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1. WSTĘP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest żółcień cynkowa, pi
gment nieorganiczny o wzorze 4ZnO- 4Cr02 ■ KgO • SHgO.
1.2. Zakrea atoaowanla przedmiotu normy. Żółcień cynkowa jeatsto

sowana jako składnik barwiący w wyrobach lakierowych oraz do grun
tów antykorozyjnych i na metale lekkie.

2. PODZIAŁ I OZHACZENIE
2.1. Gatunki. W zależności od zawartości składnika podstawowego 

oraz zanieczyszczeń rozróżnia się dwa gatunki żółcieni oznaczone 
cyframi rzymakimi I i II.
2.2. Przykład oznaczenia żółcieni cynkowej gatunku I:

Ż&CUrf CYNKOWA I Hl-75/6046-09 SWW 1311-231

3. WYMAGANIA I BADANIA
3.1. Zeatawienle wymagań i metody badań

Wymagania "O
Gatunki Metody 

badań wgI II
a) Cynku v: przeliczeniu na ZnO, % 35*40 35*42 p. 3.5
b) Soli alkalicznych w przeliczeniu na 

K20, 5S, najwyżej 12 p. 3.6

Z  p łosz ona p rzez  Z je dnoczen ie  P rzedsiębiorstw  Farb i  Lak ie rów  

U itanow łona  przez N acze lnego  D yrek to ra  Z je dnoczen ia  Przem yślu Forb I Lak ie rów  dnia  18  czerw ca  1 9 7 5  r. 

jako  norm a obow iqzu jqca  w zakres ie  p ro d u kc ji i obro tu  od dn ia  1 kw ie tn ia  1 9 7 6  r.
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cd. tablicy

Wymagania-1)
Gatunki Metody 

badań wgI 11
c) Siarczanów rozpuszczalnych w wodzie w 

prieliozeniu na SO^, %, najwyżej 0,2 p. 3.7

d) Chlorków rozpuszczalnych w wodzie w 
przeliczeniu na Cl, %, najwyżej 0,1 0,2 P. 3.8

e) Azotanów rozpuszczalnych w wodzie w 
przeliczeniu na NO^, %, najwyżej 0,1 p. 3.9 lub 

p. 3.10
t ) Chromianów rozpuszczalnych w wodzie, 

g, CrOyMOO cm’ wyciągu wodnego 0,06 r 0 ,1 5 P. 3.11

g) Substancji nierozpuszczalnych w amo
niakalnym roztworze chlorku amonowego, 
55, najwyżej

0,5 0,8 p. 3.12

h) Wilgotność, %, najwyżej 1,0 IN-71/C-04401
i) Liczba olejowa 15 T 35 Hł-71/C-04401

j) Pozostałość na sicie o boku oczka 
kwadratowego 0,063 mm, %, najwyżej 0,5

HI-71/C-04401 
p. 2.4.3 sto
sując naważkę 
10 g

k) Intensywność i odcień barwy
wg uzgodnienia 
między dostawcą 
i odbiorcą

RJ-71/C-O4401

"*) Wattości liczbowe wyników analiz należy zaokrąglić zgodnie z 
HI-70/H-02120.

3.2. Program badań. Ustala się dwa rodzaje badań: badania pełne 
oraz badania niepełne.
Badanie pełne polega na sprawdzeniu zgodności z wszystkimi wyma

ganiami wymienionymi w 3.1.
Badanie niepełne polega na sprawdzeniu zgodności z wymaganiami 

dotyczącymi:
a) cynku,
b) soli alkalicznych,
c) chlorków rozpuszczalnyoh w wodzie,
d) chromianów rozpuszczalnyoh w wodzie,
e) substancji nierozpuszczalnych w amoniakalnym roztworze chlorku 

amonowego,
f) wilgotności,
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g) pozostałości na sicie,
h) intensywności i odcienia barwy.
Badania pełne należy wykonać w przypadku badań rozjemczych, przy 

kontroli okresowej, która powinna być wykonywana raz na kwartał, o- 
raz przy każdej zmianie surowców lub technologii.
Badaniom niepełnym należy poddać "każdą partię żółcieni cynkowej.
3.3. Wielkość partii. Partię stanowi żółcień cynkowa jednego ga

tunku przedstawiona do odbioru.przez produęenta, o masie nie prze
kraczającej 5000 kg.
3.4. Pobieranie próbek i przygotowanie średniej próbki laborato

ry .jne.i zgodnie z PN-75/C-04400. Masa średniej próbki laboratoryjnej 
powinna wynosić 500 g.

3.5. Oznaczanie zawartości cynku w p r z e l ic z en iu  na ZnO

3.5.1. Zasada oznaczania polega na rozpuszczeniu próbki w kwasie 
siarkowym, zobojętnieniu roztworu amoniakiem i miareczkowaniu roz
tworem wersenianu dwueodowego w środowisku buforu octanowego.

3.5 .2 . Odczynniki i  roztwory
a) Wersenian dwusodowy (EDTA-Ha) roztwór 0,05 M: 18,612 g werse

nianu dwusodowego cz.d.a. odważyć z dokładnością do 0,0002 g, roz
puścić na gorąco w wodzie, roztwór przenieść ilościowo do kolby po
miarowej pojemności 1 dm^ i uzupełnić wodą do kreski.
b) Wzorcowy roztwór cynku 0,05 Ms 3,2690 g metalicznego cynku 

cz.d.a. rozpuścić w wysokiej zlewce pojemności 250 cm^ w roztworze 
kwasu solnego (1+1), a następnie przenieść do kolby pomiarowej po
jemności 1 dm̂ , dopełniając wodą destylowaną do kreski.
c) Bufor octanowy (pH=6,0 ~ 6,1) s 80,0g octanu sodowego bezwodnego 

lub 133,0 g octanu sodowego trójwodnego odważonego z dokładnością 
do 0,1 g rozpuścić w wodzie destylowanej, dodać 1,6 cm^ kwasu octo
wego lodowatego i uzupełnić wodą destylowaną do kreski w kolbie po
miarowej pojemności 1 dm̂ .
d) Kwas siarkowy cz. roztwór 1 + 5 -
c) Kwas solny cz. roztwór 1 + 1 .
f) Oranż ksylenolowy: 1 g oranżu ksylenolowego rozetrzeć dokład

nie w moździerzu ze 100 g chlorku sodowego cz.d.a.
g) Amoniak cz. roztwór 1O-procentowy.
3.5-3. Oznaczanie miana wersenianu dwusodowego. Odmierzyć biuretą

20 cm , 0,05 m wzorcowego roztworu cynku do kolby stożkowej pojem-*aności 200*300 cm spłukując ścianki wodą z tryakawki, dodać 20 cm 
buforu octanowego, szczyptę oranżu ksylenolowego i miareczkować
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roztworem wersenianu dwusodowego do zmiany barwy z fioletoworóżowej 
na cytrynowożółtą.
Miano wersenianu dwusodowego (M1) w przeliczeniu na ZnO obliczyć 

wg wzoru
_  20 • 81,38 • 0,05  _  0,08138

1 1000 • V ~ V

w którym:
y - objętość roztworu wersenianu dwusodowego, cm ,

81,38 - masa cząsteczkowa tlenku cynkowego (ZnO), g.
3.5-4. Wykonanie oznaczania. Około 2 g badane.i żółcieni cynkowej 

odważonej z dokładnością do 0,0002 g rozpuścić w 20 cnr roztworuOkwasu siarkowego, przenieść do kolby pomiarowej pojemności 500 cm , 
dopełnić wodą do kreski. Pobrać pipetą 50 cm^ roztworu, przenieść

3 odo kolby stożkowej pojemności 300 cm-, dodać około 50 cm wody, zo
bojętnić roztworem amoniaku do wystąpienia nieznacznego zmętnienia 
roztworu. Następnie dodać kilka kropli kwasu solnego do zniknięcia 
zmętnienia, 20 cm^ buforu octanowego, niewielką ilość oranżu ksyle- 
nolowego i miareczkować roztworem wersenianu dwusodowego do zmiany 
barwy czerwonopomarańczowej na ciemnożółtą. Pod koniec miareczkowa
nia wersenian dodawać kroplami, gdyż zmiana zabarwienia następuje 
po jednej kropli.
Zawartość cynku w przeliczeniu na ZnO (X1; obliczyć w procentach 

wg wzoru
V • 10 • 100

' m

w którym: 3V - objętość zużytego wersenianu dwusodowego, cm ,
M 1 - miano wersenianu dwusodowego w przeliczeniu na ZnO, 
m - masa żółcieni cynkowej, g.
3.5.5. Wynik. Za wynik przyjąć średnią arytmetyczną wyników co 

najmniej dwóch oznaczań nie różniących się więcej niż o 0,355.
3.6. Oznaczanie zawartości ąoli alkalicznych w przeliczeniu na K^O
3.6.1. Zasada oznaczania polega na rozłożeniu żółcieni cynkowej 

przez ogrzewanie w temperaturze około 600°C, wymyciu rozpuszczal
nych chromianów gorącą wodą, zredukowaniu ich jodkiem potasowym i 
odmiareczkowaniu wydzielonego jodu tiosiarczanem sodowym.
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3.6 .2 . Odczynniki 1 roztwory
a) Jodek potasowy cz.d.a. roztwór 1O-procentowy.
b) Kwas solny cz.d.a., roztwór 1 + 1 .
c) Skrobia, roztwór 1-procentowy, świeżo przygotowany.
d) Tiosiarczan sodowy cz.d.a. roztwór 0,1 N.
e) Wodorowęglan sodowy cz.d.a.
3.6.3. Wykonanie oznaczania. Około 1 g żółcieni cynkowej odważyć 

z dokładnością do 0,0002 g w uprzednio wysuszonym i zważonym z tą 
samą dokładnością tyglu porcelanowym, po czym prażyć w temperaturze 
około 600°C przez 1 godz i ostudzić. Zawartość tygla przenieść iloś-Ociowo do zlewki pojemności 25Q cm i wymywać rozpuszczalne chromia
ny gorącą wodą przez kilkakrotną dekantację. Następnie zawartość 
zlewki przesączyć do kolby stożkowej pojemności 500 cm , osad prze
myć gorącą wodą do zaniku chromianów. Przesącze połączyć, dodać roz
tworu kwasu solnego, aż do zmiany barwy z żółtej na pomarańczową. 
Dodać 15 cm^ roztworu kwasu solnego, około 2 g wodorowęglanu sodo
wego i 10 cm^ roztworu jodku potasowego. Kolbę zamknąć korkiem 
szklanym, zawartość starannie wymieszać i pozostawić na 5 r 10 min 
w miejscu zaciemnionym. Następnie zawartość kolby miareczkować roz-3tworem tiosiarczanu w obecności 5 cm roztworu skrobi, aż do wystą
pienia jasnozielonej barwy bez niebieskiego odcienia. W czasie mia
reczkowania roztwór energicznie mieszać.

Zawartość soli alkalicznych w przeliczeniu na KgOfXj) obliczyć w 
procentach wg wzoru

v • 0,00313 • 100

w którymś
V - objętość 0,1 N roztworu tiosiarczanu sodowego zużytego 

do miareczkowania, cm^
0,00313 - ilość tlenku potasowego KgO odpowiadająca 1 cm^, 0,1 N 

tiosiarczanu sodowego, g, 
m -  masa żółcieni cynkowej, g.

3.6.4- Wynik. Za wynik przyjąć średnią arytmetyczną wyników co 
najmniej dwóch oznaczań różniących się od siebie nie więcej niż o 
0 ,2%.

3.7. Oznaczanie zawartości siarczanów rozpuszczalnych w wodzie w 
p rze l ic z en iu  na SÔ
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3.7.1. Zasada oznaczania polega na sporządzeniu ekstraktu wodnego 
żółcieni cynkowej, redukcji zawartych w nim chromianów, wytrąceniu 
osadu siarczanu barowego i oznaczaniu go metodą wagową.
3.7.2. Aparatura i przyrządy. Wytrząsarka laboratoryjna.
3.7.3. Odczynniki i roztwory
a) Chlorek barowy cz.d.a. roztwór 5-procentowy.
b) Kwas solny cz.d.a. (1,18).
c) Alkohol etylowy cz.d.a.
3.7.4. Wykonanie oznaczania. 30 g żółcieni cynkowej, odważonej z 

dokładnością do 0,1 g umieścić w kolbie stożkowej, dodać 300 cm^ 
wody i wytrząsać w temperaturze pokojowej na wytrząsarce laborato
ryjnej w ciągu 1 godz. Roztwór przesączyć przez twardy sączek i po- 
brac 50 cm przesączu (resztę przesączu pozostawić do dalszych ba
dań wg 3.8, 3.9, 3-10 i 3.11), przenieść do kolby, dodać 3 cm^ kwa- 
su solnego oraz kilka cm alkoholu etylowego. Roztwór gotować w ce
lu redukcji chromianów, aż do otrzymania zielonego zabarwienia. Pod
czas gotowania roztworu należy zwracać uwagę na uniknięcie strat, 
gdyż następuje gwałtowne ulatnianie związków organicznych. Następ
nie wprowadzać kroplami roztwór chlorku barowego, aż do niewielkie
go nadmiaru. Powstały siarczan barowy pozostawić przez noc, oddzie
lić od roztworu przez sączenie na twardym sączku, przemyć ciepłą 
wodą do zaniku jonów chlorkowych w przesączu, prażyć w temperaturze 
około 800°C do stałej masy i po ostudzeniu w eksykatorze zważyć z 
dokładnością do 0,001 g. W przypadku stwierdzenia żółtego zabarwie
nia osadu, co świadczy o niecałkowitym zredukowaniu się chromianów, 
oznaczanie należy powtórzyć na nowej odważce badanego pigmentu. Za
wartość siarczanów rozpuszczalnych w wodzie (X3) w przeliczeniu na 
S0^ obliczyć w procentach wg wzoru

m .  • 6 • 0,4111 • 100 
X ,  =  — !-------------------------------------3 30

w którym:
m 1 - pozostałość po prażeniu, g,

0,4111 - współczynnik przeliczeniowy BaSO^ na S0̂ ,
30 - odważka żółcieni cynkowej, g.

3.7.5. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną wyni
ków co najmniej dwóch oznaczań nie różniących się więcej niż o 10% 
wyniku mniejszego.
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3.8. Oznaczanie zawartości chlorków rozpuszczalnych w wodzie w 
przeliczeniu na Cl
3.8.1. Zasada oznaczania polega na miareczkowaniu chlorków za po

mocą azotanu srebrowego w obecności chromianu potasowego jako wska
źnika.
3.8.2. Odczynniki 1 roztwory
a) Chromian potasowy cz.d.a. roztwór 5-procentowy.
b) Azotan srebrowy cz.d.a., roztwór 0,1 N.
3.8.3. Wykonanie oznaczania. Do 50 cm^ klarownego przesączu o-

, 3trzymanego wg 3.7 dodać 1 cnr roztworu chromianu potasowego. Do roz
tworu dodawać powoli roztwór azotanu srebrowego, aż do wystąpienia 
słabego, czerwonobrązowego zabarwienia, przy jednoczesnym silnym 
mieszaniu zawartości kolby. Następnie wykonać ślepą próbę, stosując 
50 cn^ wody i miareczkować roztworem azotanu srebrowego wobec 1 cm^ 
roztworu chromianu potasowego, aż do wystąpienia identycznego za
barwienia roztworu, jak w badanej próbie. Przy porównywaniu roztwo
rów należy zwracać uwagę na opalescencje i zmętnienie.
Zawartość chlorków rozpuszczalnych w wodzie (X4) w przeliczeniu 

na Cl obliczyć w procentach wg wzoru

0 , 0 0 3 5 4  • (V., - V0)- 6  • 1 0 0x4 =
30

w którym:
V. - objętość roztworu azotanu srebrowego zużytego do mia- 

reczkowania próbki badanej, cm ,
VQ - objętość roztworu azotanu srebrowego zużytego do mia

reczkowania w ślepej próbie, cm̂ ,
30 - odważka żółcieni cynkowej, g,

0*00354 - ilość Cl odpowiadająca 1 cm-5, 0,1 N roztworu azotanu 
srebrowego, g.

3.8.4. Wynik. Za wynik należy przjąć średnią arytmetyczną wyników 
co najmniej dwóch oznaczań nie różniących się więcej niż o 10% wy
niku mniejszego.
3.9. Oznaczanie zawartości azotanów rozpuszczalnych w wodzie w 

przeliczeniu na TTO-. (metoda A)
3.9.1. Zasada oznaczania polega na utworzeniu kompleksu azotanu z 

mieszaniną kwasów siarkowego i salicylowego oraz pomiarze ekstynk
cji roztworu przy długości fali 410 nm.
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3.9.2. Aparatura i przyrządy
a) Fotokolorymetr z pełnym wyposażeniem.
b) Pehametr.
3.9.3. Odczynniki i roztwory
a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84) i roztówr 1 + 7 .
b) Alkohol etylowy cz.d.a. Oc) Salicylan sodowy cz.d.a., roztwór 5 g/dmJ, świeżo przygotowany
d) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwory 25-procentowy i 15-pro- 

centowy.
e) Wzorcowe roztwory azotanu.
Roztwór A. 0,163 g azotanu potasowego cz.d.a. uprzednio wysuszo

nego w 120°C rozpuścić w wodzie, przenieść do kolby pomiarowej po-
3 - # 3jemności 100 cm , dopełnić do kreski i wymieszać. 10 cm tego roz

tworu przenieść do kolby pomiarowej pojemności 100 cm^, dopełnić do-akreski i wymieszać. 1 cmJ roztworu zawiera 0,1 mg NO,.3 f e 3Roztwór B. 20 cmJ roztworu wzorcowego A przenieść do kolby pomia-
rowej pojemności 100 cm , dopełnić do kreski i wymieszać. 1 cmJ roz
tworu zawiera 0,02 mg NO^.
3.9.4. Przygotowanie krzywe.i wzorcowej. Do 7 zlewek pojemności

100 cm^ dodawać kolejno: 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 wzorcowego roztworu A,
3 32,0, 4,0 i 5,0 cm wzorcowego roztworu B oraz po 1,0 cm roztworu

salicylanu sodowego. Roztwór odparować do sucha i zlewki ochłodzić 
w eksykatorze. Pozostałość w zlewkach zwilżyć 1 cm kwasu siarkowe
go (1,84), po 10 min rozpuścić w wodzie i przenieść do kolby pomia-1 3rowej pojemności 50 cm . Dodać '10 cm 25-procentowego roztworu wo
dorotlenku sodowego, ochłodzić do temperatury pokojowej, dopełnić 
wodą do kreski i wymieszać. Roztwory przenieść do kuwety odpowied
niej grubości i wykonać pomiar ekstynkcji. Jako roztwór porównawczy 
stosować wodę. Z uzyskanych wartości ekstynkcji wykreślić krzywą 
wzorcową, odkładając na osi rzędnych wielkość ekstynkcji, a na osi 
odciętych odpowiadające im zawartości azotanów w mg.
3.9.5. Wykonanie oznaczania. Do 50 cm^ klarownego przesączu o- 

trzymanego wg 3-7 dodać 5 cm^roztworu kwasu siarkowego (1+7)i2cm^ 
alkoholu etylowego. Roztwór gotować w celu redukcji chromianów, aż 
do otrzymania zielonego zabarwienia. Podczas gotowania roztworu na
leży zwracać uwagę na uniknięcie strat, gdyż następuje gwałtowne 
ulatnianie związków organicznych. Po ochłodzeniu roztwór zalkalizo- 
wać 15-procentowym roztworem wodorotlenku sodowego i ponownie och
łodzić. Sprawdzić za pomocą pehametru pH roztworu, które powinno
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wynosić 8,0 ±0,5 i ewentualnie skorygować. Hoztwór przesączyć 
przez twardy sączek, przemywając go gorącą wodą. Przesącz i wodę 
przemywającą połączyć ze sobą, ochłodzić, przenieść do kolby pomia
rowej pojemności 250 cm^, uzupełnić wodą do kreski i l̂ rmieszać. 
10 cm^ otrzymanego roztworu umieścić w zlewce pojemności 100 cm̂ , 
dodać 1 cm^ roztworu salicylanu sodowego i postępować dalej wg
3.9.4.
Zawartość azotanów rozpuszczalnych w wodzie (X5) w przeliczeniu 

na NO^ obliczyć w procentach wg wzoru

x  _  a  ■ 25 • 6 • 100
5 30*1000 

w którym:
a - zawartość azotanów odczytana z krzywej wzorcowej, mg,
30 - odważka żółcieni cynkowej, g.
3.9.6. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną wyni

ków co najmniej dwóch oznaczań nie różniących się więcej niż o 10% 
wyniku mniejszego.
3.10. Oznaczanie zawartości azotanów rozpuszczalnych w wodzie w 

przeliczeniu na H0-, (metoda B)
3.10.1. Zasada oznaczania polega na redukcji azotu azotanowego i 

przeprowadzeniu go w barwny kompleks z odczynnikiem Nesslera, a na
stępnie kolorymetrycznym oznaczaniu.
3.10.2. Aparatura i przyrządy
a) Aparat destylacyjny.
b) Cylindry Nesslera.
3.10.3. Odczynniki i roztwory
a) Stop Devardy, sproszkowany.
b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a. roztwór 20-procentowy
c) Kwas solny cz.d.a. (1,18).
d) Chlorek amonowy cz.d.a. roztwór 0,00172-procentowy.
e) Odczynnik Nesslera przygotowany wg PN-68/C-06500 p. 2.2.28.
3.10.4. Wykonanie oznaczania. 50 cm^ klarownego przesączu otrzy

manego wg 3.7 umieścić w kolbie destylacyjnej i rozcieńczyć wodą do
3  3150 cm . Dodać 3 g stopu Devardy oraz 30 cm 20-procentowego roz

tworu wodorotlenku sodowego po czym aparat destylacyjny n'atychmiast
3  3złożyć. Do odbieralnika wlac 2 cm kwasu solnego i 30 cnr wody.
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Rozpocząć powolne ogrzewanie kolby desty lacyjnej, aż do rozpoczę
cia  reak c ji, którą poprzez zmianę ogrzewania prowadzić z taką szyb
kością, aby desty lację zakończyć w ciągu około 30 min. Po uzyskaniu 
około 70 cm'5 destylatu , ochłodzić odbieraln ik wodą do temperatury•5 T
pokojowej. Destylat uzupełnić wodą do 250 cm i  wymieszać. 5 cm 
roztworu przenieść do cylindra Hesslera i  dodać 1 cm-5 roztworu Hes- 
s le ra . Równocześnie do drugiego cylindra wlać 1 cm-5 roztworu Hes- 
s lera , a z biurety ty le  cm-5 0, 00172-procentowego roztworu chlorku
amonowego, aby zabarwienie roztworów w obu cylindrach było jednako-

3we. następnie wykonać w ten sam sposób ślepą próbę używając 50 cm 
f i l t r a tu  otrzymanego wg 3.7, nie dodając stopu Devardy.

Zawartość azotanów rozpuszczalnych w wodzie (X 6) w prze liczen iu  
na rtÔ  ob liczyć w procentach wg wzoru

(V; -  V0) • 0,00002 - 5 0 - 6  -100 

X&= 30

w którym:
V. -  objętość roztworu chlorku amonowego zużytego do mia-

3reczkowania badanej próbki, cm ,
Vn -  objętość roztworu chlorku amonowego zużytego do mia-

3

reczkowania w ślepej próbie, cm ,
3

0,00002 -  i lo ś ć  HOj odpowiadająca 1 cm 0, 00172-procentowego roz
tworu chlorku amonowego, g,

30 -  odważka żó łc ien i cynkowej, g.

3.10.5. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną wyni
ków co najmniej dwóch oznaczań nie różniących s ię  więcej niż o 10% 
wyniku mniejszego.

3.11. Oznaczanie chromianów rozpuszczalnych w wodzie

3.11.1. Zasada oznaczania polega na redukcji jonów chromianowych 
jodkiem potasowym i  odmiareczkowaniu wydzielonego jodu roztworem 
tiosiarczanu sodowego.

3 .11 .2 . Odczynniki i  roztwory
a) Kwas Bolny c z .d .a ., roztwór 1 + 1 .
b) Tiosiarczan sodowy c z .d .a ., roztwór 0,1 H.
c) Jodek potasowy c z .d .a . , roztwór 1O-procentowy.
d) Skrobia, roztwór 1-procentowy, świeżo przygotowany.

3.11.3. Wykonanie oznaczania. Do 50 cm̂  klarownego przesączu o- 
trzymanego wg 3.7 dodać 50 cm̂  wody, 15 cm-5 roztworu kwasu solnego 
oraz 10 cm-5 roztworu jodku, potasowego. Kolbę zamknąć korkiem szklą-
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nym, zawartość starannie wymieszać i  pozostawić na 5 t  10  min w 
miejscu zaciemnionym. Następnie zawartość kolby miareczkować roz- 
tworem tiosiarczanu sodowego w obecności 5 cm roztworu skrobi, aż 
do wystąpienia jasnozielonej barwy bez niebieskiego odcienia.W  cza
s ie  miareczkowania roztwór energicznie mieszać.

Zawartość chromianów rozpuszczalnych w wodzie (X.) ob liczyć w gra- 
3mach CrO^/lOO cmJ wyciągu wodnego wg wzoru

X 7 = V- 0,003333 * 2
w którym:

V -  objętość 0,1 N roztworu tiosiarczanu sodowego zużytego 
do miareczkowania, cm ,̂

0,003333 -  ilo ś ć  bezwodnika kwasu chromowego odpowiadająca 1 cm̂
0,1 N tiosiarczanu sodowego, g.

3.11.4. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną wyni
ków co najmniej dwóch oznaczeń nie różniących s ię  w ięcej niż o 10% 
wyniku mniejszego.

3.12. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w amoniakalnym roz
tworze chlorku amonowego

3.12.1. Odczynniki i  roztwory. Amoniakalny roztwór chlorku amono
wego przygotowany przez rozpuszczenie 30 g chlorku amonowego cz.d.a. 
w mieszaninie 500 cu^ amoniaku cz .d .a . (0, 88) i  600 cm̂  wody.

3.12.2. Wykonanie oznaczania. Około 5 g żó łc ien i cynkowej uprzed
nio wysuszonej do s ta łe j masy w temperaturze 100 t  105°C i  zważonej 
z dokładnością do 0,001 g wytrząsać w ciągu 1 godz w temperaturze 
pokojowej ze 100 cnr amoniakalnego roztworu chlorku amonowego. Za
wartość kolby pozostawić na 30 min do opadnięcia osadu, po czym roz
twór zdekantować przez uprzednio wysuszony do s ta łe j masy szklany 
sączek Schotta G5. Do osadu dodać 100 cm  ̂ amoniakalnego roztworu 
chlorku amonowego, wytrząsać 5 min i  zawiesinę przesączyć przez są
czek Schotta G5. Osad przenieść na sączek za pomocą pręcika szk la
nego z gumką do końca oraz n iew ie lk ie j i lo ś c i  amoniakalnego roztwo
ru chlorku amonowego. Ścianki sączka i  osad przemyć 25 cm̂  wody i  
sączek wraz z osadem wysuszyć do s ta łe j masy w temperaturze 100 ±2°C.

Zawartość substancji nierozpuszczalnych w amoniakalnym roztworze 
chlorku amonowego (Xg) ob liczyć w procentach wg wzoru
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*8  =
■ 100

w którym:
m  -  masa żó łc ien i cynkowej, g,

m1 -  masa osadu, g.

3.12.3. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną wy
ników co najmniej dwóch oznaczań nie różniących s ię  w ięcej n iż o 10% 
wyniku mniejszego.

4. PAKOWANIE. PRZECHOWYWANIE I  TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Żółcień cynkową należy pakowaó w czterowarstwowe 
worki papierowe z przekładką bitumiczną zgodnie z PN-70/P-79005. Ulbr- 
k i powinny być otwarte, klejone lub szyte o wymiarach i  sposobie 
zamknięcia zgodnych z PN-68/0-79027, pojemności 50 lub 35 kg. Po u- 
zgodnieniu z odbiorcą dopuszcza s ię  inny rodzaj opakowania, nie gojv 
szy jednak n iż wyżej wymieniony i  zgodny z odpowiednim szeregiem wy
miarowym opakowań.

Na każdym opakowaniu powinien być umieszczony napis, zawierający 
co najmniej:

a) nazwę lub znak wytwórni,
b) oznaczenie wg 2.2,
c ) numer p a r t i i ,
d) masę brutto i  netto,
e) napis: „Ostrożnie środek szkodliwy -  chronić drogi oddechowe i  

pokarmowe"} napis ostrzegawczy powinien hyc wykonany czerwonymi l i 
terami na białym t le ,  dwukrotnie większy n iż inne napisy, zgodnie z 
PN-67/0-79252.

4.2. Formowanie jednostek ładunkowych. W przypadku stosowania pa
le ty  zacj i  jednostki ładunkowe należy formować na paletach o wymia
rach 800X1200 mm. Ładunek na pa lecie  powinien być zabezpieczony 
przed przesunięciem s ię  i  deformacją. ,

4.3. Przechowywanie. Żółcień cynkową należy przechowywać w pomie
szczeniach krytych i  suchych, z dala od środków żywnościowych.

4.4. Transport. Żółcień cynkową należy przewozić krytymi środkami 
transportu. Worki należy układać ś c iś le  obok s ieb ie  na ca łe j po
wierzchni środka transportu, a ewentualne luki zabezpieczyć mate
riałem wyściółkowym lub w inny sposób tak, aby ładunek tworzył zwaj>
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tą  całość zabezpieczoną przed przesuwaniem i  wzajemnym uszkodzeniem. 
Występujące wewnątrz środka transportu śruby, haki, gwoździe i  inne 
ostre częśc i powinny być usunięte lub zabezpieczone tak, aby nie u- 
szkodziły opakowań w czasie transportu.

K O N I E C

INFORMACJE DODATKOWE
1. Instytucja opracowująca normę - Zakłady Gómiczo-Chemiczne, Złoty Stok.
2. Istotne zmiany w stosunku do EM-70/6046-09
a) wprowadzono parametry: siarczany, chlorki, azotany i chromiany rozpuszczalne 

w wodzie oraz części nierozpuszczalne w amoniakalnym roztworze chlorku amonowego,
b) wyeliminowano następujące parametry: zawartość chromianów w przeliczeniu na 

CrÔ , substancje nierozpuszczalne w kwasie octowym, czystość barny,
c) zmieniono wartość parametrów: liczba olejowa i wilgotność,
d) wprowadzono podział badań na pełne i niepełne,
e) dostosowano sposób oznaczania soli alkalicznych do zalecenia ISO,
f) zmieniono treść punktu "Pakowanie" rozszerzając możliwość stosowania innych 

opakowań (kontenerów).
3. Nortmr i dokumenty związane

JH-75/C-04400 Pigmenty. Pobieranie i przygotowanie próbek
HI-68/C-O65OO Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynników roztworów pomocniczych 

oraz roztworów do kolorymetrii i nefelometrii 
PN-68/0-79027 Opakowania transportowe. Worki papierowe. Szeregi wymiarowe 
PN-67/O-79252 Produkty w opakowaniach transportowych. Znaki i znakowanie. Wymaga

nia podstawowe 
HJ-70/P-790O5 Opakowania transportowe. Worki papierowe 
Pozostałe normy związane podano w tablicy.

Przepisy o przewozie koleją materiałów i przedmiotów niebezpiecznych z dnia 15 
września 1968 r. (Dz.T. i Z.K. nr 20 poz. 84 z 1968 r.). Rozporządzenie Minis
trów Komunikacji i Spraw Wewnętrznych z dnia 27 listopada 1971 r. w sprawie 
bezpieczeństwa ruchu przy przewozie materiałów niebezpiecznych na drogach publi
cznych (Dz.U.KIL nr 35 poz. 310 z dnia 17 grudnia 1971 r.)

Specjalne warunki przwozu towarów niebezpiecznych w międzynarodowej konunikacjito
r/arowej. Załącznik 4 do umowy SM3S (Dz.T. i Z.K. Nr. 7 poz. 35 z 1966 r.)
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Regulamin międzynarodowy dla przwozu koleją towarów niebezpiecznych - RID. Załącz
nik 1 do Konwencji CIM (Dz.U.FRL nr. 21 poz. 137 z dnia 29 czerwca 1968 r.)
4. Normy zagraniczne i zalecenia międzynarodowe

Anglia BS 282.389/1963 Specifications for lead chromes and zinc chromes for 
paints

RFN DIN 55902 Pigmente. Zinkchromat-Pigment. Technische Ideferbedingungen 
ISO R 1249-1970 Zinc chromate pigaents. Basic zinc potassium chromate pigments 

and zinc tetrahydrojcy chromate pigments 
RWPG PC 2088-69 IlHrMeHTbl HeOpraHHqeCKHe. XpOMaTbl UHHKa

5. Autor projektu normy - mgr inż. Andrzej Król - Zakłady Górniczo-Chemiczne, 
Złoty Stok.
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