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NORMA BRANZOWA BN-81
WYROBY 6191-74
PRZEMYStU OdCZ nniki
CHEMICZNEGO y Zamiast
Octan kadmowy BN-72/6191-74
Grupa katalogowa 1051
1. WSTEP cd. tabl. |
Gatunki
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest octan Wymagania -
kadmowy stosowany jako odczynnik chemiczny. cz.da. %
Octan kadmowy ma: f) Azotu ogéinego (N), %.
a) wzér chemiczny Cd(CH;COO), - 2H,0, e e e 0.004 0,006
b) mas¢ czgsteczkowa 266,52 (1961) 8) laza (Fe™), %, nie wigce)
% g 4 =00, ; niz 0,0005 0,002
1.2. Zakres stosowania normy. Norm¢ nalezy stoso- h) Miedzi (Cu?*), %. nie wigcej
wa¢ w zakresie produkcji i obrotu. niz 0,001 0,005
i) Olowiu (Pb?"), %, nie wig-
cej niz 0,005 0,02
2. PODZIAL 1 OZNACZENIE i) Cynku (Zn?*), %, nic wie-
. .. L. . cej niz 0,005 0,02
2.1. Gatunki. W zaleznoSci od zawartosci gtdwnego k) Sodu, potasu, wapnia
sktadnika 1 zanieczyszczen, rozrdéznia si¢ dwa gatunki (Na*, K*, Ca?"), %, nie wig- ‘
octanu kadmowego, oznaczane: cej niz 0,1 0,15

cz.d.a. — czysty do analizy,

cz. — czysty.

2.2. Przykiad oznaczenia octanu kadmowego czyste-
go do analizy:

OCTAN KADMOWY cz.d.a. BN-81/6191-74

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Octan kadmowy powinien
mie¢ postaé bezbarwnych krysztatow, tatwo rozpusz-
czalnych w wodzie 1 alkoholu.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tabl. 1.

Tablica 1

Gatunki

Wymagania
cz.d.a. cz.

a) Octanu kadmowego
[Cd(CH3COO0); - 2H-0]
% nie mniej niz 99.0 98,0

b) Substancji nierozpuszczal-
nvch w wodze, % nic

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Octan kadmowy nalezy pakowaé, przechowywac i
transportowac¢ zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodzaj opakowania: stoiki szklane z nakr¢tka z two-
rzywa sztucznego i podkiladka polietylenowg lub inng,
chemicznie odporng uszczelkg.

Masa opakowan netto: 25, 50, 100, 250, 500, 1000
i 2500 g.

Na zyczenie odbiorcéw dopuszcza si¢ inny rodzaj
i wielko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzone préby
wykaza, ze zabezpiecza ono produkt w sposéb nie
gorszy niz ww. opakowania i ma wymiary zgodne 7
zasadami systemu wymiarowego opakowan.

5. BADANIA
5.1. Rodzaj badan

wigcej niz 0,005 0,02 § . owg - kad (3.22)
¢) pH S-procentowego roz- a) oznaczan{e zawartos»f:.l Of.tanu admowego (3.2a),
tworu 6.5 +73 nie normalizuje b) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych
sig w wodzie . (3.2b),
d) Chlorkéw (CT'), %. nic | c¢) oznaczanie pH 5-procentowego roztworu (3.2c),
Wieey mz - 0.001 0103 d) oznaczanie zawartos$ci chlorkow {3.20),
¢) Siarczanow (S04%). %. nie e ] & o § 6 (3.2
wiccej niz 0.005 0.01 e) oma..z:anfe zawarto?c.I slarczanow .2¢e),
f) oznaczanie zawarto$ci azotu ogolnego (3.2f),
Zgtoszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsigbiorstwa Przemystowo-Handlowego — Polskie Odczynniki Chemiczne
dnia 14 wrzesnia 1981 r.
! jako norma obowigzujgca od dnia 1 kwietnia 1982 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 23/1981 poz. 90)
WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1982 Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 0,65 Nakt. 2100+55 Zam. 3127/81 Cena zt. 8,00
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g) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2g),
h) oznaczanie zawartosci miedzi (3.2h),
1) oznaczanie zawartosci olowiu (3.21),
j) oznaczanie zawarto$ci cynku (3.2),
k) oznaczanie zawartosci sodu, potasu,

wapnia (3.2k).

5.2. Pobieranie probek. Probki odczynnika cz.d.a. na-
lezy pobiera¢ zgodnie z PN-70/C-80047. Przy pobiera-
niu $redniej probki laboratoryjnej odczynnika w ga-
tunku cz. nalezy stosowa¢ wytyczne wg PN-67/
C-04500, przyjmujgc:

a) wielkos$¢ partii (—) 500 kg,

b) wielkos$¢ prébki pierwotne) (—) 100 g,

c) liczb¢ probek jednostkowych wg tabl. 2.

Tablica 2
Liczba opakowan Liczba probek
Jjednostkowych w partii lednostkowych
sztuk

do 15 5

16 + 25 7

26+ 63 8

N 64160 9

powyzej 161 10

d) wielkos¢ Sredniej prébki laboratoryjnej — 300 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartosci
[Cd(CH3;COO). ‘- 2H,0]

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Roztwor buforowy o pH 9,5+ 10,0, przygotowa-
ny wg PN-68/C-04950 p. 2.4x).

b) Czern eriochromowa T. mieszanina wskaznika
przygotowana wg PN-68/C-04950 p. 2.4)).

¢) Wersenian dwusodowy roztwor 0,05M, przygo-
towany wg PN-68/C-04950 p. 2.47).

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. Okolo 0,6000 g ba-
danego octanu kadmowego rozpusci¢ w 100 cm?® wody,
doda¢ 5 cm’® roztworu buforowego i 0,1 g mieszaniny,
wskaznika czerni eriochromowej i miareczkowac roz-
tworem wersenianu dwusodowego do zmiany zabarwie-
nia z czerwonofioletowego na niebieskie.

Zawarto$¢ octanu kadmowego [ Cd(CH;C0OO0), -2H,0]
(X) obliczy¢ w procentach wg wzoru

octanu kadmowego

_ ¥V -0,013326 - 100

X (1
m
w ktorym:

V' — objetosé Scisle 0,05M roztworu werse-
nianu dwusodowego zuzyta do miarecz-
kowania, cm?,

m — odwazka badanego octanu kadmowe-
g0, g, |

0,013326 — ilos$¢ octanu kadmowego odpowiadajg-

ca 1 cm? $cisle 0,05M roztworu werse-

nianu dwusodowego, g.
5.3.2. Oznaczanie zawartoSci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie. 50,00 g badanego octanu kadmo-
wego rozpusci¢ w 200 cm’ wody. Do roztworu dodaé

0,5 cm® 32 - 34-procentowego roztworu kwasu octo-
wego, ogrzewacC przez | h na tazni wodnej, a nastegp-

* nie przesgczyC przez uprzednio przemyty woda, wysu-

szony do stalej masy 1 zwazony z doktadnoscia do
0,0002 g szklany tygiel do saczenia G4. Pozostatos¢
na tyglu przemy¢ 100 cm’® goracej wody i wysuszyé
w temperaturze 105 +110 °C do statej masy.

Zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych w wodzie
(X1) obliczy¢ w procentach wg wzoru

- a - 100 _
Xj 7 (2)
n
w ktorym:
a -— masa wysuszonej pozostatosci, g,
m, — odwazka badanego octanu kadmowego, g.

5.3.3. Oznaczanie pH S5-procentowego roziworu.
5,00 g badanego octanu kadmowego rozpuscid w
95 cm?® wygotowanej i ostudzonej wody i wykonaé
oznaczanie elektrometrycznie.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci chlorkow (CI)

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

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego octa-
nu kadmowego rozpusci¢c w 23 cm’ wody 1 wykona¢
oznaczanie wg PN-68/C-04518 p. 2.4, sposob A. Bada-
ny octan kadmowy odpowiada wymaganiom normy,
jezeli w ciggu 10 min opalizacja w roztworze badanym
nie be¢dzie intensywniejsza od opalizacji roztworu po-
rOwnawczego, przygotowanego rOwnoczesnie i zawiera-
jacego w tej samej objetosci:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Ci,

dla odczynnika cz. — 0,05 mg Cl
1 te same ilosci odczynnikéw.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci siarczandéw (SO7)

5.3.5.1. Odczynniki i roztwery — wg PIN-68/C-04519
p. 2.3.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego octa-
nu kadmowego rozpusci¢ w 25 cm® wody, doda¢ 1 cm’
roztworu kwasu solnego, 3 cm’® roztworu skrobi, 3 cm?®
roztworu chlorku barowego 1 wykonac¢ oznaczanie wg
PN-68/C-04519 p. 2.4.2.

Badany octan kadmowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstale po 30 min zmg¢tniente bada-
nego roztworu nie bgdzie intensywniejsze od zmegtnie-
nia roztworu poréwnawczego, przygotowanego rowno-
czes$nie 1 zawierajacego w tej samej] obj¢tosci:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg SO7,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg SO
i te same ilosct odczynnikow.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci azotu ogoélnego (N)

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

5.3.6.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/C-04527
p. 2.4.2. '

5.3.6.3. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego octa-
nu kadmowego umiesci¢ w kolbie aparatu destylacyj-
nego, rozpuscié w 150 cm’ wody i1 dalej wykonaé ozna-
czanie wg PN-68/C-04527 p. 2.4.3.

Badany octan kadmowy odpowiada wymaganioin
normy, jezeli powstate po 10 min zabarwienie bada-



BN-81/6191-74 | ‘ 3

nego roztworu nie bg¢dzie intensywniejsze od zabarwie-
nia roztworu poroOwnawczego, przygotowanego roOwno-
cze$nie 1 zawierajgcego w tej samej objgtosci:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg N,

dla odczynnika cz. — 0,03 mg N
1 te same iloSci odczynnikow.

5.3.7. Oznaczanie zawarto$ci zelaza (Fe®")

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,11),

b) Chlorek amonowy cz.d.a., roztwor 5-procentowy.

c¢) Kwas sulfosalicylowy cz.d.a., roztwor 10-pro-
centowy.

d) Amoniak cz.d.a., roztwor 25-procentowy.

¢) Nadmanganian potasowy cz.d.a., roztwor 0,IN.

) RoztwOr wzorcowy zawierajgcy jony Fe®', przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 1 rozcienczony w stosun-
ku 10:990. 1 cm’ rozcienczonego roztworu wzorcowego
zawiera 0,01 mg Fe''.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego octa- .

nu kadmowego rozpuscic w 20 cm’ wody, zakwasi¢
kwasem siarkowym do pH okoto 2 i doda¢ 2 cm’
roztworu chlorku amonowego. Nast¢pnie do roztworu
doda¢ kropl¢ nadmanganianu potasowego, 2 cm?® roz-
tworu kwasu sulfosalicylowego oraz 10 cm® roztworu
amoniaku 1 wymieszac.

Badany octan kadmowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstate z6tte zabarwienie roztworu ba-
danego nie begdzie intensywniejsze od zabarwienia roz-
tworu porOwnawczego, przygotowanego rownoczesnie
I zawierajacego w tej samej obj¢toSci:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,005 mg Fe'’,

dla odczynnika cz. — 0,02 mg Fe*'

I te same 1losci odczynnikow.

5.3.8. Oznaczanie zawartosci miedzi (Cu®")

5.3.8.1. Aparatura

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa miedziowa z katodg wng¢kowa.

5.3.8.2. Odczynniki i roztwory. Roztwor wzorcowy
zawierajgcy jony Cu?’, przygotowany wg PN-81/
C-06503, rozcienczony woda w stosunku 1:99. 1 cm’
rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera 1 - 10° g
Cu.

5.3.8.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w  plomieniu  acetylenowo-powietrznym
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu. "

MiedzZ nalezy oznaczac przy dlugosci fali = 324,7 nm.

Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowac zgodnie
z 1nstrukcjg obstugi.

Optymalne warunki pomiaru absorbancji miedzi dla
spektrofotometru Pye Unicam SP 90 A sa nastgpujace:

szerokos¢ szczeliny — 0,08 mm,
nat¢zenie pradu lampy — 4 mA,
wysokos¢ strefy pomiarowe] — 6 mm,
przeplyw powietrza — 5 I/min,
przeplyw acetylenu — 1,0 [/min.

5.3.8.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do, czterech kolb pomiarowych pojemnosci

50 ¢cm® odmierzy¢ kolejno 1; 2; 4 1 6 cm’ rozcienczo-
nego roztworu wzorcowego, dopetni¢ woda do kreski
1 wymieszac,

St¢zenie miedzi w poszczegdlnych kolbach wynosi:
2:1077; 4-107; 8:107; 1,2:10°° g/cm’.

Zmierzyé absorbancj¢ przygotowanych roztworow, a
z uzyskanych wynikéw sporzadzi¢ wykres krzywe)
WZOTCOWE].

5.3.8.5. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego octa-
nu kadmowego umie$ci¢ w kolbie miarowej pojemnosci
50 ¢m?, rozpusci¢ w wodzie, uzupetni¢c woda do kreski
i doktadnie wymiesza¢ (roztwor A).

Zmierzy¢ absorbancj¢ tak przygotowanego roztworu
w warunkach podanych w 5.3.8.3.

Zawartos¢ miedzi (X;) w procentach obliczy¢ wg
wzoru

X: _ a) V| \]00 (3)
m:;
w ktorym:
a, — st¢zenie miedzi odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/cm?,
Vi — objetos¢ roztworu probki przygotowanej do
pomiaru, cm’,
m, — odwazka badanego octanu kadmowego, g.

5.3.9. Oznaczanie zawarto$ci otowiu (Pb?")

5.3.9.1. Aparatura

a) Spektrofotometr absorpcji atomowe] z komplet-
nym wyposazeniem. _

b) Lampa olowiowa z katoda wng¢kows.

5.3.9.2. Odczynniki i roztwory. Roztwdér wzorcowy
zawierajacy jony Pb?', przygotowany wg PN-81/
C-06503, rozcienczony wodg w stosunku 10:90. 1 cm?
rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera 1-107% g
Pb?".

5.3.9.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym, w wa-
runkach optymalnych ustalonych dla stosowanego apa-
ratu.

Otow nalezy oznacza¢ przy dtugosci fali = 217,0 nm.
Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowac zgodnie
z instrukcjg Obstugi.

Optymalne warunki pomiaru absorbancji otowiu dla
spektrofotometru Pye Unicam SP90A s3 nastgpujace:

szerokos¢ szczeliny — 0,1 mm,
nat¢zenie pradu lampy — 4 mA,
wysokos¢ strefy pomiarowe] — 4 mm,
przeptyw powietrza — 5  I/min,
przeptyw acetylenu — 1,0 I/min.

5.3.9.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do pigciu kolb pomiarowych pojemnosci
100 em® odmierzy¢ kolejno; 0,5; 1,0; 2,0; 4,01 5,0 cm?
rozcienczonego roztworu wzorcowego otowiu, dopetnic
woda do kreski 1 wymieszac.

Stezenie otowiu w poszczegdlnych kolbach wynosi:
5-107; 1-10°; 2-10®; 4-10°%; 5-10° g/cm’.

Zmierzy¢ absorbancj¢ sporzadzonych roztwordw, a
z uzyskanych wynikéw sporzadzi¢ wykres krzywej
WZOTrCcowej.
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5.3.9.5. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorbancjg
roztworu A, przygotowanego wg 5.3.8.5.

Zawarto$¢ ofowiu (X3) w procentach obliczyé wg
wzoru

X, = a -V, - 100 @
ms;
w ktorym:
a: — st¢zenie ofowiu odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/cm?,
V: — objgtosc roztworu probki przygotowanej do

pomiaru, cm’

m; — odwazka badam.g,o octanu kadmu, g

5.3.10. Oznaczanie zawarto$ci cynku (Zn>")

5.3.10.1 Aparatura

a) Spektrofotometr dbsorpql atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa cynkowa z katoda wng¢kow3.

5.3.10.2. Odczynniki i roztwory "

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

b) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Zn?', przy-
gotowany w nast¢pujacy sposob: 1,2446 g ZnO (zlota
pieczg¢é) rozpusci¢ w 10 cm?® kwasu azotowego (1,15),
przenie$¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci
1000 cm?, dopetni¢ woda do kreski i wymiesza¢. 1 cm’
roztworu zawiera 0,001 g Zn?'. Roztwdr rozcienczyé
w stosunku 1:99 0,00IN roztworem kwasu azotowego.
I c¢cm’ otrzymanego roztworu Wwzorcowego zawiera
[-107 Zn*'

5.3.10.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanic nalezy
wykona¢ w  plomieniu acetylenowo-powietrznym
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu.

Cynk nalezy oznaczac przy dlugosci fali = 2139 nm.

Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowac zgodnie
z instrukcjg obstugi.

Optymalne warunki pomiaru absorbancji cynku dla
spektrofotometru Pye Unicam SP 90 A s3 nast¢pujace:

szeroko$¢ szczeliny — 0,10 mm,
nat¢zenie pradu lampy — 8 mA,
wysokos¢ strefy pomiarowej — 8 mm,

przeptyw powietrza — " 5 1/min,

przeplyw acetylenu — 1,1 1/min.

5.3.10.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do pigciu kolb pomiarowych pojemnosci
100 cm* wprowadzi¢ kolejno 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 i 10 cm?
rozcienczonego roztworu wzorcowego cynku, uzupet-
ni¢ 0,00IN roztworem kwasu azotowego do kreski i
dokiadnie wymiesza¢. St¢zenie cynku w poszczegbinych
kolbach  wynosi: 2:107: 4-107; 6-107; 8-1077
i 1110 g/cm’.

Zmierzy¢ absorbancj¢ sporzadzonych roztworéw, a
z uzyskanych wynikow sporzadzi¢ wykres krzywej
WZOrcowej.

5.3.10.5. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorban-
cj¢ roztworu A, przygotowanego wg 5.3.8.5.

W przypadku uzyskania absorbancji powyzej wartos-
ci dla punktéow na krzywej wzorcowej nalezy badany
roztwOr odpowiednio rozcienczy€, :

Zawartos¢ cynku (Xs) w procentach obliczyé wg
wzoru

X, = a - Vi -. 100 5)
my
w ktorym:
as — st¢zenie cynku odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/cm’, \
V3 — objgtos¢ roztworu prébki przygotowanej do
pomiaru, cm?,
ms — odwazka badanego octanu kadmowcgo £.

5.3.11. Oznaczanie zawartoSci sodu, potasu, wapnia
(Na', K", Ca")

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

5.3.11.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04953 p. 24.

5.3.11.3. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej — wg PN-68/C-04953 p. 2.6.

5.3.11.4. Wykonanie oznaczania. 1,00 g baddncgo oc-
tanu kadmowego umie$ci¢c w kolbie pomiarowej po-
jemnos$ci 100 cm?, rozpusci¢ w wodzie, uzupetni¢ wo-
dg do kreski i1 dokladnie wymieszac.

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

KONIEC

INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Przedsicbiorstwo Przemysto-
wo-Handlowe — Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-72/6191-24

a) zmicniono metodg¢ oznaczania zawarto$ci miedzi.

b) zmicniono metod¢ oznaczania zawarto$ci olowiu,

¢) zmieniono metode oznaczania zawartoéci cynku,

d) zmicniono metodg oznaczania zawartodci zelaza.

¢) wprowadzono oznaczanie sodu, potasu i wapnia zamiast ozna-
czaniit zawartosci metali alkalicznych,

I wykreslono oznaczanie zawartosci glinu.

3. Normy zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przy-

colowywania probek
PN-68/C04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosc

chlorkéw w bezbarwnych roztworach metodg turbidymetryczng
PN-68/C04519 Analiza chemiczna. Oznaczanic malych zawartosci

siarczanow w bezbarwnych roztworach metodg turbidymetryczng

PN-68/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie azotu ogélnego me-
todyg destylacyjng
PN-68/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne metody
oznaczania zawartosci kationu gléwnego skladnika
PN-068/C-04953 Analiza chemiczna. Plomieniowo-fotometryczna me-
toda oznaczania matych zawarto$ci sodu, potasu, wapnia i stro-
ntu
PN-81/C-06503 Analiza chemiczna.
kolorymetrii i nefelometrii
PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie i transport
PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobicrania probek i przy-
gotowania $redniej probki laboratoryjnej
4. Dokumenty miedzynarodowe
RWPG PC 1734-68 Peakrusbi. Kajmuil yKCyCHOKHCIbIH
5. Symbol wg SWW
cz.d.a.  1331-11,
o3 1331-42,

Przygotowanie roztworéow do



