OAB 2008/041
Zinkpaste
Zinci Pasta
Pasta Zinci

Definition

Zinkpaste enthalt mindestens 24,0 und hdchstens 26,0 Prozent Zinkoxid (ZnO, M;
81,4) und mindestens 22,0 und hochstens 25,0 Prozent Talkum.

Herstellung

Zinkoxid (VI) 259
Talkum (VI) 259
Gelbes Vaselin 509

Zinkoxid und Talkum werden sorgfaltig gemischt, gesiebt und mit dem
geschmolzenen Gelben Vaselin zu einer vollkommen homogenen Masse verarbeitet.

Eigenschaften

Gelblichweil3e, geruchlose Paste, die in einem dinnen Ausstrich mit freiem Auge
keine Partikelchen erkennen lassen darf.

Prifung auf Identitat

A. Werden etwa 0,2 g Zinkpaste in einem Porzellantiegel verascht, so hinterbleibt
ein Ruckstand, der in der Hitze gelb ist und beim Abkuhlen weil3 wird.

B. Der bei der vorhergehenden Prifung erhaltene Glihrickstand wird mit 5 ml
Salzsaure R 1 ausgekocht. Man filtriert und dampft das Filtrat bis fast zur
Trockene ein. Lost man den Rickstand in 2 ml Wasser / und versetzt
vorsichtig mit verdiunnter Natriumhydroxid-L6sung A, so entsteht ein weil3er,
gallertiger Niederschlag, der sich in einem Uberschuf dieses Reagens wieder
auflost. Die Lésung gibt mit Natriumsulfid-Losung R einen weif3en
Niederschlag, der in Essigsaure 35 % (OAB) unloslich und in verdinnter
Salzséaure R l6slich ist.

C. Der beim Auskochen des Gluhriickstandes mit Salzsaure /R 1 erhaltene
unlésliche Ruckstand wird auf dem Filter ausgewaschen, hierauf mit diesem in
einem Platintiegel verascht und mit etwa 0,5 g einer Mischung gleicher Anteile
von Kaliumcarbonat /Z und Natriumcarbonat # geschmolzen. Nach etwa 10
Minuten laRt man erkalten und kocht den Schmelzkuchen mit Wasser A, bis er
vollstandig zerfallen ist. Hierauf spilt man die tribe Flussigkeit in eine
Abdampfschale, sauert vorsichtig mit Salzsaure /£ an und dampft zur Trockene
ein. Erwarmt man den Rickstand mit verdinnter Salzsaure R, so bleibt
unlésliche Kieselsaure zurick.

Die abfiltrierte Losung gibt mit verdunnter Natriumhydroxid-LIGsung ~ einen

weilen, flockigen Niederschlag, der im UberschuR dieses Reagens unlgslich
ist, sich jedoch zum grofiten Teil auf Zusatz von 1 bis 2 g Ammoniumchlorid 7
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|6st. Die so erhaltene, wenn notig, filtrierte Losung gibt mit einer Lésung von
Natriummonohydrogenphosphat-Dihydrat 7 (0,3 mol - I'*) einen weiRen,
kristallinen Niederschlag.

D. Schuittelt man 0,5 g Zinkpaste mit 10 ml Ether R kréaftig durch und filtriert, so
hinterlalt das Filtrat nach dem Abdampfen einen gelben Rickstand, der beim
Abkuhlen zu einer salbenartigen Masse erstarrt.

Prufung auf Reinheit

Fette: Erhitzt man den bei der vorhergehenden Prifung erhaltenen Rickstand mit 4
ml verdunnter Natriumhydroxid-Losung ~ eine Minute lang zum Sieden, so darf die
nach dem Erkalten abfiltrierte FlUssigkeit beim Ansduern mit Salzsaure /1 keinen
Niederschlag geben.

Salicylsaure: Erhitzt man 0,5 g Zinkpaste mit 10 ml Ethanol 96 % /R zum Sieden,
schuttelt die heiRe Mischung 1 Minute lang kraftig durch und filtriert, so darf sich das
Filtrat auf Zusatz von 1 Tropfen Eisen(ll1)-chlorid-Lésung /A 1 nicht violett farben.

Gehaltsbestimmung

Talkum: 2,000 g Zinkpaste werden in einem Erlenmeyerkolben mit 50 ml Ether R bis
zur vollstandigen Lésung des Vaselins geschittelt. Hierauf filtriert man durch ein
aschefreies Faltenfilter und wéascht den Rickstand im Kolben und auf dem Filter
funfmal mit je 10 ml Ether R nach. Hierauf bringt man das Filter in den Kolben
zurlck, versetzt mit 20 ml verdinnter Salzsaure # und 20 ml Wasser /Z und erhitzt 30
Minuten lang unter RuckfluBkihlung zum Sieden. Die heil3e Lésung wird durch ein
aschefreies Filter in einen 250 ml fassenden MeRkolben filtriert. Den auf dem Filter
gesammelten Ruckstand wascht man einmal mit hei3er verdiinnter Salzsaure /# und
hierauf sorgfaltig mit heiBem Wasser R aus, wobei man die Waschflussigkeit in den
Melikolben abflieBen 1alt, trocknet, verascht und gltht bei 600 °C bis zur
Massekonstanz.

Das Gewicht des Rickstandes muf3 0,4400 bis 0,5000 g betragen, entsprechend
einem Gehalt an Talkum von 22,0 bis 25,0 Prozent.

Zinkoxid: Die im MelRkolben gesammelte Losung wird mit Wasser R bis zur Marke
aufgefullt und gut durchgemischt. 50,00 ml der Lésung (= 1/5 der Einwaage an
Zinkpaste) werden mit Wasser A auf etwa 100 ml verdinnt und hierauf mit
verdunnter Natriumhydroxid-Lésung A bis zum Auftreten einer geringen Tribung
versetzt. Nach Zusatz von 5 ml Ammoniumchlorid-Pufferlésung pH 10,0 /Z und etwa
50 mg Eriochromschwarz-T-Verreibung R titriert man mit Natriumedetat-Lésung (0,1
mol - I'Y) auf Blau.

1 ml Natriumedetat-Lésung (0,1 mol - I'*) entspricht 8,14 mg ZnO.
Lagerung

Dicht verschlossen, vor Licht geschitzt



