa Galettiego dla odpaddéw
grup 06.01 i 06.02 (zastepcza)

2.6.3.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie prébki
w kwasach, odzielenie pierwiastkow przeszkadzajacych
1 miareczkowanie cynku roztworem zelazocyjanku po-
tasowego wobec wskaZnika molibdenianu amonowego.

2.6.3.2. OdczynniKi i roztwory

a) Kwas solny (1.18) i roztwdr 1+1.

b) Kwas azotowy (1.4).

c) Kwas siarkowy (1,83) 1 roztwér 1+1.

d} Amoniak (0.91).

e) Nadsiarczan amonowy.

f) Molibdenian amonowy. roztwor I-procentowy.

g) Oldw o zawarto$ci minimum 99,99%, wiory.

h) Cynk o zawartosci minimum 99.995%, wiory.

i) Zelazocyjanek potasowy, roztwor mianowany:
31 g zZelazocyjanku potasowego rozpuscié w wodzie,
przela¢ do kolby pomiarowe; pojemnosci 1000 cm?,
dopeini¢c wodg do kreski 1 wymiesza¢. Roztwor pozo-
stawi¢ przez 8§ <+ 10 dni i przed uzyciem przesgczyé.

Nastawianie miana: Odwazk¢ cynku w ilosci odpo-
wiadajace) zawartosci cynku w probee badanej umiescié
w kolbie stozkowej pojemnosci 1000 c¢m?®, rozpuscié
w roztworze zawierajgcym 20 ¢cm?® wody, 20 cm? kwasu
solnego (1,18) 1 5 cm’ roztworu kwasu siarkowego
(I+1).

Po rozpuszczeniu roztwor zobojetni¢ amoniakiem
wobec papierka lakmusowego. dodaé 10 cm? kwasu sol-
nego (1,18). rozcienczyé wodg do 450 cm’, zagotowa¢é
1 miareczkowac¢ na gorgco roztworem zelazocyjanku
potasowego, energicznie mieszajgc roztwoér podcezas
miareczkowania.

Koniec miareczkowania ustali¢ sposobem kroplo-

wym: kroplg miareczkowanego roztworu wpusci¢ za

pomocg szklanej pateczki do kroph roztworu molibde-
nianu amonowego umieszczone] we wglebieniu porcela-
nowej plytki. Miareczkowanie zakonczy¢ wtedy, gdy
kropla miareczkowanego roztworu zabarwi si¢ na kolor
jasnozotty z kropla roztworu molibdenianu amono-
wego.

Miano zelazocyjanku potasowego (Ki) w gramach
cynku na [ cm?® obliczy¢ wg wzoru

K, = (14)

a
vV

w ktorym:

a — odwazka cynku, g,
V' — objetos¢ roztworu zelazocyjanku potasowego

zuzyta do miareczkowania wzorcowego roz-
tworu cynku, cm’,

2.6.3.3. Wykonanie oznaczania. 10 g prébki umiescié
w kolbie stozkowej pojemnosct 500 cm?, zwilzyé wodg
i rozpusci¢ w 100 cm?® kwasu azotowego. Roztwdr po
ochtodzeniu przenies¢ do kolby pomiarowe] pojemnosci
500 c¢cm?, dopelni¢ woda do kreski i wymieszaé.

W zalezno$ci od zawartosci cynku w prébee odmie-
rzy¢ pipeta do zlewki pojemno$ci 400 cm?:

przy zawartosci powyzej 50.0% ~— 25 ¢cm?® roztworu,

przy zawartosci do 50,0% — S0 cm’® roztworu
i odparowac¢ na lazni parowej do sucha. Do suchej po-
zostato$ci doda¢ 10 ¢cm?® kwasu siarkowego (1,83) i po-
nownie odparowa¢ do sucha. Po ochlodzeniu dod:a¢
20 c¢m? roztworu kwasu solnego (1+1) i gotowaé do
catkowitego rozpuszczenia si¢ osadu. Nastgpnie dodac
100 cm?* wody, 40 cm® amoniaku, 02 + 3 g nadsiarczanu
amonowego (zaleznie od zawarto$ci manganu w probee
badanej) 1 gotowa¢ 15 min. Wydzielony osad wodoro-
tlenk6w odsgczyé, zbierajac przesacz do kolby stozko-
wej pojemnosct 1000 cm?®, a sgczek z osadem przemy¢
gorgcg wodg. Rozpusceié¢ osad na sgczku w 10 cm? roz-
tworu kwasu solnego (1+1) do zlewki, w ktorej przepro-
wadzono strgcanie, ponownie wytrgci¢ amoniakiem wo-
dorotlenki. Osad odsgczy¢ przez ten sam saczek 1 prze-
my¢ gorgcg woda, a przesacz zbiera¢ do te} samej
kolby. Przy zawartoSci zelaza powyze] 5% powtdrzyé
rozpuszezenie osadu i wytrgcanie wodorotlenkéw.

Do potaczonych przesgczéw w kolbie stozkowej do-
da¢ kilka widrek otowiu, gotowaé¢ do zaniku zapachu
amonial?u, zobojetni¢ roztworem kwasu soinegs (1+1)
wobec papierka lakmusowego, dodacyl0 cm® kwasu sol-
nego {(1,18) i rozcienczyé woda do objetosci 500 cm?.
Roztwér zagotowac 1 miareczkowa¢ mianowanym roz-
tworem zelazocyjanku potasowego w sposob podany
w 2.6.3.21).

2.6.3.4. Obliczanie wynikow. Zawarto$¢ cynku (X))
obliczy¢ w procentach wg wzoru

V-K
Xy = - 100 (15)
a
w ktorym:

V' — objetosé roztworu zelazocyjanku potasowego

zuzyta do miareczkowania, cm’,
K — miano roztworu Zelazocyjanku potasowego wy-
razone w gramach cynku na | c¢cm?® roztworu,
a — odwazka probki odpowiadajgca pobrane) do

oznaczania czg¢scli roztworu, g.
2.6.3.5. Dopuszczalne réoznice migdzy wynikami row-
nolegtych oznaczan nie powinny przekraczad przy za-
wartosci cynku:
od 5,0 do 10,0% — 0,20%,
powyzej 10,0 do 25,0% —.0,30%,
powyzej 25,0 do 50,0% — 0,50%,
powyzej 50,0% — 0,70%.
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2.7. Oznaczanie zawartosci magnezu w odpadach gru-
py 05.01

2.7.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki
w kwasie solnym, oddzielenic i zamaskowanie pier-
wiastkow przeszkadzajacych 1 mareczkowanie magnezu
w $rodowisku amontakalnym o pH = 10 za pomocy
roztworu kompleksonu [T w obecnosci czerni ertochro-
mowej T jako wskaznika.

2.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18). roztwor 1+1.

b) Kwas siarkowy (1,83), roztwor 1+4.

¢y Amoniak (0.91).

d) Chlorek sodowy.

e) Chlorowodorek
-procentowy.

) Tioacetamid, roztwory 5- i 0,l-procentowy.

trojetanoloaminy, roztwor 10-

g) Czerwien metylowa, roztwor 0,5-procentowy w al-

koholu ctylowym.

h) Czern eriochromowa T, mieszanina z chlorkiem
sodowym w stosunku 1 : 100, dokfadnie roztarta
w mozdzierzu agatowym.

1) Wzorcowy roztwér magnezu: 0,1 g magnezu o za-
wartosci minimum 99,9% Mg umiesci¢ w zlewce pojem-
nosci 400 ¢cm?, rozpusdci¢ w 100 cm? roztworu kwasu
sitarkowego (141), przenies¢ do kolby pomiarowe] po-

jemnosci 1000 c¢cm?, dopeli¢ woda do kreski i wy-
mieszac. :
I em?® roztworu zawiera 0,01 mg Mg.

1) Wersenien dwusodowy dwuwodny (komplekson
iy, roztwor mianowany: 153 g kompleksonu 111 roz-
puscié w wodzie, w kolbie pomiarowe] pojemnoser
1000 cm’ dopelni¢ wodg do kreski 1 wymieszac.

Miasno roztworu sprawdzi¢é za pomocg wzorcowego
FOZiWOorit MEgnezil.

Mastawicnia miana: 20 cm® wzorcowego roztworu
magnezu przenies¢ do kolby stozkowej pojemnosci
300 cm?, dodad 40 cm? roztworu kwasu solnego (1+1)
1 zobojetni¢ amontakiem wobec papierka uniwersaine-
2o, Roztwor yozcienczyé do objetoser 250 ¢cm?, dodad
10 ¢m® amoniaku, podgrza¢ do temperatury 60 = 70°C,
doda¢ 0.5 g czerm eriochromowe] T 1 miareczkowad
roziworem kompleksonu 1 do zmiany barwy wskazni-
ka v czerwone] na niebiesky.

Miano kompleksonu I (K5) wyrazone w gramach
magnezu na ! cm’ obliczy¢ wg wroru

(16)

w ktorym:

0,2 — zawartos¢ magnezu w czeScl roztworu wzor-
cowego pobranego do nastawiania miana
kompleksonu 111, g,

IV -—— objgtos¢ roztworu kompleksonu I zuzyta do
migreczkowania Wzorcowego roztworu mag-
nezu, cm’.

2.7.3. Wskonanie oznaczania. 5 g probki umiescié
w zlewce pojemnoscel 400 cm? i rozpuscié w 100 em?® roz-
tworu kwasu solnego (1+1). Po ochtodzeniu zawartos¢
zlewki przenies¢ do kolby pomiarewej pojemnosci
500 cm?, dopetnié woda do kreski i wymieszaé. W za-

leznosSci od zawartodci magnezu odmierzy¢ pipetg do
zlewki pojemnosct 400 cm?:

przy zawartosci powyzej 50,0% — 25 cm’ roztworu.

przy zawartosct do 50,0% — 50 cm’® roztwora
dodac 2 = 3 kropl: czerwieni metylowe], zobojetni¢ amo-
niakiem do zmiany barwy wskaznika, dodac¢ 5 <+ 10 cm?
5-procentowego roztworu tioacetamidu, gotowaé przez
2 = 3 min t pozostawi¢ przez 5 min w temperaturze
okoto 80°C. Wydzielony osad odsgczy¢ przez jakoscio-
wy sgczek, zbierajge przesgez do kolby stozkowe] po-
jemnosci 300 cm’. Osad przemyé¢ 3 — 4 razy gorgeym
0,1-procentowym roztworem tioacetamidu. Do przesg-
czu doda¢ 5 c¢m?® amoniaku, 5 cm? chlorowodorku
trojetanoloaminy, podgrzaé¢ do temperatury 60 <+ 70°C,
doda¢ 0,5 g czerni eriochromowej T 1t miareczkowacd
roztworem komplcksonil [T do zmiany barwy wskazni-
ka z czerwone] na niebieska.

2.7.4. Obliczanie wynikoéw. Zawarto$¢ magnezu (X)2)
obliczy¢, w procentach wg wzoru

K00 17
12 = —‘a_"" ( )
w ktorym:
V — objgtos¢ roztworu kompleksonu Il zuzyta do
miareczkowania, cm?,
K — miano roztworu kompleksonu IIl wyrazone
w gramach magnezu na 1 cm?,
a — odwazka probki odpowiaddjqca pobranej do

oznaczania c¢zg¢Scl roztworu, g.

2.7.5. Dopuszczalne roznice mig¢dzy wynikami row-
noleglych oznaczan nie powinny przekraczac przy za-
wartosct magnezu: ,

od 15,0 do 25.0% — 0,20%,

powyzej 25,0 do 50,0% — 0,50%,

powyzej 50,0 do 750% — 0,80%,

powyze] 75.0% — 1,00%.

2.8. Oznaczanie zawartosci glinu

2.8.1. Metoda kompleksometryczna dla odpadow Kklas
04.01.1 do 04.01.4

2.8.1.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki
w wodorotlenku sodowym, zwigzanie glinu w kompleks
nadmiarem kompleksonu Il 1 odmiareczkowanie nad-
miaru kompleksonu roztworem octanu cynkowego.
Roztozenie kompleksontanu glinowego fluorkiem sodo-
wym 1 miareczkowanie wydzielonego wolnego komp-
leksonu 1II mianowanym roztworem octanu cynko-
wego.

2.8.1.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwa solny (1,18) 1 roztwor 1+1.

b) Kwas octowy lodowaty (1,05).

¢) Amoniak (091).

d) Wodorotlenek sodowy, roztwor 20-procentowy.

¢) Octan amonowy.

f) Fluorek sodowy, roztwor nasycony.

) Zelazocyjanck potasowy, roztwdr l-procentowy.

h) Zelazicyjanek potasowy, roztwdr l-procentowy.

1) Wersenman dwusodowy dwuwodny (komplekson

).

1} Fenoloftaleina, roztwor [-procentowy w alkoholu
etylowym.
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k) Benzydyna, roztwor |-procentowy w kwasie octo-
. wym lodowatym.

- 1) Roztwdr buforowy. 500 g octanu amonowego roz-
pusci¢ w 500 cm? wody, doda¢ 20 ¢cm?® kwasu octowego
lodowatego, rozcienczy¢ wodg do 1000 cm® 1 wymte-
szac.

1) Wskaznik redoks: 20 cm?® roztworu zelazicyjanku
potasowego zmiesza¢ z 5 cm® roztworu zelazocyjanku
potasowego 1 rozcienczy¢ woda do 100 cm?®. Przyrzg-
dza¢ przed kazdym oznaczaniem.

m) Roztwoér wzorcowy glinu: 1 g aluminium o zawar-
tosct minimum 99,99% Al umies$cié w zlewce pojem-
nosci 200 cm’, rozpusci¢ w 20 c¢cm’® kwasu solnego
(1,18), przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
1000 c¢cm?, dopetni¢c woda do kreski 1 wymieszac.

1 ¢cm? roztworu zawiera 1 mg glinu.

n) Octan cynkowy dwuwodny, roztwér mianowany:
12 g octanu cynkowego umiesci¢ w kolbie pomiarowe;
pojemnosci 1000 cm? i rozpusci¢ w wodzie z dodatkiem
kilku kropli kwasu octowego lodowatego, dopetnic¢ wo-
da do kreski 1 wymieszad.

Miano roztworu nastawi¢ za pomocg WZOrcowego'

roztworu glinu.

Nastawienie miana: 50 cm’® wzorcowego roztworu glinu
przenie$¢ do kolby stozkowej pojemnosci 750 cm?, roz-
cienczy¢ woda do objgtosci 200 cm?, doda¢ 10 kropli
roztworu fenoloftaleiny, 1 g kompleksonu III 1 silnie
wytrzgsac. Odstawi¢ roztwoOr na okres 10 min, podgrzaé
do temperatury okoto 40°C, doda¢ amoniaku do rozo-
wego zabarwienia, roztworu kwasu solnego (1+1) do
zaniku czerwonego zabarwienia 1 25 cm® buforu octano-
wego. Roztwor gotowad przez 3 min, ochtodzi¢ 1 usta-
li¢ pH 6,5 0,5 za pomocy roztworu kwasu solnego
(1+1) lub amoniakiem wobec papierka uniwersalnego.
Doda¢ 10 kropli wskaznika redoks, 10 kropli roztworu
benzydyny 1 odmiareczkowaé nadmiar kompleksonu 11
roztworem octanu cynkowego do zmiany barwy w nie-
biesko-zielong. Nastepnie doda¢ 30 ¢cm’® roztworu fluor-
ku sodowego, zagotowad utrzymujac w temperaturze
wrzenia okolo 3 min, ochlodzi¢ t+ miareczkowadé uwol-
niony komplekson III roztworem octanu cynkowego
wobec tych samych wskaznikow do zmiany barwy w
niebieskozielona. '

Miano roztworu octanu cynkowego (Ky) wyrazonc
w gramach glinu na 1 cm?® obliczy¢ wg wzoru

0,05
K = (18)
, V
w ktorym:
0,05 — zawartos$¢ glinu w czescl roztworu wzorco-

wego pobranej do nastawienia miana octanu
cynkowego, g, “

V' — objetos¢ roztworu octanu cynkowego zuzyta
do miareczkowania kompleksonu I1I, uwol-
nionego z kompleksonianu glinu pod dziata-
niem fluorku sodowego, cm?.

2.8.1.3. Wykonanie oznaczania: | g probki umiescié
w zlewce pojemnosci 250 cm’, rozpusci¢ w 20 ¢cm® roz-
tworu wodorotlenku sodowego, najpierw na zimno,
a po ustaniu burzliwe) reakcji podgrzac¢. Roztwdr wraz

z osadem przenie$¢ do kolby pomiarowej pojemnoéci
250 cm’, dopetni¢ wodg do kreski, wymiesza¢ i pozosta-
wi¢ do opadnigiin os.da. _

Z gornej warstwy kiarownego roztworu pobraé 50 cm?
roztworu do kolby stozkowej pojemnosci 750 cm?. Roz-
twor w kolbie rozcieficzy¢ woda do objgtosci 200 cm?,
doda¢ 10 kropli roztworu fenoloftaleiny, roztworu kwa-
su solnego (1,18) az do odbarwienia i silnie wstrzasaé.
Roztwor odstawi¢ na okres 10 min i postepowaé dalej
wg 2.8, 1.2 n).

2.8. 14 Obliczanie wynikéw. Zawartosc glinu (X13
obliczy¢ w procentach wg wzoru

VK ‘
XIS 5 et (8 100 (19)
" a
w ktoérym:

. ¥V — objetos¢ roztworu octanu cynkowego zuzyta
do miareczkowania kompleksonu III, uwolnio-
nego z kompleksonianu glinu pod dziataniem
fluorku sodowego, cm?, ‘

K — miano roztworu octanu cynkowego wyrazone
w gramach glinu na | ¢m?® roztworu,
a — odwazka probki odpowiadajaca pobranej do

oznaczania cz¢$cl roztworu, g.

2.8.1.5. Dopuszczalna réznica mi¢dzy wynikami row-
noleglych oznaczan nie powinna przekracza¢ 10%.

2.8.2. Metoda gazomiernicza dla odpadow klasy
14.01.5

2.8.2.1. Zasada oznaczania. Dziatanie roztworu kwa-
su solnego na probk¢ 1 pomiar objgtosci wydzfelo'nego
wodoru, zaleznej od zawarto$ci metalicznego glinu,

2.8.2.2. Aparatura i przyrzady

a) Aparat do oznaczania aluminium

Schemat aparatu: A — kolba okragla pojemnosci 500 cm® ze szlifem,

B — kurek tréjdrozny, C — biurcta pomiarowa pojemnosci 500 cm?,

z podziatka co 2 cm® w zwezonej czeéci w zakresie od 200 do 500 ¢cm?,

wycechowang w temperaturze 16 lub 20°C i 760 mm Hg, D — kurek

Jednodrozny, E — waz gumowy, F — naczynie poziomujgce po-
jemnosci 750 ¢m?
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b) Trojndg zelazny.

¢) Siatka azbestowa.

d) Palnik Bunsena.

¢) Termometr.

f) Barometr.

2.8.2.3. Odczynniki

Kwas solny (1,18),

2.8.2.4. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ probkg w za-
leznosci od zawartogci metahcznego glmu :

do 150% — 2 g,

powyze] 150% — 1 g
i umiesci¢ w kolbie okraglej ze szhtem napckmonej do
szyjki woda. Na kolb¢ natozy¢ biuretg pomiarowy
z kurkiem trojdroznym na dole 1 jednodroznym na go-
rze. Biurete polgczy¢ poprzez wgz gumowy z naczynicm
poziomujgeym 1t napetni¢ je wodg. Kurek jednodrozny
i trojdrozny otworzy¢. Przez podniesienie naczynia do-
peini¢ woda kolbg 1 otwdér w kurku fgczgcym kolbg
z biuretg pomtiarowy. Kurek trojdrozny zamkngé. Wy-
la¢ wode z naczynia poziomujacego oraz weza i napetl-
ni¢ roztworem kwasu solnego. Przez odpowiednic usta-
wienie kurka spowodowac potaczenie naczynia z biure-
ta, po czym napetnié¢ roztworem kwasu solnego biuretg
do poziomu kurka jednodroznego 1 kurek zamkngc.

roztwor 1+1. ’

Kurek trojdrozny otworzyé, w celu mozliwoscr do-

ptywu kwasu solnego do kolby 1 ogrzewac¢ lekko roz-
twor w kolbie tak dhtugo, dopoki przestanie wydzielac
si¢ wodor, po czym kurek ustawi¢ w takim pofozentu,
aby oddzieli¢ biuret¢ od kolby, a polaczyé z naczyniem
poziomujzcym. Po ustaleniu sig temperatury gazu 1 do-
prowadzeniu jej do temperatury otoczenia, co uzyskuje
sie po upiywic kilku godzin, zmierzy¢ objgto$é, wyrbdw-
nujgc poziomy cieczy w biurecie 1 naczyniu poziomuja-
cym. Jednoczesiiie odnotowac temperaturg otoczenia
¢ ciesnienia barometryczne. v

2.8.2.5. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ glmu (X14)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

V- b-0,0008015
- 100

a s

*

14 =

w ktoérym:

V' — objgtos¢ wodoru odczytana z biurcty
pomiarowej, ¢m?,
ilo$¢ glinu odpowiadajaca 1 cm? wodo-
ru w warunkach normalnych (0°C 1
760 mm Hg),
poprawka na ci$nienie 1 temperaturg,
odczytana wg tablicy Z-1 lub Z-2 (wy-
bor tablic podanych w zataczeniu za-
lezny jest od temperatury 1 ciSnienia,
na ktore dany aparat zostal wycecho-
wany),
odwazka probki, g.

0,0008015 —

ad

2.8.2.6. Dopuszczalna réznica. Dopuszczalna roznica

miedzy wynikami réwnoleglych oznaczan nie powinna

przekraczaé przy zawartosct glinu:
do 10,0% — 0,5%,
powyzej 10,0 do 20,0% — 0,8%,
powyzej 20,0% — 1,0%.

20

2.9. Oznaczanie zawartosci chloru w odpadach klasy
06.01.3

2.9.1. Zasada oznaczania. L.ugowanie jonéw chlorko-
wych roztworem kwasu azotowego, wyirgcanie azola-
nem srebra i odmiareczkowanie nadmiaru azotanu sreb-
ra rodankiem potasowym wobec siarczanu zelazowo-
-amonowego.

2.9.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy (1,4), roztwor 1+2.

"b) Azotan srebra, roztwor 0,IN; 16,9888 g azotanu

srebra umiescic w  kolbie pomiarowe] pojemnosci
t 1000 cm?, rozpuscié w wodzie, dopelmc wodg do kreski
i wymmszac

.1 cm?® roztworu odpowiada 0,003546 g chioru.

" ¢) Rodanek potasowy, roztwor 0,IN: 9,7184 g ro-
danku potasowego umiesci¢ w kolbie pomiarowej po-
jemnosci 1000 cm? rozpuscié w wodzie, dopetni¢ woda
do kreski 1 wymieszaé.

d) Siarczan Zclazowo-amonowy, TOZtwor 5- procento.-
wy zakwaszony | cm® kwasu azotowego (1.,4).

¢) Woda podwdjnie destylowana.

2.9.3. Wykonanie oznaczania. 10 g probki niesuszo-
nej umiedci¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci 500 cm?,
‘dodac 100 cm?® roztworu kwasu azotowego (1+2), pozo-
stawi¢ przez 2 h, wstrzgsajgc co pewien czas roztwor.
Ochtodzony roztwoér uzupetnié¢ do kreski wodg podwoj-
nie destylowana i odsaczy¢ nierozpuszczalng pozosta-
{o§¢ przez migkki suchy saczek do suchej kolby.

Z przesaczu odmierzy¢ do zlewki pojemnosci 500 cm’,
przy zawartosci chloru:

do 3,0% — 200 cm® roztworu,

powyzej 3,00 — 100 ¢m?® roztworu,
dodaé¢ z biurety azotanu srebra do wytracenia jonow
chlorkowych i 2 cm?® w nadmiarze. Osad odsaczy¢ przez
mn;kkl suchy saczek, zbierajac przesacz do kolby stoz-
kOWCJ pojemnosci 500 em?. Osad przemy¢ zimng woda
podwdjnie destylowang. Do przesaczu dodaé¢ | cm’
roztworu siarczanu zelazowo-amonowego 1 nadmiar a-
zotanu srebra, odmmareczkowad roztworem rodanku
amonowego do wystgpienia czerwgnobrunatnego za-
barwienia, nic zanikajacego w przeciggu S min.

Réwnolegle z analiza probki badanej przeprowadzi¢
§lepg probe.

2.9.4. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ chloru (Xis)
obliczyé w procentach wg wzoru

(V,—V3) - 0,003546
a

X]_s"——: '100

(21)

w ktorym:
Vi — objetos¢ roztworu azotanu srebra zuzy-
ta do wytrgcania jonow chlorkowych,

cm?,

J, — objetos¢ roztworu rodanku amonowego
zuzyta do odmiareczkowania nadmiaru
azotanu srebra, cm’,

0.003546 — ilos¢ chloru odpowiadajaca 1 ¢cm® roz-
tworu azotanu srebra, g,
a — odwazka probki odpowiadajgca pobra-

nej do oznaczania czg¢Sci roztworu, g.
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2.9.5. Dopuszczalne réinice migdzy wynikami row-
nolegtych oznaczan nie powinny przekracza¢ przy za-
wartosct chloru:

od 1,0 do 3,09% — 0,20%,

powyze] 3,0 do 6,0% — 0,30.

2.10. Oznaczanie zawartosci kwasu siarkowego w od-
padach klasy 06.02.4 i 06.02.5

2.10.1. Zasada oznaczania. Ekstrakcja kwasu siarko-
wego alkoholem etylowym 1 miarcczkowanie roztwo-
rem wodorotlenku sodowego.

2.10.2. Odczynniki i1 roztwory

a) Wodorotlenek sodowy. roztwor 0,IN.

b) Alkohol etylowy, 96-procentowy.

¢) Oranz metylowy, roztwodr 0,2-procentowy w alko-
holu etylowym. ’

2.10.3. Wykonanie oznaczania. 5 g probki niesuszonej
umiesci¢ w kolbie stozkowe] pojemnosci 200 cm® i dwu-
krotnie ekstrahowac¢ kwas siarkowy alkoholem etylo-
wym porcjami po 30 c¢m?®. Kazdorazowo po dodaniu
porcji alkoholu wstrzgsa¢ w ciggu 2 — 3 min, odstawic
do opadnigcia osadu, a plyn znad osadu zdekantowad
i przesaczy¢ przez migkki sgczek do kolby pomiarowej
100 cm’. Pozostaly osad przemy¢ jeszcze porcja 30 em?
alkoholu, odsgczy¢ przez ten sam saczek, zbierajgc
roztwor do tej samej kolby pomiarowej. Kolbg pomia-
rowg dopetni¢ do kreski alkoholem etylowym 1 roztwor
wymieszac. Odebrac pipeta do kolby stozkowej pojem-

nosci 100 c¢cm® przy zawarto$ci kwasu siarkowego:
do 3,0% — 50 ¢m? roztworu,
powyze] 3.0% — 20 cm?® roztworu,
doda¢ 3 krople oranzu metylowego 1 miareczkowacd
roztworem wodorotlenku sodowego az do zmiany bar-
WYy 7 CZerwonej na pomaranczowa.

2.10.4. Obliczenie wynikéw. Zawartoéé kwasu siarko-
wego (X1s) w procentach obliczy¢ wg wzoru

V- 0,0049
a
w ktérym:
‘ V' — objetos¢ roztworu wodorotlenku sodowe-

go zuzyta do miareczkowania, cm’,

- (;0049,— ilos¢ kwasu siarkowego odpowiadajaca

| cm? wodorotlenku sodowego, g,
a — odwazka probki odpowiadajgca pobranej
do oznaczania cz¢Sci roztworu, g.

2.10.5. Dopuszczalne roznice migdzy wynikami réw-
noleglych oznaczan nie powinny przekracza¢ przy za-
wartosci kwasu sitarkowego:

do 1.0% — 0.05%,
powyze] 1,0 + 3,0% — 0.20%.
powyzej 3,0 = 6,0% — 0,30%,
poOwYyze] 6.0% — 0.40%.

KONIEC

Zalacznik

INFORMACIJE DODATKOWE

Wydanie 7 — stan aktualny: kwiecien 1987 -—— uaktualniono normy zwiazane.
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