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N O R M A B R A N Ż O W -A BN-84 
-

WYROBY 6191-19 
PRZEMYSŁU Odczynniki 

CHEMICZNEGO Azotan 
, 

1. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest azo-
ta n rtęciowy stosowan y jako odczynn ik chem iczny. 

Azotan rtęciowy ma: 
a) wzór chemiczny - Hg(N0 3h · 1/2H 20 , 
b) masę mol ową - 333 ,62 g/m ol. 
1.2. Zakres stosowania normy. Normę należy stoso

wać w zakresie produkcji i obrotu. 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. .Catunki. W za l e żnośc i od zawartośc i głównych 
składników i za ni ec zyszczeń w normie ustala s ię dwa 
gatunki azotanu rtęciowego o znaczone : 

' cz.d.a. - czysty do analizy , 
cz . - czysty. 

2.2. Pq:ykład oznaczenia azotanu rtęciowego czyste
go do ana li zy: 

AZOTAN RTĘCIOWY cZ.d .a . BN-84/6 191-19 

3. WYMAGANIĄ 

3.1. Wymagania ogólne. Azotan rtęciowy p OW1l11en 
mieć postać bezbarwnych kryształów rozpływających 

się na powietrzu , nie rozpuszczalnyc h w a lkoho lu, roz
puszczalnych w wodzie zakwaszonej kwasem azotowym. 

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne - wg tabl. l . 
Tablica l 

Gatunki 
Wymagania 

cZ.d .a. cz. / 

a) Tożsamość wg prze pi su wg przepisu 
b) Azotanu rtęciowego 

(Hg/NO,),·'/, H ,O. 

% (m/m), me mmej niż 99,0 99,0 
c) Substancji .nierozpuszczal- • 

nych w kwasie azotowym wg przepisu wg prze pisu 
d ) Pozostalości nielotnej , 

% (m/m), me więcej ni ż 0,01 0,05 -
e) Ch lorków (CI ), % (m/m), 

me więcej niż 0,002 0,0035 

Zamiast 
rtęciowy BN-64/6191~ 9 

Grupa kata logowa 1051 

cd. tabl. I 

Gatunki 
Wymaga nia 

cZ.d.a. cz. 

f) Sia rcza nów (SO;- ), 

% (m/m), me więcej n i ż 0,01 . 0,01 

g) Sole rtęciawe .(H t ' ), , 
% (m/ m) me w i ęcej ni ż 0, 15 0,5 

h) Że la za ( Fe" ), % (m/ m) , 
me WięCej niż 0,0005 0,00 1 

i) Suma ołowiu , miedzi, 
cynku , % (m/ m), nie 
więcej niż 0.002 ' 0,005 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
l TRANSPORT 

4.1. Pakowanie 
4.1.1. Opakowanie jednostkowe stanowią słoj e szkla

ne wykonane wg BN-84/6833-23 z nakrętką z· tworzy
wa sztucznego z polietylenową lu b inną chemicznie 
odporną uszczelką. 

Masa netto: 100, 500 g. 

W uzgodnien iu z odbiorcą' i przewoźnikiem dopusz
cza się inny rodzaj i wielkość OpakO'ń-l1ni a, jeżel i prze
prowadzone próby wykażą, że zabezpiecza ono pro ~ 

dukt w sposób ni e gorszy od podan yc h opakowań i ma 
wymiary zgodne z zasadami systemu wymIa ro wego 
opakowań . 

4.1.2. Opakowania transportowe stanowią: 

a) skrzynk i z tarcicy wg BN-6317161-06 , odporne na 
narażenia mechaniczne, sp ra wdzone wg PN-70/0-79I 00 
odpowiednio dla grupy 2 klasy 2 i odmiany I, 

Pojedyncźe słoje w skrzynkach należy zab'ezpieczyć 
przed 'rozbiciem środki em amortyzuj ącym. 

b) bębny metal~we wg BN-76/5046-02, odporne na 
narażenia mechaniczne sprawdzone wg PN-70/0-79100 
odpowiednio dla grupy 2 klasy 3 i odmiany 3, 

c) pojemniki siatkowe typ EGS . 

4.1.3. Znakowanie opakowań jednostkowych na leży 

wykonać zgodnie z PN-70/C-80001 p. 4.2.3. 

Zgłoszona przez Przedsiębiorstwo Przemysłowo-Handlowe Polskie Odczyn niki Chemiczne 
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsiębiorstwa Przemysłowo-Handlowego 

Polskie Odczynniki ChemiGzne dnia 10 grudnia 1984' r. 
jako norma obowiązująca od dnia 1 lipca 1985 r. 

(Dz . Norm. i Miar nr 4/ 1985 poż. 8) 

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE "ALFA " 1985. Druk . Wyd. Norm. W-wa. Ark . wyd. 0.90 Nakl. 2200+55 Zam . 927/85 Cena z ł 18,00 
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4.1.4. Znakowanie opakowań transportowych na l eży 

wykon ać zgodnie z PN-70/C-8000 I p. 4.3, umieszcza
jąc dodatkowo: 

a) zna k ni e bezpieczęń s t wa dla mate ria łów truj ą cyc h 

wg PN-76/0-19252, . 
b) zna k~ ma ni pulacyjne wg PN-76/ 0-79252 p . . 2.4.I , 

• 
2.4.3 i 2.4.4, 

c) klasę ni ebezpiec zeńs t wa 6. 1. - wg RlD , ADR 
PM N, 
d) l iczbę marginesową 2601 punk t 53 (ADR ), 
ej l iczbę warstw składowa ni a - 3 wars twy, 
f) liczbę warstw ładowa ni a - 2 wars twy. 

4.2. Formowanie jednostek ładunkowych. W przy pad
ku stosowa nia paletyzacj i, opa ko wania n a l eży fo rmo
wać na pa letach 800X I200 mm wg PN-8 1/ M-7821 6 . 
Ład u nek na pa lecie powin ien być zabezpieczo ny przed 
przesuwaniem i deformacją . 

4.3. Przechowywanie. Azota n rtęc i owy n a l eży prze
c howywać w magazynac h dostoso~a nych do przecho 
wywania. substancj i t rujących . O kres gwa ra ncji - 2 la ta . 

4.4. Transport azotanu rtęciowego może odbywać s i ę 

dowolnym . kry ty m ś rodk i em tra nspo rtu zgodnie z obo
wi ąz ującym i przep isam i ' ko lejowym i i sa mochod o-
wymi l

). ( 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań 
a) oznacza ni e t ożsa mośc i (3.2a ), 
b) oznacza ni e p roce ntowej zawa rtośc i azo ta nu rtę

ciowego [Hg(N0 3h .1/ 2H 20] (3. 2b) , 
cJ oznacza ni e s ub~ ta ncji nierozpu szcza lnych w kwa-

sic azotowym (HN 0 3) (3 .2c), 
d) oznacza nie pozos ta łości nie lo tnej (3.2d ), 
e) oznacza nie za wartośc i chl <? rkó w (3.2a ), 
f) o znacza nie za wa rt ości sia rc za nów (3. 2f) , 
g) oznaczal11e za wa rt ości soli rtęc iawych (3.2g), 
h) o:lnacza nie za wa rt ości że l aza (3 .2h ), 
i) oznaczanie zawartości ołowiu , miedzi i cynku (3.2i). 

5.2. Pobieranie próbek. Przy pobiera niu próbek od
czynnika cZ.d .a. n a leży st osować P,N-70/C-80047. Przy 
po biera niu próbek odczy nnika w gatunku cz. n a leży 

stosować wytyczne PN -57/C-04500 przyjmując: 

a) w i e lk ość pa rtii 500 kg, 
b) wi e lk ość próbki pierwotnej 200 g, 
c) liczby pró bek jedn ostko wyc h wg tabl. 2, 
d) w ie lk ość pró bki ogólnej równą il oczynowi wiel

k ośc i prób ki pierwo tnej i liczby póbek jednostko wyc h, 
e) wielkość ś redni ej pró bki la bo rato ryjnej 550 g. 

Tablica 2 
-

Liczba opakowań 
Liczba próbek jed nostk owych 

jednostkowych pa rti i 

do 15 5 
16 -7- 25 7 
26 -7- 63 g 

64 -7- 100 9 
powyżej 100 10 

' ) Pa t rz Info rmacje dodatkowe p . 3. 

- 5.3. Opis badań 
5.3.1. Sprawdzenie tożsamości. 1.00 g badanego azo

tanu rtęci owego rozpuśc ić w 20 mi wody. Otrzyman y 
roztwó r bada ny w oddzielnyc h p róbkac h zacho wuj e s ię 
n as tę puj ąco: . 

a) Kilka mI badanego roztworu wysyci ć siarko wodo
rem ; wytrąca s i ę cza rn y osad HgS, nie rozpuszczający 
s i ę w 30% (m/ m) HN 0 3. 

b) D o kilku mI bada nego roztworu dodać 10% (m/ m) 
roztwo ru jQdk u potasowego; wytrąca s ię żółty osad 
Hg.J 2, szybko przec h odzący w odmia n ę cze rwoną, roz
puszcza lny w nadmia rze odczynnika . 

c) I mI badanego roztwo ru zmi eszać w 3 mI roztwo
ru sia rcza nu że lazawego i dodać ost rożn ie 2 mI kwasu 
sia rko wego o d(H 2S0 4) = 1,84 g/mI , na gra nicy warstw 
two rzy s ię brunatna o bwódka . 

5.3.2. Oznaczanie zawartości azotanu rtęciowego 

Hg(N03h· 1h H 20 . 
5.3.2.1. Odczynniki i roztwory 
a) Ałun że la zowo-amonQwy , roztwó r nasycony. 
b) Kwas azo towy o d(HN 03) = 1,15 g/mi , 

_ c) Rodanek amo n.o wy, roztwór o stężeniu 

c[NH 4(CNS)L = 0,1000 mo l/ l. 
5.3.2.2. Wykonanie oznaczania. 0,5000 g badanego 

azota nu rtęciowego rozpuścić w 10 mI kwasu a zo ro
. wego, dodać 40 mI wody , I mI roztwo ru ałunu że la
zowo-a mo no wego i mia reczkować roztwo rem roda nku 
a mo no wego do wys tąpi e nia różowego za ba rwienia. 
Zawa rtość azota nu rtęci owego obliczyć w procentach . / 

(X) wg wzo ru 

V '0,01668 17 · 100 
X= -------

V' I ,668 17 
(I) 

m m 

w któ rym: 
V - obję tość roda nk u amo now.ego o s tęże

niu c[NH4( C NS)] = 0,1000 mol/ I uży-

0,01668 17 
ta d o miareczkowania , mI , 
il ość azotanu rtęc i owego oqpowia daj ą 

ca I mI roztwo ru rodanku amo nowego 
o c[NH 4(CNS)] = 0,1000 mol/ I, g, 

m - odważka badanego azotanu rtęcio

wego, g. 
~.3.3. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych 

w kwasie azotowym. 2,00 g bada nego a zo tanu rtęcio

wego rozpuścić w 20 mI kwasu azotowego 10% (m/ m). 
Roztwór po winien być bezba rwn y i nie zawierac nie
rozpu szczonej pozos ta łośc i . 

5.3.4. Oznaczanie zawartości pozostałości nielotnej 
5.3.4.1. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas siarko wy, roztwór 4,5% (m/ m) . 
b) Nadmanga ni an potasowy, roztwó r 0,02% (m/ m). 
c) Prosze k miedzi lub tl enek miedzi. 
d) Proszek że la za lub cienkie wió ry. 
e) Węglan sodo wy, ro ztwó r 10% (m/ m). 
5.3.4.2. Aparatura i przyrządy 
a) Komo ra szklana Rasothera lub kwarcowa - wg 

"' rys unku . 
b) Łaźni a pias kowa lub o lejo wa wg rysunku . 
c) Piec elektryczny. 
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d) Płuczka I - zawiera w 10% (m/m) roztwór węg
lanu sodowego - ' wg rysunku. 

e) Płuczka II wg rysunku - zawie ra: 
5 cm. warstwę proszk u żelaza lub cienkie wlory 
5 . cm warstwę proszku miedzi lub tlenku miedzi 
5 cm warstwę sia'rki elementarnej. 

Poszczególne warstwy oddzielić warstwą sproszkowa
nego azbestu. Płuczkę II można zastąpić roztworem 
nadmanganianu potasowego. w roztworze kwasu siar
kowego. 

Powietrze .. 
I 

1 2 
, 

ności 200 mi , uzupełnić wodą do kreski i dokładnie 
wymieszać (roztwór A). Pobrać 20 mi roztworu A (= 2 g), 
dodać 20 .ml kwasu mrówkowego i doprowadzić pH 
roztworu do 8. 

Roztwór ogrzać na łaźni wodnej do skoagulo
wania zredukowanej rtęci i wyklarowania roztworu 
nad osadem. ' Po , oziębieniu , przeniesć zawartosc 
zlew ki do kolby pomiarowej pojemności 100 mi , 
rozcieńczyć wodą . do kresk i i wymiesza ć (roz
twór B). 

,;::== __ .--- Próżnia 

Woda 7- lad 
IBN-8416191-191 

I - Jaźnia, 2 .- ko mora, J - plucLka I , 4 - pluuka II 

5.3.4.3. Wykonanie oznaczania. 20,00 g badanego 
azota nu rtęciowego przenieść do tygla porcelanowego 
uprzednio wyprażonego i zważonego do stałej masy 
z dokładnością do 0,0002 g. 
Umieścić w komorze na łaźni piaskowej lub olejowej 

lub w piecu elektrycznym, zamknąć komorę, podłączyć 
do zestawu płuczek i odpędzić rtęć w strumieniu po
wietrzap I /y małym podciśni e niu w temperaturze 
350 -:- 550°C. Pary rtęci oraz pary kwasu sia rkowego 
zostaną pochłohięte w płuczce I, gdzie na stępuje wy
chłodzenie par rtęci 95 -:- 100% . N iecałk owicie pochło
nięte pary rtęci zostaną absorbowane całkowici~ 

w płuczce II. Następnie tygie l porcelanowy wraz z po
zostałością ni e l otną prażyć do stałej masy w piecu elek
trycznym w temperaturze 800°C i zważyć z dokład
nością do 0,0002 g. 

Zawartość pozostałości 'nielotnej obliczyć w procen
tach (XI) wg wzoru 

. 
(2) 

w którym: 
m2 - masa wyprażonej pozostałości, g. 
m I - odważka badanego azotanu rtęcio~ego; g. 
5.3.5. Oznaczanie zawartości chlorków (CI ) 
5.3.5.1. Odczynniki i roztwory 
a) Amoniak roztwór 25% (m/m). 
b) Kwas azotowy o d(HN0 3) = 1,4 g/mI. 
c) K was mrówkowy roztwór . 85% (m/m) oraz wg 

PN-82/C-0451 8 p . 2.3.1c), d), e), f), 
5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 20,00 g badanego 

azotanu rtęciowego przenieść do zlewki pojemności 

. 250 mi , dodać 2 mi kwasu azotowego, rozpuścić w oko
ło 150 mi wody. Przenieść do kolby pomiarowej pojem-

Następnie odsączyć 50 mi (I g) roztwo ru B, przez 
sączek uprzednio odmyty od jonów chlorkowych (re
akcja z azotanem srebra). Roztwór przenieść do zlewki 
pojemności 100 mi i wykonać oz.naczanie wg PN-82/ 
C-04518 p . 2.3.2. Bada ny azotan rtęciowy odpowiada 
wymaganiom normy , jeżeli powstała opalizacja nie bę
dzie intensywniejsza niż opali zacja roztworu porównaw
czego przygotowanego jednocześni e i zawierającego 

I 

w tej samej objętości te same il ości odczy~ników oraz: 
dla odczynnika cz.d.a. - 0,02 mg ~I " 
dla odczynnika cz. - 0,035 mg CI . 

5.3.6. Oznaczanie zawartości siarczanów (SOi-) 
5.3.6.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-82/C-04519 

p. 2.3.1. 
5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 25 mi (= 0,5 g) prze

sączu roztworu B wg 5.3.5.2 umieścić w zlewce i wyko
nać oznacza ni e- wg PN-82/C-045 19 p . 2.5.3. 

Badany azota n rtęciowy odpowiada wymaganiom 
normy , jeżeli po'wstałe po 15 min zmętnien ie badanego 
roztworu nie będzie intensywniejsze od zmętnienia roz
tworu porównawczego przygotowanego jednocześnie 
i za wierającego w tej samej objętości te sa me ilości od
czynnika oraz: 

dla odczynnika cZ.d.a. 
dla odczynnika cz. -

... 
- 0,05 mg SOi", 
0,05 mg SOi-o 

5.3.7. Oznaczanie zawartości soli rtęciawych (Hg+l
) 

5.3.7.1 . Odczynniki i roztwory 
a) Ch lo rek sodowy roztwór 20% (m/ m) . 
b) Jod, roztwór o stężeniu cChJ 2) = 0,1 mol/ l. 
c) Kwas azotowy o d(HN0 3) = 1,4 g/ m I. 
d) Skrobia roztwór 0,5% (m/ m). 
e) Tiosiarczan sodowy, roztwór o stężeniu 

c(Na 2S203) = 0,1 mQI/1. 
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5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g bad?nego azo
tanu rtęciowego przenieść do kolby pojemności 100 mI , 
dodać roztwór zawierający 49,5 mI wody , 0,5 mI kwasu 
azotowego i wymieszać do rozpuszczenia się badanej 
próbki . 

Następni e dodać , ciąg l e mieszając , 15 mI roztworu 
chlork'u sodowego , całość' mocno wymieszać i pozosta
wić na 12 h. Przesączyć przez mały bezsolny sączek 
(uprzednio przemyty 100 mI go rącej \Vody) . Sączek 

wraz z osadem przen ieść do kolby stożkowej z kor
kierrl na szlif poj emnośc i 50 mI , dodać 10 mI w~dy. 
Zawartość zlewki wymieszać do momentu usunięcia 

osadu z sączka, dodać 5 mI roztworu jod';! , zamknąć 
kolbę na szli f, zawartość wymieszać i odsta wić w ciem
nym miejscu na l h. 

Nadmiar jodu zmi a reczk ować roztwo rem tiosiarcza
nu sodo wego wobec skrobi . 

Jednocześn i e wykona ć próbę kontrolną. 

Zawa rtość rtęc i (Hg+l
) ob liczyć w procentach (X 2) 

wg wzoru 

( VI - h ) ' 0,02006 · 100 
X2 = (3) 

»' którym: "-
VI - i l ość roztwo'ru tiosiarczanu sodowego 

o c(N a2S 20 3) = 0,1000 mol/ I zużyta do 
zmiareczkowania próbki kontro lnej , mI , 

V 2 - i l o ść roztworu tiosiarczanu sodowego 
o c(Na 2S 20 3) = 0,1000 mol/ I zużyta do 
zmiareczkowania badanego azotanu rtę

ciowego , mI , 
m3 

0,02006 
odważka badanego azotanu rtęciowego, g, 
ilość Hg+ I odpowiadająca I mI roztworu 
tiosia rcza nu sodowego o c(Na i S20 3) 
= 0, 1000 mol/ I. I 

5.3.8. Oznaczanie zawartości żelaza (FeJt) 
5.3.8.1. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azotowy o d(HN0 3) = 1,15 g/mI. 
h) Kwas so lny o d(HCI) = 1,12 g/mI. 
c) Roztwó r wzorcowy zawierający jony Fe 3+ przygo

towany wg PN-81/C-06503 rozcieńczony wodą w sto
sunku 10 + 90. l mI rozcieńczonego roztworu wzorco
wego zawiera I· 10-4 g Fe H . 

5.3.8.2. Aparatura i przyrządy 
a) Spektrofotometr absorpcji a tomowej z komplet

nym wyposażeniem. 
b) Lampa z żelazową katodą wnękową. 

5.3.8.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie n a leży 

wykonać w płomieni u acetylenowo-powietrznym w op
tymalnych warunkach ustalonych dla pos iada nego apa
ra tu. Że la zo należy oznaczać przy długości fa li 248,3 nm. 

Przyrząd do o:z;naczania należy przygoto~ać zgodnie 
z i nstrukcją obsługi. Optymalne wa runki pomiaru ab
sorbancji że laza dla spektrofotometru Pye Unicam 
SP90A są na s tępujące: 

przepływ powietrza - 5,0 l/ min, 
przepływ acetylenu - 1,6 ł/min , 

natęże nie prądu lampy - 10 mA , 
szerok ość szczeliny - O, l mm , 
wy?okość strefy po miarowej - 6 mm . 

.5.3.8.4. Przygotowanie skali wzorców i krzywej wzor
cowej. Do sześciu kolb pomiarowych pojemności 100 mI 
odmierzyć kolejno I , 2, 4, 6, 8 i 10 mI rozcieńczonego 

roztworu wzorcowego żelaza, dopełnić wodą do kreski 
i dokładn i e wymieszać. Stężen ie żelaza w poszczegól
nych kolbach powinno wynos ić l '10-6 , 2· 10-6,4 '10-6 , 

6 . 10-6 , 8 · 10-6 , I· 10-5 g/mI. 
Zmierzyć absorbancję że l aza w spo rządzonych roz

tworach, a z uzyskanych wyników sporządzić wykres 
krzywej wzorcowej. 

5.3.8.5. Wykonanie oznaczania. Pozostałość po ozna
czaniu substancji nielotnych wg 5.3.4.3 rozpuścić w mie
szaninie 4 mI kwasu solnego i 2 mI kwasu azotowego , 
odparować na łaźni wodnej do sucha , następnie roz
puścić w l mI kwasu .solnego i przen i eść i l ościowo do 
kolby pomiarowej poj emności 25 mi (roztwór C). 
Zmie rzyć absorbancję żelaza w przygotowanym roz

tworze w wa runkach 5.3 .8.3 . 
Zawa rtość żelaza obliczyć w procenta ch (X 3) wg wzoru 

C I ' V3 • 100 
X 3= ------ (4) 

w którym : 
CI stęże nie żel aza odczytane z k rzywej wzorco

wej, g/mI, 
V3 objętość roztworu C próbki przygotowanego 

do pomiaru , mI , 
mi - odważka badanego azotanu rtęciowego , g. 

5.3.9. Oznaczanie zawartości ołowiu (Pb2
',) 

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory. Roztwór wzorcowy 
zawierający jony Pb2+, przygotowany wg PN-81/C-06503, 
rozcieńczony wodą w stosunku 10 + 90 . I mI rozcień 

czonego roztworu wzorcowego zawiera l '/10:4 g Pb2+. 

5.3.9.2. Aparatura i przyrządy 
a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-· 

nym wyposażeriiem. 

b) Lampa z ołowiową katodą wnękową. 
5.3.9.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie na leży 

wykonać w płomieniu acetylenowo-powie trzn.ym w op
tymalnych warunkach ustalonych dla posiadanego apa
ratu . Ołów należy oznaczać przy długości fali 217,0 nm 
lub 283 ,3 nm. Przyrząd do oznaczania n a le ży przygoto
wać zgodnie z · instrukcją obsługi . Optymalne warunki 
pomia ru a bsorbancji ołowiu dla spektrofoto met ru Pye 
Unica m SP90A są następ ujące: 

prze pływ powietrza - 5,0 ł/min, 

przepływ acetylenu - 1,0 l/ min, 
natężenie prądu lampy - 4 n:A, 
szerokość szczeliny - 0,1 . mm , 
wysoknść strefy pomiarowej - 4 mm. 

I 

5.3.9.4. Przygotowanie skali wzorców i krzywej wzor-, 
cowej. Do 5 kolb pomiarowych pojemności 100 mI od-
mierzyć kolejno 0,5, I, '2, 4, 5 mI rozcieńczonego roz
tworu wzorcowego ołow iu , dopełnić wodą do kreski 
i dokładnie wymieszać. Stężenie ołowiu w ' poszczegól
nych kolbach powinno wynosić: 5 . 10-7

, I . 10-6
, 2 . 10-6

, 

4 '10-6, 5 '10-6 g/mI. Zmierzyć . absorbancję ołowiu 

w sporządzonych roztworach, a z uzyska nych wyników 
sporządzić wykres krzywej wzorcowej. 
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5.3.9.5. Wykonanie oznaczania. Zmierzyć absorbancję 
ofowiu w roztworze C przygotowanym wg 5.3.8.5-w wa
runkach podanych w 5.3.9.3. Zawartość ołowiu obli
czyć w procentach (X4) wg wzoru 

C2' V3 • 100 
X4=----- (5) 

w którym: 
C2 stężenie ołowiu odczytane z krzywej :vzorco

wej, g/mI, 
V3 objętość roztworu próbki przygotowanego do 

pomiaru, mI , 
m l - odważka badanego azotanu rtęciowego, g. 
5110. Oznaczanie zawartości miedzi (Cu2+) 
5JI0.1. Odczynniki i roztwory 
a) Roztwór wzorcowy zawierający jony Cu2+, przyc 

gotowany wg PN-811C-06503 rozcieńczony wodą w stQ-, 
sunku I + 99'. I mI rozcieńczonego roztworu wzorco-
wego za wiera I - 10-5 g Cu2+. 

5.3.10.2. Aparatura i przyrządy 
a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet

nym wyposażeniem, 
,b) Lampa z miedziową katodą wnękową. 
5.3.10.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie należy 

wykonać w płomieniu acetylenowo powietrznym w op
tymalnych warunkach ustalonych dla posiadanego apa
ratu. Miedź należy oznaczać przy długości fali 324,7 nm. 
Przyrząd do oznaczania należy przygotować zgodnie 
z instrukcją obsługi. Optymalne warunki pomiaru ab
sorbancji miedzi-"dla spektrofotometru Pye Unicam 
SP90A są następujące: 

- przepływ powietrza - 5,0 l/min , 
przepływ acetylenu - 1,0 l/min, 
natężenie prądu lampy - 4 mA, 

._' szerokość szczeliny - 0,08 mm , 
wysokość strefy pomiarowej - 6 mm. 

5.3.10.4. Przygotowanie skali wzorców i krzywej wzor
cowej. Do 6 kolb pomiarowych pojemności 100 mI 
odmierzyć kolejno I, 2, 4, 6, 8 i 10 mI rozcieńczonego 
roztworu wzorcowego miedzi , dopełnić wodą do kreski 
i dokładnie wymieszać. Stężenie miedzi w poszczegól
nych kolbach powinno wynosić I . 10- 7, 2 -10-7, 4 ·10-1, 
6· 10-7, 8· 10-7, I .10-6 g/mI. Zmierzyć absorbancję 
miedzi w sporządzonych roztworach, a z uzyskanych 
wyników sporządzić wykres krzywej wzorcowej. 

5.3.10.5. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro
wej 100 mI odmierzyć 10 mI roztworu C przygotowane
go w 5.3.8.5, uzupełnić wodą do kreski i dokładnie 
wymieszać (roztwór D). 

Zmierzyć absorbancję w , warunkach ustalonych 
w 5.3.10.3. 

Zawartość miedzi obliczyć w procentach (X s) wg 
wzoru 

X s=-------
mI' V4 

(6) 

w którym: 
C3 - 'stężenie miedzi odczytane z krzywej wzorco

wej, g/mI, 
V 3 - objętość roztworu C próbKi przy gotowanej do 

pomIaru wg 5.3.8.5, mI, 

V s objętość roztworu D przygotowanego do po-
miaru, mi , 

V 4 objętość roztworu pobrana z objętości Vl , mI , 
mI - odważka badanego azotanu rtęciowego, g. 
5.3.11. Oznaczanie zawartości cynku (~n2~') 
5.3.11.1. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azotowy o d(HNO l) =- 1,15 g/ml. 
b) Kwas azotowy o c(HN0 3) = 0,001 mol/l. 
c) Roztwór wzorcowy zawierający jony Zn2+ przygo

towany w sposób następujący: 1,2446 g ZnO (złota pie
częć) rozpuścić w 10 mI kwasu azotowego o d(HNOl) = 
= 1,15 g/ml, przenieść ilościowo do kolby pomiarowej 
pojemności 1000 mi , uzupełnić wodą do kreski i do
kładnie wymieszać . 

l 'mi roztworu zawiera I . 10-3 g Zn 2+. Roztwór roz
cieńczyć w stosunku I + 99 roztworem kwasu azoto
wego o stężeniu c(-HNO l ) = 0,001 mol/ I. I mi otrzyma
nego roztworu wzorcowego zawiera I . 10-5 g Zn2~ 

5.3.11 .2. Aparatura j przyrządy 

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet
nym wyposażeniem. 

b) Lampa z cynkową katodą wnękową. 

5.3.11.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie należy 
wykonać w płomieniu ace tylenowo-powietrznym w op
tymalnych warunkach ustalonych dla posiadanego apa
ratu. Cynk należy oznaczać przy długości fali 213,9 nm. 
Przyrząd do oznaczania należy przygotować zgodnie 
z instrukcją obsługi . Optymalne warunki pomiaru ab
sorbancji cynku d la spe ktrofotometru Pye Unicam 
SP90A są następujące: . 

przepływ powietrza - 5,0 l/min , 
przepływ acetylenu - I , I l/min , 
szerokość szczeliny - 0,1 mm , 
wysokość st refy pomiarowej - 8 mm, 
natężen ie prądu lampy - 8 mA. 

5.3.11.4. Przygotowanie skali wzorców i krzywej wzor
cowej. Do pięciu kolb pomiarowych pojemności 100 mI 
odmierzyć kolejno: 2, 4, 6, 8 i 10 mi rozcieńczonego 
roztworu wzorcowego cynku, uzupełnić roztworem 
kwasu azotowego o stężeniu c(HN0 3) == 0,001 mol/I do 
kreski i dokładnie wymieszać. Stężeni e cynku w po
szczególnych kolbach powinno wynosić 2 . 10-7

, 4 . 10-1, 
6'10-7,8'10-7 i 1.10-6 g/mI. 

, Zmierzyć absorbancję cynku w sporządzonych roz
tworach , a z uzyskanych wyników sporządżić wykres 
krzywej wzorcowej. 

5.3.11.5. Wykonanie oznaczania. Zmierzyć absorban
cję cynku w roztworze D przygotowanym w 5.3.10.5 
w warunkach podanych w 5.3.11.3. 

Zawą.rtość cynku obliczyć w procentach (X6) wg wzoru 

w którym: 

c 4 • V 2 . V 5 • 100 
X 6 == -~.....:.._~--

mI' V4 

(7) 

C4 - stężenie cynku odczytane z krzywej wzorco
wej, g/mI, 

V2 - objętość roztworu C próbki przygotowanej do 
po;niaru wg 5.3.8.5 , mI, 

V5 - objętość roztworu D przygotowanego do po
miaru, mI, 

m l - odważka badanego azotanu rtęciowego, g, 
V4 - objętość roztworu' pobrana z objętości V l, mI. 

KONI EC 
Informacje dodatkowe 
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INFORMACJE DODATKOWE 

l. Instytucja opracowująca normę - Przedsiębiorstwo Przemysło-

wo-Handlo we Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice. 
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-64/6191-19 
a) znowelizowano metody badań za wartości substancji nielotnych. 
bl znoweli zo wano metodę oznaczania zawart ości chlorków i siar-

czanów. 
c) znowelizowano metodę oznaczania metali ciężkich o ra z że laza. 
3. Normy i dokumenty związane 

PN-67/ C-04500 Produkty chemiczne . Wytyczne pobierania i przygo
towania próbek 

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych za wartości 

ch lorków metodą turbidymet ryczną 
PN-82/C-04519 Ana li za chemiczna. Oznacziwie małych zawartości 

siarczanów w bezbarwnych roztworach metodą turbidymetryczną 
PN-81 /C-06503 Analiza chemiczna . Przygotowanie roztworów do 

ko lorymetrii i nefelometrii 
PN-70/C-8000 1 Odczynniki . Pakowanie. przechowywanie i transport 
PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania próbek i przygo

towanie średniej próbki la boratoryjnej 
PN-8I1M-782 16 Palety ładunkowe płaskie jednopłytowe czterowejś

ciowe bez skrzydeł drewniane 800x 1200-EUR 
PN-70/0-79 100 Opakowania transportowe. Odporność na uszkodze

nia mechaniczne. Wymagania i badania 
PN-76/ 0-79252 Transportowe jednostki opakowaniowe. Znaki i. zna-

kowanie . Wymagania podstawowe 
BN-76/5046-02 Opakowania transportowe me talowe. Bębn y lekkie 
BN-84/6833-2J Słoje typu POCH do odczynników chemicznych 
BN-7617161-06 Skrzynki i komplety sk rzynkowe z tarcicy do od-

. czynników chemicznych 

Przepisy o przewozie koleją materiałów i przedmiotów niebezpiecz
nych (PMN), (Dz. TiZK 'nr 20, poz. 84 z 1968 r.) 

Rozporząd zenie Ministrów Komunikacji i Spraw Wewnęt~znych 
z dnia 2 grudnia 1983 r. w ,sprawie warunków i kontroli prze
wozu drogowego materiałów niebezpiecznych (Oz.U. nr 67, 
poz. 30 I z 1983 r.) 

Specja lne warunk i przewozu towarów niebezpiecznych w międzyna

rodowej komunikacji kolejowej - załącznik 4 do Umowy o mię
dzynarodowej kolejowej komunikacji towarowej SMGS, (Dz. TiZK 
nr 7, poz. 35 z 1966 r.) 

Regulamin m iędzynarodowy d la przewozu koleją towarów niebez
piecznych (RIO). Załącznik nr I do konwencji CIM (Oz.U. nr 7!. 
poz. 137) 

Prze pisy o ładowaniu wagonów towarowych. Załącznik II do umowy 
o wzaje mnym użytkowaniu wagonów towarowych w komunikacji 
międzynarod(,wej RIO (Dz. TiZK nr 15, póz. 119 z 1981 r.) 

Pr.zepisy o ładowaniu i wyładowywaniu wagonów towarowych w ko
. munikacj i wewnętrznej. Załącznik I O do OKP (Dz. TiZK nr 4 , 

poz. 10 z 1968 r.) wraz z późniejszymi zmianami 
Zarządzenie Ministra Ko munikacji z dnia 7 marca 1963 r. w sprawie 

ładowania samochodów ciężarowych i przyczep Mon. Pol nr 24, 
poz. 123 z i 963 r. i z 1968 r. ,nr 35, poz. 250) 

4. Symbol wg SWW 
cZ.d.a. 1331-11, 
cz. 1331-42. 

5. Autorzy projektu normy - R. Niewięc, mgr inż. H . Czepelak , 
Przedsiębiorstwo Przemyśłowo-Handlowe Polskie Odczynniki Che
miczne , G li wice. 


