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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest tlenek rtgciowy 2061ty stoso-
wany jako odczynnik chemiczny.

Tlenek rteciowy z6tty ma:

a) wzor chemiczny: HgO,

b) mas¢ molowg: 216,59 g/mol.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od ilo$ci zanieczyszczen
rozréznia si¢ dwa gatunki tlenku rteciowego zottego
oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

cz. — czysty.

2.2. Przykitad oznaczenia tlenku rtgciowego zottego
czystego do analizy:

TLENEK RTECIOWY ZOLTY cz.d.a. BN-90/6191-31

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Tlenek rteciowy zotty powi-
nien mie¢ posta¢ zéltopomaranczowego bezpostaciowe-
go proszku, nierozpuszczalnego w wodzie, tatwo roz-
puszczalnego w rozcienczonych kwasach: siarkowym,
solnym i azotowym. Gesto$¢ nasypowa — 3000 kg/m?.

3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl. 1.
Tablica 1
Wymagania Gatunki
cz.d.a. ¢z,
a) Tlenku rteciowego (HgO), %(m/m),
nie mniej niz 99 98
b) Substancji nierozpuszczalnych
w kwasie solnym, %(m/m), nie wi¢-
cej niz 0,03 0,1
¢) Pozostato$ci po redukcji kwasem
mrowkowym, %{(m/m), nie wiccej
niz 0,05 0.1
d) Chlorkéw (CI), %(m/m), nie wiecej
niz 0,01 0,02
e) Siarczanow (SOE). %(m/m), nie
wigce] niz 0,005 0,01

cd. tabl. 1
—_ Gatunki
cz.d.a. CcZ.

f) Azotu ogolnego (N), %(m/m), nie

wigce] niz 0,005 0,04
o) Zelaza (Fe’"), %(m/m), nie wigcej

niz 0,003 0,005
h) Olowiu (Pb*"), %(m/m), nie wigcej

niz 0,001 0,005
i) Miedzi (Cu?"), %(m/m), nie wigcej

niz 0,001 0.005
j) Cynku (Zn?"), %(m/m), nie wigcej

niz 0,005 nie norma-

lizuje sig

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogolne. Tlenek rtgciowy zo6tty nalezy
pakowac¢, znakowal, przechowywac i transportowac
zgodnie z PN-87/C-80001 oraz zgodnie z obowigzu)a-
cymi przepisami w transporcie kolejowym i drogo-
wym®”.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowanie jednostkowe stanowig sloje ze
szkta brunatnego wg BN-84/6833-23 zamykane nakre¢t-
kami z tworzywa sztucznego i polietylenowg lub inng
chemicznie odporna uszczelka. Masa netto: 250, 500,
1000 g.

W uzgodnieniu z odbiorcg dopuszcza si¢ inny rodzaj
i wielko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzone proby
wykaza, ze zabezpiecza ono produkt w sposob nie gor-
szy niz wyzej wymienione opakowanie i ma wymiary
zgodne z zasadami systemu wymiarowego opakowan
wg PN-78/0-79021.

4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykonac¢ zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.3, umieszcza-
jac dodatkowo:

a) klas¢ niebezpieczenstwa 6.1 wg RID/ADR,

') Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

Zgtoszona przez Przedsiebiorstwo Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowej dnia 10 wrzesnia 1990 r.
jako norma obowigzujgca od dnia 1 kwietnia 1991 r.

(Dz. Norm. i Miar nr 14/1990, poz. 34)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1991,

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 1,20 Nakf. 1250 + 27 Zam. 25/91/7



r

BN-90/6191-71

b) napis , Trucizna*! i znak trupiej czaszki zgodnie

z Rozporzadzeniem Ministra  Zdrowia 1 Opieki Spo-
leczne), wykaz A,

¢) znak niebezpieczenstwa wg
p. 2.3.9.

4.2.3. Opakowania transportowe stanowig skrzynki
z tarcicy wg BN-63/7161-06, odporne na narazenia me-
chaniczne, sprawdzone wg PN-86/0-79100 odpowied-
nio dla grupy 2, klasy A, odmiany a 1 rodzaju Z.

Dopuszcza si¢ inny rodzaj opakowania transporto-
wego w uzgodnieniu z odbiorcg 1 przewoznikiem, je-
zell zabezpiecza jakos$¢ produktu w sposOb nie gorszy
niz wyze] wymienione, ma wymiary zgodne z PN-78/
O-79021 i jest zgodne z obowigzujgcymi przepisami
w zakresie transportu materiatdw niebezpiecznych.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.4, umiesz-
czajac dodatkowo:

a) nalepke ostrzegawczg wzor 6.1 wg RID/ADR
~Materialy trujgce”,

'b) znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.1,
24.3, 244 1 24.10.

4.3. Przechowywanie. Tlenek rteciowy zo6tty nalezy
przechowywac¢ w pomieszczeniach dostosowanych do
przechowywania substancji trujgcych zgodnie z PN-87/
C-80001 p. 3. Dopuszczalna liczba warstw sktadowa-
nia dla skrzynek drewnianych — 4. Okres gwarancji —
2 lata od daty produkcji.

4.4. Transport. Tlenek rtgciowy z6ity jest materialem
niecbezpiecznym. RID: 6.1/52b Im 601, ADR: 61/52b
Im 2601, MDG 6.1/11 UN1641. Opakowany i ozna-
kowany — wg 4.2; nalezy go przewozi¢ Krytymi §rod-
kami transportu zgodnie z obowigzujacymi przepisami
dla transportu kolejowego i drogowego!. Dopuszczalna
liczba warstw ladowania wynosi dla skrzynek drewnia-
nych — 3.

PN-76/0-79251

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzanie wymagan ogdlnych (3.1),

b) oznaczanie zawartosci tlenku rteciowego (3.2a),

¢) oznaczanie zawartoscl substancji nierozpuszczal-
nych w kwasie solnym (3.2b),

d) oznaczanie pozostalosci po
mrowkowym (3.2¢),

€) oznaczanie zawartosci

f) oznaczanie zawartosci

g) oznaczanie zawartoscl

h) oznaczanie zawartosci

1) oznaczanie zawartos$ci

j) oznaczanie zawartosci miedzi (3.21),

k) oznaczanie zawartosci cynku (3.2)).

5.2. Pobieranie prébek. Przy pobieraniu probek na-
lezy stosowacé wytyczne wg PN-88/C-80047, przyjmujac:

a) wielkos¢ partii 500 kg,

b) liczb¢ probek jednostkowych wg PN-88/C-80047,
p. 3.2,

redukcji  kwasem
chlorkéw (3.2d),
siarczanow (3.2e),

azotu ogdlnego (3.21),
zelaza (3.2g),

otowiu (3.2h),

" Patrz Informacje dodatkowe p. 3

¢) masa Sredniej probki laboratoryjnej — nie mniej
niz 100 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Wytyczne ogolne. Podczas wykonywania badan
nalezy stosowac¢ wytyczne zgodnie z PN-81/C-01055.

Do analizy nalezy stosowa¢ odczynniki o stopniu
czystosci cz.d.a. oraz wode¢ destylowang lub wode¢
o réwnowazne) czystosci.

5.3.2. Sprawdzenie wymagan ogélnych nalezy wyko-
na¢ wg PN-81/C-01055, okreslajagc wg 2.1.1 postac,
2.1.2 — barweg 1 2.2 — rozpuszczalnos$é.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci tlenku rteciowego (HgO)

5.3.3.1. Zasada metody polega na oznaczaniu zawar-
tosci tlenku rtgciowego metoda miareczkowania roz-
tworem rodanku wobec siarczanu zelazowo-amonowe-
go jako wskaznika rozpuszczalnego osadu Hg(SCN)a.

5.3.3.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-§81/
C-04530/03 p. 2.2.1.

5.3.3.3. Wykonanie oznaczania. Okoto 0,4 g badane-
go tlenku rteciowego zo6itego odwazonego z doktad-
noscig do 0,0002 g rozpusci¢ w mieszaninie 10 ml wody
1 5 ml roztworu kwasu azotowego, rozcienczy¢ wodag
do okoto 100 ml, doda¢ 2 = 3 ml roztworu siarczanu
zelazowo-amonowego 1, silnie mieszajac, miareczkowacd
roztworem rodanku amonowego lub potasowego do
pojawienia si¢ brunatnoczerwonego zabarwienia roz-
tworu nad osadem.

5.3.3.4. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawarto$¢
tlenku rteciowego (X1) obliczyé w Go(m/m) wg wzoru

V,-0,01083 - 100

X = , (1)
M :
w ktorym: |
m, — odwazka badanego tlenku rtgciowego, g,
Vi — objeto$¢ roztworu rodanku amonowego
lub potasowego o stezeniu ¢(MeSCN) =
= 0,1 mol/l zuzytego do miareczkowa-
nia, ml,
0,01083 — ilos¢ tlenku rtgciowego zbitego odpowia-
dajaca | ml roztworu rodanku amo-
nowego lub potasowego o stezeniu

c(MeSCN) = 0,1000 mol/I, g.

5.3.3.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyjaé¢ Srednig arytmetyczna
co najmniej dwoch réwnolegltych oznaczan nie roznig-
cych si¢ migdzy sobg wigcej miz o 0,15%.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w kwasie solnym

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory. Kwas solny, roztwor
10%(m/m) 1 1%(m/m).

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 5 g badanego tlenku
rteciowego odwazonego z doktadnoscia do 0,01 g roz-
pusci¢ przez ogrzanie do wrzenia w 50 ml 10%(m/m)
roztworu kwasu solnego 1 ogrzewa¢ na wrzgce] tazni
wodnej przez 1 h. Roztwdr przesgczy¢ przez uprzednio
wysuszony do state] masy tygiel G4, osad przemy¢ 10 ml.
19%(m/m) roztworu kwasu solnego, potem gorgcg woda
do zaniku reakcji na jony Cl i wysuszy¢ w tempera-
turze 105 = 110°C do statej masy.
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Zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych w kwasie
solnym (X2) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

Y, = A - 100 2)
n:

w Kktoérym:

A — masa wysuszone] pozostatosct, g,

m, — odwazka badanego tlenku rteciowego, g.

5.3.5. Oznaczanie pozostalosci po redukcji kwasem
mrowkowym

5.3.5.1. Aparatura — wg rysunku.

Powietrze
-

kolbe odlaczy¢ i pozostawié na 1,5 h do catkowitego
opadnigcia osadu. Nastgpnie roztwor znad osadu prze-
sgczy¢ do cylindra pojemnos$ci 100 ml przez twardy sa-
czek przemyty goracym roztworem kwasu azotowego
(od jonéw chlorkowych). Osad przeptukaé kilkoma ml
19%(m/m) roztworu kwasu mrowkowego 1 dotaczy¢ do
roztworu po redukcji. Roztwdr w cylindrze uzupetnié
woda do objetosci 70 ml (roztwor A). 50 ml (5.00 g)
roztworu A umiesci¢ w wyprazonej do stalej masy pa-
rownicy kwarcowej, doda¢ 0.5 ml kwasu azotowego,
odparowa¢ do sucha na wrzgcej tazni wodnej, ostroz-

J

‘Vodu

Proznia
g

Zestaw do redukcji zwigzkow rtgci
! — kolba tréjszyjna pojemnosci 500 ¢cm®, 2 — chiodnica, 3 — kran dwudrozny, 4 — pluczka z woda, 5 — kuweta pojemnosci 25 cm®, 6 —
ptuczka pojemnosci 1000 cm® z roztworem NaxCO; 10%, 7 — palnik gazowy

5.3.5.2. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak, roztwor 25%(m/m).

b) Kwas azotowy o p = 1.4 g/ml oraz roztworu
1%(m/m).

¢) Kwas mrowkowy 98 =+ 999%(m/m) oraz roztwor
19%(m/m).

d) Weglan sodowy roztwér 109%(m/m).

5.3.5.3. Wykonanie oznaczania. 7 g badanego tlenku
rtgciowego odwazonego z dokladnoscig do 0,01 ¢
umieéci¢ w zlewce pojemnosci 100 ml, zwilzyé wodg
I rozpusci¢ w 6 ml kwasu azotowego. Otrzymany roz-
twor przenies¢ z uzyciem 30 ml wody, do kolby w ze-
stawic analitycznym (rysunek) 1 doda¢ 7 ml kwasu
mrowkowego. Podlgczyé chlodzenie wodne (2) 1 uklad
prozniowy, ustalajgc za pomoca kranu (3) doplyw
w pluczce (4) powictrza z szybkoscig okoto 250 peche-
rzykow/min.

Roztwor ogrza¢ do temperatury okoto 40°C 1 powoli
mieszajac wkropli¢ z kuwety (5) 15 ml roztworu amo-
niaku. W ten sam sposob, z takg samg iloscig odczyn-
nikéw (bez badanej probki), przygotowacé roztwor kon-
trolny (roztwdr B).

Po wytraceniu osadu metalicznej rteci roztwoér pod-
grza¢ prawie do wrzenia 1 po 15 min chiodnice prze-
pluka¢ 5 ml roztworu 19%(m/m) kwasu mrowkowego,

nie odpedzi¢ sole amonowe w temperaturze 200 =+ 250°C -
i1 wyprazy¢ do stale] masy w 800°C.

Pozostatos¢ po redukcji kwasem mréwkowym (X3)
obliczy¢ w 9%(m/m) wg wzoru

Xy = ———i 100 (3)
ms
w ktorym:

a1 — masa wyprazonej pozostato$ci w probce ba-
danej, g,

a; — masa wyprazone} pozostatosci w roztworze
kontrolnym, g,

ms; — odwazka badanego tlenku rtgciowego, g.

Pozostatos¢ po redukceji zachowaé¢ do oznaczania ze-
laza, olowiu, miedzi 1 cynku wg 5.3.9, 5.3.10, 5.3.11,
5.3.12 1 5.3.13 (Roztwdr C).

5.3.6. Oznaczanie zawartosci chlorkow (Cl)

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory -—— wg PN-82/C-04518
p. 2.3.1.

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 5 ml roztworu A
(0.5 2) przygotowanego wg 5.3.5.3 umiesci¢ w cylindrze
kolorymetrycznym pojemnodci 100 ml, dodaé 25 ml
wody, 6 ml roztworu kwasu azotowego i dalej wykonac¢
oznaczanie wg PN-82/C-04518 p. 2.3.3.
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W celu przygotowania roztworu porOwnawczego po-
bra¢ 5 ml roztworu B wykonanego wg 5.3.5.3, doda¢
10 ml wody, 2 ml roztworu kwasu azotowego oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg CI,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg CI.

Nastgpnie doda¢ 1 ml roztworu azotanu srebra 1 uzu-
petni¢ objetos¢ woda do 40 ml.

Badany tlenek rteciowy z6hty odpowiada wymaga-
niom normy, jesli zmgtnienie roztworu badanego, po-
wstate po uptywie 15 min, nie bedzie intensywniejsze
niz zmetnienie roztworu pordéwnawczego.

5.3.7. Oznaczanie zawarto$ci siarczanéw (SO?)

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04519
P 2:3:1.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego tlenku
rigciowego odwazonego z doktadnoscig do 0,1 g roz-
pusci¢ w 5 ml roztworu kwasu solnego 25%(m/m), do-
dac¢ 35 ml wody oraz 5.8 ml roztworu amoniaku. W ra-
zic potrzeby przesgcezy¢. Doda¢ 3 ml roztworu chlorku
barowego 1 doktadnie wymiesza¢ przez 30 s i pozosta-
wi¢ na | h. Roztwor poréwnawczy przygotowany row-
noczesnie powinien zawiera¢ w takie] samej objgtosci,
takic same ilosct odczynnikow oraz:

dla od¢zynnika cz.d.a. — 0,1 mg SOZ
dla odczynnika cz. — 0,2 mg SOZ

Badany tlenek rteciowy z6ity odpowiada wymaga-
niom normy, jesli zmgtnienie roztworu badanego po-
wstale po uplywie 1 h nie bedzie intensywniejsze niz
zmetnienie roztworu poréwnawczego.

5.3.8. Oznaczanie zawartoSci azotu (N)

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/C-04527
p. 2.4.2 oraz kwas solny roztwor 12,5%(m/m).

5.3.8.2. Aparatura — wg PN-81/C-04527 p. 2.4.1.

5.3.8.3. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego tlenku
rteciowego  zoftego odwazonego z doktadnoscia do
0,01 ¢ rozpuécic w 20 ml roztworu kwasu solnego
1 2.5%(m/m). Do kolby kuliste) aparatu destylacyjnego
przenies¢ 10 ml roztworu (0,5 g) dla odczynnika cz.d.a
lub 2 ml roztworu (0,1 g) dla odczynnika cz. i wykona¢
destylacje wg PN-81/C-04527 p. 2.4.3. Rownocze$nie
W ten sam sposOb przygotowal roztwdr poroéwnawczy,
zawicerajgcy w tej samej objetoécel te same ilosci odczyn-
nikow oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 mg N,
dla odczynnika cz. — 0,04 mg N.

Destylaty przenies¢ do cylindrow kolorymetrycznych
pojemnosci 100 ml i oznaczanie wykonaé metodg wi-
zualna, porownawcza wg PN-81/C-04527 p. 2.4.4.

Badany tlenek rteciowy odpowiada wymaganiom
normy, jeshi powstale z61tobrazowe zabarwienie roztwo-
ru badanego nie bgdzie intensywniejsze od zabarwienia
rozZtwéru pordéwnawczego.

5.3.9. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe)

5.3.9.1. Zasada metody polega na oznaczaniu Zelaza
z roztworu (C) otrzymanego po roztworzeniu W mie-
szaninic  kwasow pozostatosci po redukcji kwasem
mrowkowym, technika ptomieniowg absorpcyjnej spek-
trometrii atomowe] metoda krzywej wzorcowe].

5.3.9.2. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr absorpcji atomowej z kompletnym
wyposazeniem.

b) Lampa zelazowa z katodg wng¢kowa.

5.3.9.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy o d(HNO;3) = 115 g/ml.

b) Kwas solny o d(HCIl) = 1,12 g/ml.

¢) Roztwor wzorcowy zawierajgcy jony Fe przygoto-
wany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.75, rozcienczony wo-
dag w stosunku 104+90. 1 ml rozcienczonego roztworu
wzorcowego zawiera 1 - 10 g Fe.

5.3.9.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w ptomieniu acetylenowo-powietrzym, w opty-
malnych warunkach pomiaru ustalonych dla stosowa-
nego aparatu. Zelazo nalezy oznaczaé przy dhugosci
fali 248.3 nm. Przyrzad do oznaczania nalezy przygo-
towa¢ zgodnie z instrukcjg obshugi. _

5.3.9.5. Przygotowanie skali wzorcOw i krzywej wzor-
cowej. Do szesciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ kolejno: 1,0, 2.0, 4,0, 6,0, 8,0, 10,0 ml roz-
cieficzonego roztworu wzorcowego zelaza, uzupehnié
woda do kreski i doktadnie wymieszac.

Stgzenie zelaza w poszcezegdluych kolbach wynost:
1 -10°%2-10°4-10°%6-10% 8 -10% 1-107 g/ml.

Zmierzy¢ absorbancj¢ zelaza w sporzadzonych roz-
tworach, a z uzyskanych wynikéw sporzadzi¢ wykres
krzywe] wzorcowej.

5.3.9.6. Wykonanie oznaczania. Pozostalo$¢ po re-
dukcpy kwasem mrowkowym wg 5.3.53 rozpusct
w mieszaninie 4 ml kwasu solnego oraz 2 ml kwasu
azotowego i odparowac na fazni wodnej do sucha. Na-
stepnie pozostato$é rozpusci¢c w 1 ml kwasu solnego,
przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnoSci
25 ml, uzupetni¢ woda do kreski i dokladnie wymie-
sza¢ (roztwor C).

Do kolby pomiarowej pojemnosci 10 ml odmierzy¢
5 ml roztworu C, uzupeini¢ woda do kreski i dokladnie
wymieszac.

Zmierzy¢ absorbancje zelaza w przygotowanym roz-
tworze w warunkach identycznych jak przy sporzadza-
niu krzywej wzorcowej.

Zawartos¢ zelaza (X4) w %(m/m) obliczy¢ wg wzoru

X, = 2a; - Vy - 100 @)
ms
w ktorym: |
a; — st¢zenie zelaza odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/ml,
Vi — objetos$¢ roztworu C, ml,

ms; — odwazka badane] probki wg 5.3.5.3, g.

5.3.9.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania przyjac Srednig arytmetyczng dwoch
rownoleglych oznaczan. Rdéznica migedzy wynikami nie
powinna by¢ wigksza niz 10% wyniku nizszego.

5.3.10. Oznaczanie zawartosci otowiu (Pb)

5.3.10.1. Zasada metody polega pna oznaczaniu oto-
wiu Z roztworu otrzymanego po roztwarzaniu w mie-
szaninie kwaséw pozostalosci po redukcji kwasem
mrowkowym, technika plomieniowg absorpcyjnej spek-
trometrii atomowej metoda krzywe] wzorcowe;.
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5.3.10.2. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr absorpcji atomowej z kompletnym
wyposazeniem.

b) Lampa olowiowa z katodg wnegkowa.

5.3.10.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy o ¢(HNO3) = 0,001 mol/I.

b) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Pb?" przygo-
towany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.46b), rozcienczony
roztworem kwasu azotowego o ¢(HNO3) = 0,001 mol/I
w stosunku 10+90. 1 ml rozcienczonego roztworu wzor-
cowego zawiera 1 - 10™ g Pb?",

5.3.10.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym w op-
tymalnych warunkach ustalonych dla danego aparatu.
Otow nalezy oznacza¢ przy diugosct fali 217,0 nm lub
283,3 nm. Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowac
zgodnie z instrukcja obstugi.

5.3.10.5. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do 5 kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml od-
mierzy¢ kolejno: 1,0, 2,0, 4,0, 6,0, 8,01 10,0 ml rozcien-
czonego roztworu wzorcowego otowiu, dopetni¢ woda
do kreski i doktadnie wymieszac. Stezenie olowiu w po-
szczegOlnych kolbach wynosi: 1-10°, 2 -10°, 4 - 10°,
6 - 10° 8 - 105 1 - 107 g/ml.

5.3.10.6. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorban-
cj¢ otowiu w roztworze C przygotowanym wg 5.3.9.6

w warunkach identycznych jak przy sporzadzaniu krzy-
we] wzorcowe]. Zawartos¢ ofowiu (Xs) obliczyé
w %(m/m) wg wzoru
a, - V- 100
Xyi= (5)
ms;
w. ktorym:
a; — stezenie otowiu odczytane z krzywe] wzorco-
wej, g/ml,

Vi — objetos¢ roztworu C p. 5.3.9.6, ml,

ms3 — odwazka badanej probki p. 5.3.5.3, g.

5.3.10.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania przyja¢ Srednig arytmetyczng dwoéch
rownolegtych oznaczan. Rdéznica miedzy wynikami nie
powinna by¢ wigksza niz 10% wyniku nizszego.

5.3.11. Oznaczanie zawartosci miedzi (Cu)

5.3.11.1. Zasada metody polega na oznaczaniu miedzi
Z roztworu ofrzymanego przez roztworzenie w miesza-
ninie kwaséw pozostatosct po redukcji kwasem mrow-
kowym, technikg plomieniowa absorpcyjne; spektro-
metrii atomowe] metodg krzywe] wzorcowej.

5.3.11.2. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr absorpcji atomowej z kompletnym
wyposazeniem. '

b) Lampa miedziowa z katoda wnekowas.

5.3.11.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy roztwér o ¢!/, H:SO4) =
= 0,001 mol/I. —

b) Roztwdr wzorcowy zawierajgcy jony Cu®’ przygo-
towany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.42, rozcienczony
roztworem kwasu siarkowego w stosunku 1+99. 1 ml

rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera 1 - 107° g
Cu?".

5.3.11.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylen-powietrze w optymal-
nych warunakch pomiaru ustalonych dla danego apa-
ratu. ‘

MiedZ nalezy oznacza¢ przy dhugosci fali 324.8 nm. -
Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowaé zgodnie
z instrukcja obshugi.

5.3.11.5. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do szesciu kolb pomiarowych pojemnosci
100 ml odmierzy¢ kolejno: 1,0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,01 10,0 ml
rozcienczonego roztworu wzorcowego miedzi, dopetnié
wodg do kreski 1 doktadnie Wymieszz;é. Stezenie miedzi
w poszczegdlnych kolbach wynosi: 1 - 107, 2 - 107,
4 -107,6 - 107, 8 - 107, 1 - 10 g/ml.

Zmierzy¢ absorbancje miedzi w sporzgdzonych roz-
tworach, a z uzyskanych wynikéw sporzadzié wykres
krzywe] wzorcowej.

5.3.11.6. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro-
we] pojemnosct 50 ml odmierzy¢ 5 ml roztworu C wg
5.3.9.6, uzupeini¢ woda do kreski i doktadnie wymie-
sza¢ (roztwor D). Zmierzy¢ absorbancje miedzi w roz-
tworze D w warunkach identycznych jak przy sporzg-
dzaniu krzywe] wzorcowej.

Zawartos$¢ miedzi (Xe) obliczy¢ w 9%(m/m) wg wzoru

¥, = B Vi IOOO‘ ()
ms
w ktoérym: -
a3 — stezenie miedzi odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/ml,
Vi — objetos¢ roztworu C wg 5.3.9.6, ml,

ms — odwazka badanej prébki wg 5.3.5.3, g.

5.3.11.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania przyjac¢ srednig arytmetyczng dwoch
rownoleglych oznaczan. Roznica migdzy wynikami nie
powinna przekracza¢ 10% wyniku nizszego.

5.3.12. Oznaczanie zawartosci cynku (Zn)

5.3.12.1. Zasada metody polega na oznaczaniu cyn-
ku z roztworu otrzymanego po roztworzeniu w miesza-
ninie kwasow pozostatosci po redukcji kwasem mrow-
kowym technika ptomieniowa absorpcyjnej spektrome-
tril atomowe] metoda krzywe] wzorcowe.

5.3.12.2. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr absorpcji atomowe] z kompletnym
wyposazeniem.

b) Lampa cynkowa .z katodg wnekowa.

8.3.12.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas soiny roztwor o c¢(HCl) = 0,001 mol/lL.

b) Roztwor wzorcowy cynku przygotowany wg
PN-81/C-06503 p. 2.2.1.23b) rozcienczony roztworem
kwasu solnego o ¢(HCl) = 0,001 mol/l w stosunku
1+99. 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego za-
wiera 1 - 107 g Zn*" ~

5.3.12.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylen-powietrze w optymal-
nych warunkach pomiaru ustalonych dla danego apa-
ratu. Cynk nalezy oznacza¢ przy dlugosci fali 213.9 nm.
Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowaé¢ zgodnie
z instrukcja obstugi.
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5.3.12.5. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do szesciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ kolejno: 1,0, 2,0, 4,0, 6,0, 8,0 i 10,0 ml roz-
clenczonego roztworu wzorcowego cynku, uzupelnié
roztworem kwasu azotowego o ¢(HCI) = 0,001 mol/I
do kreski i dokladnic wymieszaé. Stezenie cynku w po-
szczegOlnych kolbach wynosi: 1.- 107, 2107, 4 -107,
6 - 107, 8 -107, 1 - 10° g/ml |

Zmierzy¢ absaorbancje cynku w sporzadzonych roz-
tworach, a z uzyskanych wynikow sporzgdzi¢ wykres
krzywe] wzorcowej.

5.3.12.6. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorban-
cje cynku w roztworze D przygotowanym wg 5.3.11.6
w warunkach identycznych jak przy sporzadzaniu krzy-
wej wzorcowej.

Zawartos¢ cynku (X7) w %(m/m) obliczy¢ wg wzoru

4 ° Vl - 1000

S a
X = (7)
s

w ktérym:
as — stezente cynku odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/ml, ‘
Vi — objetos¢ roztworu C wg 5.3.9.6, ml,
ms; — odwazka badanej prébki wg 5.3.5.3, g.

3.3.12.7. {’Vynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-

cowy oznaczania przy)ac srednig arytmetyczng dwédch

rownoleglych oznaczan..Ro6znica migdzy wynikami nie

powinna by¢ wigksza niz 10% wyniku nizszego.
5.3.13. Oznaczanie zawartosci zelaza innymi metoda-

mil)

" Dopuszcza sie oznaczanie zawartoéci zelaza wg PN-81/
C-04521/03 oraz metali cigzkich w przeliczeniu na otoéw wg PN-80/
C-04515.

5.3.13.1. Odczynniki i PN-81/
C-04521/03 p. 4.

5.3.13.2. Aparatura, przyrzady i materialy — wg
PN-81/C-04521/03 p. 3.

5.3.13.3. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej — wg PN-81/C-04521/03 p. 3a). :

5.3.13.4. Wykonanie oznaczania. 5 ml (1 g) roztwo-
ru C przygotowanego wg 5.3.9.6 umiesci¢ w kolbie stoz-
kowej pojemnosci 100 ml i dalej wykonaé¢ oznaczanie
wg PN-81/C-04521/03 p. 7b).

W przypadku oznaczania dopuszczalnej zawartosci
zelaza, oznaczanie wykonaé wg p. 9 ww. normy.

Do roztworéw poréwnawczych nalezy dodac:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,03 mg Fe¥',

dla odczynnika cz. — 0,05 mg Fe'’.

roztwory — wg

5.3.14. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich jako
Pb2" innymi metodami'’

5.3.14.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-80/C-04515 -
p. 2.4.3.

5.3.14.2. Wykonanie oznaczania. 5 ml (1,0 g) roztwo-
ru C przygotowanego wg 5.3.9.6 umiesci¢ w cylindrze
kolorymetrycznym pojemnosci 50 ml 1 dalej wykonacé
oznaczanie wg PN-80/C-04515 p. 2.4.4.

Do roztworéw poréwnawczych nalezy dodac:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Pb*",

dla odczynnika cz. — 0,05 mg Pb%",

5.4. Interpretacja wynikow. Wartosci liczbowe wyma-
gan 1 wyniki koncowe oznaczan nalezy poroéwnac sto-
sujac metode Z wg PN-70/N-02120.

5.5. Ocena wynikow badan. Parti¢ produktu nalezy
uzna¢ za zgodng z wymaganiami normy, jezeli wyniki
badan proébki tlenku rtgciowego pobranej wg 5.2 od-
powiadaja wymaganiom podanym w rozdz. 3.

"KONIEC

~ INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Przedsigbiorstwo Przemysto-
wo-Handlowe Polskic Odczynniki Chemiczne, Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-66/6191-71

a) obnizono zawartos¢ procentowg tlenku rtgciowego 1 dostoso-
wano do wymagan firm Swiatowvch,

b) zmieniono metody oznaczania pozostalo§ci po wyprazeniu
chlorkow, zelaza 1 metal ciezkich,

¢) wprowadzono oznaczanie miedzi, cynku, zelaza i olowiu me-
toda absorpcyjnej spektrometrin atomowe],

d) wprowadzono oznaczanic azotu ogolnego zamiast azotanow,

e) zmieniono ukfad normy,

f) uwzgledniono nowe przepisy transportowe.

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-81/C-01055 Analiza chemiczna. Wytyczne wykonywania badan

PN-80/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
metali cigzkich :

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
chlorkow metodyg turbidvmetryezng

PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosc:
slarczanow w bezbarwnych roztworach metoda turbidyvmetryczng

PN-81/C-04521/03 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawar-
toéci zelaza metoda kolorymetryczng z zastosowaniem tiocyjania-
nu (rodanku) amonowego _

PN-81/C-04527 Analiza chemiczna. Qznaczanie azotu ogdlnego me-
toda destvlacyjna

PN-81/€-04530/03 Analiza Przygotowanie

. (roztwordow mianowanych). Roztwory stosowane w miareczkowa-
niach strgceniowych ,

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynnikéw
roztworow pomocniczych do kolorymetrii i nefelometri

PN-87/C-80001 Odczynniki i substancie specjalnie czyste. Pakowa-
nie, przechgwywanie i transport

PN-88/C-80047 Odczynniki i substancje specjalnie czyste. Ogoélne
wytyczne pobierania probek i przygotowania sredniej probki la-
boratoryjnej

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb

PN-76/0-79251 Opakowania jednostkowe 2z 'zawartoscia.
i znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. Odpornos$é na narazenia
mechaniczne. Wymagania 1 badania

chemiczna. titrantow

Znaki
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do BN-90/6191-71 ' 7

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawarto$cia. Znaki
1 znakowanie. Wymagania podstawowe

BN-84/6833-23 Opakowania jednostkowe. Szklane. Stoje typu POCH
do odczynnikéw chemicznych

BN-63/7161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe z tarcicy do odczyn-
nikdéw chemicznych

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo przewozowe (Dz. U. nr 53,
poz. 272 z 1984 r.) '

Regulamin Przedsigbiorstwa PKP o fadowaniu i zabezpieczaniu prze-
syleck towarowych (Dz. TiZK nr 9, poz. 68 z 1985 r.)

Przepisy o tadowaniu wagonow towarowych. Zatacznik 11 do Umowy
0 wzajemnym uzytkowaniu wagondéw towarowych w komunikacji
miedzynarodowej (RIV). (Dz. TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.)
wraz z poéZniejszymi zmianami

Zarzgdzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w sprawie
tadowania samochodow cigzarowych i przyczep (Mon. Pol. nr 24,
poz. 123 z 1963 r. 1 nr 35, poz. 250 z 1968 r.)

Specjalne warunki przewozu towardéw niebezpiecznych w migdzyna-
rodowe] komunikacji kolejowej. Zatacznik nr 4 do Umowy o Mig-
dzynarodowej Kolejowej Komunikacji Towarowe) (SMGS). (Dz.
TiZK nr 7, poz. 35 z 1966 r.) wraz z pdzniejszymi zmianami

Rozporzadzenie Ministra Komunikacji 1 Spraw Wewngtrznych z dnia
2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkow i kontroli przewozu dro-
gowego materialdbw niebezpiecznych (Dz. U. nr 67, poz. 301
z 1983 r.) wraz z pdZniejszymi zmianami

Regulamin dla migdzynarodowego przewozu kolejami towaroéw nie-
bezpiecznych (RID). Zatacznik B do konwencji o migdzynarodo-

wym przewozie kolejami (COTIF). (Dz. TiZK nr 7, poz. 44
z 1985 r.) wraz z pdzniejszymi zmianami

Rozporzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 6 pazdziernika 1987 r.
w sprawie wykazu rzeczy niebezpiecznych wylaczonych z prze-
wozu koleja, oraz szczegdlnych warunkéw przewozu rzeczy nie-
bezpiecznych dopuszczonych do przewozu (Dz. U. nr 32, poz. 169
z 1987 r.)

Ustawa z dnia 21 maja 1963 r. o substancjach trujgcych (Dz. U.
nr 22, poz. 116 z 1963 r.)

Rozporzadzenie Ministra Zdrowia i1 Opieki Spotecznej z dnia 28 grud-
nia 1963 r. w sprawie wykazu trucizn i $rodkow szkodliwych
(Dz. U. nr 2, poz. 9 z 1964 r.) wraz z poZniejszymi zmianami

Zalgcznik A i B do Umowy europejskiej dotyczacej miedzynarodo-
wego przewozu drogowego towardow niebezpiecznych (ADR) (Dz.
U. nr 35, poz. 189 z 1975 r.) wraz z pdzniejszymi zmianami

Rozporzadzenie Ministra Zeglugi z dnia 1 lutego 1974 r. w sprawic

" transportu morskiego materiatdw niebezpiecznych IMDG (Dz. U.
nr 9, poz. 55 z dnia 1974 r.)
4. Normy i zalecenia miedzynarodowe
RWPG PC 4884-75
ZSRR T'OCT 5230-74

5. Symbol wg SWW:

“tlenek rtgciowy zdéhty cz.d.a. — 1331-11,

tlenek rteciowy 76ty cz. — 1331-12.

6. Autorzy projektu normy — mgr inz. Janina Sokotowska, mgr
inz. Helena Czepelak — PPH Polskie Odczynniki Chemiczne, Gli-
wice.



