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1. WSTĘP 

Przedmiotem normy jest tlenek rtęciowy żółty stoso-
. wany jako odczynnik chemiczny. 

Tlenek rtęciowy żółty ma: 
a) wzór chemiczny: HgO, 
b) masę molową: 216,59 g/mol. 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. Gatunki. W zależnośc i od il ości zan ieczyszczeń 

rozróżnia się dwa gatunki tlenku rtęciowego żółtego 

oznaczone: 
cZ.d.a. - czysty do ana li zy, 
cz. - czysty. 
2.2. Przykład oznaczenia t len k u rtęciowego żółtego 

czystego do ana li zy: 
TLENEK RTĘCIOWY ŻÓŁTY cZ.d.a. BN-90/6191-31 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. Tlenek rtęciowy żółty powi
nien mieć postać żółtópomaraóczowego bezpostaciowe
go proszku, nierozpuszczalnego w wodzie, łatwo roz
puszczalnego w rozcieńczonych' kwasach: siarkowym, 
solnym i azotowym. Gęstość nasypowa - 3000 kg/m'. 

3.2. Wymagania chemiczne wg tabl. l. 

Tablica l 

W ymagania 
Gatunki 

cZ.d.a. cz. 

a) Tlenku rtęciowego (HgO), %(m/ m) , 
nIe mniej niż 99 98 

b) Substancji nierozpuszczalnych 
w kwasie solnym, %(m / m), nie wię-

ceJ niż 0,03 0,1 
c) Pozostalości po redukcji kwasem 

mrówkowym , %(m/m) , me wi~cej 
niż 0 ,05 0, 1 

d) Chlorków (C n, %(m/m), nie więcej 
ni ż 0,01 0,02 

e) Siarczanów (SO ~1 , %(m/ m), Jll e 
w ięcej niż 0,005 0,01 

, 
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Wymag,ania 
Gatunki 

cZ.d .a. cz . 

f) Azotu ogólnego (N), %(m/m), nie 
więcej niż 0,005 0,04 

g) Żelaza (Fe3+), %(m/m), 
. . . 

nie więcej 
• 

niż 0,003 0,005 
h) Olowiu (Pb'+), %(m/m), nie więcej 

ni ż 0,001 0 ,005 
i) Miedzi (Cu'') , %(m/m), nie więcej 

niż 0.001 0,005 
j) Cynku (Zn''), % (m/ m) , nie więcej 

niż 0,005 nie norma-
lizuje się 

• 
4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 

I TRANSPORT 

4.1. Wytyczne ogólne. Tlenek rtęciowy żółty należy 
pakować, znak~wać, przechowywać i transportować 

zgodnie z PN-87/C-80001 o raz zgodn ie z obowiązują
cymi przepisami w transporcie kolejowym i drogo
wymi). 

4.2. Pakowanie 

4.2.1. Opakowanie jednostkowe sta n owią s łoje ze 
szkła brunatnego wg BN-84/6833-23 zamykane nakręt

kami z tworzywa sztucznego i polietylenową lub inną 

chemicznie odporną uszczelką. Masa netto: 250, 500, 
1000 g. 

W uzgodnieniu z odbiorcą dopuszcza się inny rodzaj 
i _ wielkość opakowania, jeżeli przeprowadzone próby 
wykażą, że zabezpiecza ono produkt w sposób nie gor
szy niż wyżej wymienione opakowanie i ma wymiary 
zgodne z zasadami systemu wymiarowego opakowań 
wg PN-78/0-79021. 

4.2.2. Znakowanie opakowań jednostkowych nal eży 

wykonać zgodnie z PN-87/C-8000 l p. 2.8.3, umieszcza
jąc dodatkowo: 

a) klasę niebezpieczeństwa 6.1 wg RIO/ADR, 

II Patrz Informacje dodatkowe p. 3. 

Zgłoszona przez Przedsiębiorstwo Przemysłowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne 
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemysłowej dnia 10 września 1990 r. 

jako norma obowiązująca od dnia 1 kwietnia 1991 r. 
(Dz. Norm. i Miar nr 14/ 1990, poz. 34) 
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b) napis "Trucizna" l) i znak trupiej czaszki zgodnie 
z Rozporządze ni em Ministra ' Zdrowia i Opieki Spo
łecz nej, wyka z A , 

c) zna k ni e bezpieczeństwa wg PN-76/0-7925 I 
p. 2.3.9. 

4.2.3. Opakowania transportowe stanowią skrzynki 
z ta rcicy, wg BN-6317161-06, odporne na narażenia me
chaniczne , sprawdzone wg PN-86/0-79100 odpowied J 

nio dla g rupy 2, klasy A, odmiany a ' i rodzaju Z. 
Dopuszcza s ię inny rodzaj opakowania transporto

wego w uzgodnieniu z odbiorcą i przewoźnikiem , je-, 
że li za bezpiecza j akość produktu w sposób nie go rszy 
niż wyżej wymienione, ma wymiary zgodne z PN-781 
0-79021 i jest zgodne z obowiązującymi przepisami 
w zak res ie transpo rtu materiałów niebezpiecznych. 

4.2.4. Znakowanie opakowań transportowych należy 

wykonać zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.4, umiesz
czając dodatkowo: 

a) nalepkę ostrzegawczą wzór 6.1 wg RIDI ADR 
" Materiały trujące", 

b) znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.1 , 
2.4.3 , 2.4.4 i 2.4.10. 

4.3. Przechowywanie. Tlenek rtęciowy żółty należy 

przechowywać w pomieszczeniach dostosowa nych do , 
przechowywania substancji trujących zgodnie z PN-87 I 
C-8000 I p. 3. D o puszczalna liczba warstw składowa
nia d la sk rzy nek drewnia nych - 4. Okres gwarancji -
2 lata od da ty produkcji. . 

4.4. Transport. Tlenek rtęciowy żółty jest materiałem 
niebezpiecznym. RIO: 6.1/52b Im 601, ADR: 61/52b 
Im 260 1, MDG 6.1/II UNI641. Opakowa ny iozna
kowany - wg 4.2; należy go przewozić krytymi środ
kam i transportu zgodnie z obowiązującymi przepisami 
dla trans po rtu kolejowego i drogowegol). Dopuszczalna 
liczba warstw ładowania wynosi dla skrzynek drewnia
nych - 3. 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań 
a) sprawdza nie wymagań ogólnych (3.1), 
b) oznacza nie zawartości tlenku rtęciowego (3.2a), 
c) oznacza nie zawartości substancji nierozpuszczal

nych w kwasie so lnym (3.2b), 
d) oznacza ni e pozos tałośc i po redukcji kwasem 

mrówkowym (3.2c), 
e) oznacza nie zawa rtości chlorków (3.2d), 
f) oznacza nie zawa rtości siarczanów (3.2e), 
g) oznacza lll e zawartośc i azotu ogólnego 0.2f), 
h) oznacza nie zawartośc i żelaza (3.2g) , 
i) oznaczan ie za wartośc i ołowiu (3.2h), 
j) oznaczame zawartości miedzi (3.2i), 
k) oznacza nie zawartośc i cynku (3.2j). 
5.2. Pobieranie próbek. Przy pobieraniu próbek na

l eży s tosować wytyczn e wg PN-88/C-80047 , przyjmując: 
a) wielkość partii 500 kg, 
b) li czbę próbek jednostkowych wg PN-88/C-80047, 

p. 3.2, 

l) Pa trz Informacje dodatkowe p. 3. 

c) masa średniej próbki laboratoryjnej - nIe !llllIeJ 
niż 100 g. 

5.3. Opis badań 
5.3.1. Wytyczne ogólne. Podczas wykonywania badań 

należy s t osować wytyczne zgodnie z PN-81IC-01055. 
Do analizy należy stosować odczynniki o stopniu , 

czystości cZ.d.a. oraz wodę destylowaną lub ' wodę 
o równoważnej czystości. 

5.3.2. Sprawdzenie wymagań ogólnych należy wyko
nać wg PN-81/C-01055 , określając wg -2.1.1 postać , 

2.1.2 - barwę i 2.2 - rozpuszczalność. 

5.3.3. Oznaczanie zawartości tlenku rtęciowego (HgO) 
5.3.3.1. Zasada metody polega na oznaczaniu zawar~ 

tości tlenku rtęciowego metodą miareczkowania roz
tworem rodanku wobec siarczanu żelazowo-amonowe
go jako wskaźnika rozpuszczalnego osadu Hg(SCNh, 

5.3.3.2. O~czynniki roztwory wg ' PN -8 l! 
C-04530103 p. 2.2.1. 

5.3.3.3. Wykonanie oznaczania. Około 0,4 g badane
go tlenku rtęciowego żółtego odważonego z dokład
nością do 0,0002 g rozpuścić w mieszaninie 10 mi wody 
i 5 mi roztworu kwasu azotowego, rozcieńczyć wodą 
do około 100 mi, dodać 2 -;- 3 mi roztworu siarczanu 
że lazowo-amonowego i, silnie mieszając , miareczkować 

roztworem rodanku amonowego lub potasowego do 
pojawienia się brunatnoczerwonego zabarwienia ro z
tworu nad osadem. 

5.3.3.4. Obliczanie wyników oznaczania. Za wartość 
tl enku rtęciowego (XI) obliczyć w %(mlm) wg wzoru 

w którym: 
mi 
V I -

0,01083 -

VI . 0,01083 . 100 
(l) 

, 
odważka badanego tlenku rtęciowego, g, 
objętość roztworu rodanku amonowego 
lub potasowego o stężeniu c(MeSCN) = 
= O, I mol/l zużytego do miareczkowa
nia, mi , 
ilość tlenku rtęciowego żółtego odpowia
dająca l mi roztworu rodanku amo-
nowego lub potasowego o stężeniu 

c(MeSCN) = O, I 000 moiii , g. 

5.3.3.5. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik koń
cowy oznaczania należy przyjąć średnią arytmetyczną 
co najmniej dwóch równoległych oznaczań nie różnią
cych się między sobą więcej niż o 0,15%. 

5.3.4. Oznaczanie zawartości substancji nierozpusz
czalnych w kwasie solnym 

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory. Kwas solny, roztwór 
, 1O%(mlm) i l %(mlm). 

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 5 g badanego tlenku 
rtęcioweg'o odważonego z dokładnością do Q,O l g roz
puścić przez ogrzanie do ' wrzenia w 50 mi 1O%(mlm) 

, roztworu kwasu solnego i ogrzewać na wrzącej łaźni 

wodnej przez l h, Roztwór przesączyć przez uprzednio 
wysuszony do stałej masy tygiel G4,osad przemyć 10 mI. 
l o/o(mlm) roztworu kwasu solnego, potem gorącą wodą 
do zaniku reakcji na jony cr i wysuszyć w tempera
turze 105 -;- 110°C do stałej masy, 
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Zawartość substancji nierozpuszcza ln ych w kwasie 
so ln ym (X2) ob li czyć w %(m/m) wg wzoru 

A . 100 
X 2 = (2) 

m 2 

w którym : 
A - masa wysuszonej pozostałośc i , g, 

. m2 - odważka bada nego t lenku rtęc iowego, g. 
5.3.5. Oznaczanie pozostałości po redukcji kwasem 

mrówkowym 
5.3.5.1. Aparatura - wg rysunku. 

Powietrze 

4 

1 

7 

• 

k o'lbę odłączyć i pozostawić na 1,5 h do całkow it ego 
opadnięcia osadu. Następn i e roztwór znad osadu prze
sączyć do cylindra pojemnośc i 100 mi przez tward y są
cze k przc myty gorącym roztwore m kwasu azo towego 
(od jonów chlork owych). Osad przepłukać kilk oma mi 
I %(m/ m) roztworu kwasu mrówkowego i dołączyć do 
roztwo ru po redukcji. Roztwór w cylindrze uzu pełnić 

wodą do obj ętośc i 70 mi (roztwór A ). 50 mi (5,00 g) 
roztwo ru A umieścić w wyprażon ej do sta lej masy pa
rownicy kwa rcowej , dodać 0,5 mi kwasu azotowego, 
odparować do sucha na wrzącej łaźni wodnej, ostroż-

- 5 

Woda 

2 

6 

Prażnia ... 

IBN 90/&191 71/ 

Zestaw do redukcji związków rtęci 

l - kolba trójszyjna pojemności 500 cm'. 2 - chlodn ica, 3 - kran dwudrożny, 4 - płuczka z wodą, 5 - kuweta pojemnośc i 25 cm', 6 -
pluczka pojcm n ośc i 1000 cm' z roztworcm Na2CO , 10%, 7 - paln ik gazowy 

5.3.5.2. Odczynniki i roztwory 
a) Amoniak, roztwór 2S%(m/m). 
b) Kwas azotowy o p = 1,4 g/mi oraz roztworu 

I %(m/m). 
c) Kwas mrówkowy 98 -;- 99%(m/m) oraz roztwór 

I o/o{m/m). 
d) Węg lan sodowy roztwór 1O%(m/m). 
5.3.5.3. Wykonanie oznaczania. 7 g bada nego tlenku 

rtęci owego odważonego z dokładnością do 0,0 I g 
umieśc i ć w zlewce pojem ności 100 m i, zwi l żyć wodą 

i rozpuścić w 6 m i kwasu azotowego. Otrzymany roz
twór przenieść z użyciem 30 mi wody , do kolby w ze
stawie analitycznym (rysunek) i dodać 7 mi kwasu 
mrówkowego. Podłączyć chłodzenie wodne (2) i układ 
próżniowy, ustalając za pomocą kranu . (3) dopływ 
w płuczce (4) powictrza z szybkością o,koło 250 pęche
rzyków/min. 

Roztwór ogrzać d o temperatury około 400 e i po woli 
mieszając wkrop li ć z kuwety (5) 15 mi roztworu a mo
niaku. W ten sam sposób , z taką samą , il ością odczyn
nikó w (bez badanej próbki) , przygotować roztwór kon 
trolny (roztwór B). 

Po wytrąceniu o sadu metalicznej rtęc i roztwór pod
grzać prawie do wrzenia i po 15 min chłodnicę prze
płukać S mi roztworu I %(m/m) kwasu mrówkowcgo, 

ni e odpędz i ć so le a monowe w tempe ra turze 200 -;- 2S0oe · 
i wyprażyć do s tałej masy w 800°e. 

Pozostałość po redukcji kwasem m rówkowym (X3) 
obliczyć w %(m/ m) wg wzoru 

100 (3) 

w którym : 
al masa wyp rażonej pozostałości w próbcc ba

danej, g, 
02 masa wyprażonej pozostałości v roztwo rze 

kontro lnym, g. 
m3 - odważka badanego tlenku rtęciowego , g. 
Pozostałość po redukcji zac hować do oznacza nia że

laza , ołowiu, miedzi i cynku wg 5. 3.9, 5.3 .10, 5.3. I I, 
5.3. 12 i 5.3. I 3 (Roztwór C). 

5.3.6. Oznaczanie zawartości chlorków (er) 

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-82/C-04S I 8 
p. 2.3 . I. 

5.}.6.2. Wykonanie oznaczania. S mi rozl woru A 
(0 ,5 g) p rzygo towanego wg 5.3.5.3 umicścić w cyl indrze 
kolorymct rycznym pojemności 100 mi, dodać 25 mi 
wody, 6 mi roztworu kwasu azotowcgo i da lej wykonać 

oznacza nie wg PN-82/e-04S 18 p. 2.3.3 . 
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W ce lu przygotowania roztwo ru porównawczego po
brać 5 mi roztwo ru B wykonanego wg 5.3.5 .3, dodać 
io mi wody, 2 mi roztworu kwasu azotowego o raz: 

dla odczyn nika cZ.d .a . - 0;05 mg cr, 
dla odczynnika cz. - O, I mg cr. 
Następnie d odać l mi roztworu azotanu srebra i uzu

pełn i ć objętość wodą do 40 mI. 
Bada ny tl enek rtęciowy żółty odpowiada wym aga

ni om normy, jeśli zmętni enie roztworu badanego, po
wsta łe po upływie 15 min , nie będz i e intensywniejsze 
ni ż zmęt nien i e roztworu porównawczego . 

5.3.7. O znaczanie zawartości siarczanów (SO ;.) 

5.3.7.1. Odczyoniki i roztwory - wg PN-82/C-04519 
p. 2.3 .1. 

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego tlenku 
r t ęc i owego odważonego z dokładnością do 0,1 g roz
puśc ić w 5 mi roztworu kwasu so lnego 25%(m/m) , do
dać 35 mi wody oraz 5,8 mi roztwo ru a mo niaku. W ra
zie potrzeby przesączyć. Dodać 3 mi roztworu chlorku 
ba ro wego i dokładn ie wym ieszać przez 30 s i pozosta
wić na I h. Roztwó r porównawczy przygotowany rów
nocześn i e powinien zawierać w tak iej samej objętośc i , 

takie sa me il ośc i odczynnik ów o ra z: 
dl~1 odczynn ika cZ.d .a . - O, I mg SO ~; 

dla odczyn'ni ka cz. - 0,2 mg SO ~: 

Bada ny t lenek rtęciowy żółty odpowiada wy maga
niom no rmy, jeśli z mętnienie roztworu badanego po
wstale po upływie I h nie będzie intensywniejsze ni~ 

7 mętn i e ni e roztworu po równawczego. 

5.3.8. Oznaczanie zawartości azotu (N) 

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-81 /C-04527 
p. 2.4.2 o raz kwas so lny roztwór 12,5%(m/ m). 

5.3 .8.2. Aparatura - wg PN-8 1/C-04527 p . 2.4.1. 

5.3.8.3. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego tlenk u 
rtęciowego żółtego odważonego z dokładnością do 
0,0 I g rozpuśc ić w 20 m i roztworu kwas u solnego 
: 2.5%(m/m ). Do ko lby kuli stej aparatu destylacyjnego 
przenieść O mi rozt woru (0,5 g) dl a odczynnika cZ.d.a 
lub 2 mi roztworu (0 ,1 g) dla odczynnika cz. i wykonać 
ci 'stylację wg PN-8 I/C-04527 p. 2.4.3 . Równocześ ni e 

w ten sa m . pos' b przygotować roztwór po równawczy, 
zaWierają y tej sa mej obję tości te same i l ośc i odczyn
ników oraz: 

dla odczynnika cZ.d.a . - 0,025 m g N, 
dla odczynnika cz. - 0,04 mg N. 
Destylaty przen ieść do cylindrów kolorymetrycznych 

pojem ności 100 mi i oznacza nie wykonać metodą wi
zua I ną, porównawczą wg PN-8 1/(-04527 p. 2.4.4. 

Badany tl enek rtęci owy odpowiada wymaganiom 
no rm y, jeśl i powstałe żółtobrązowe zabarwienie roztwo
ru badane o nie będzie intensywniejsze od żaba rwi enia 

rozt wóru po r ' wnawczego. 

.3.9. Ozna l anie zawartości żelaza (Fe) 
5.3.9.1. Zasada metody p o lega na oznaczani u że laza 

z roztwo ru (C) o trzyma nego po roztworzeniu w mie
sza ninie kwasów pozostałości po redukcji kwasem 
mrówkowym , techniką płomie niową absorpcyjnej spek
tro metrii atomowej metodą krzywej wzorcowej. 

5.3.9.2. Aparatura i przyrządy 
a) Spektrometr absorpcji atomowej z kompletnym 

wyposażeniem. 

b) La mpa żelazowa z k a todą wnękową. 

5.3.9.3. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azotowy o d(HN0 3) = ) , \ 5 g/m\. 
b) Kwas so lny o d(HCI) = 1,12 g/mI. 
c) Roz twór wzorcowy za wierający jo ny Fe przygo to- . 

wany wg PN-8I/C-06503 p. 2.2.1.75 , rozcieńczony wo
dą w stosunku 10+90. I mi rozcieńczonego roztworu 
wzorcowego zawi era 1 . 10-4 g F e. 

5.3.9.4. Warunki fotometrowania. O znaczanie na leży 
wykonać w płomieniu acetylenowo-powietrzym, w o pty
malnych warunkach po mia ru usta lonych dla stosowa
nego aparatu. Żelazo należy oznaczać przy długośc i 
fa li 248,3 nm. Przyrząd do oznacza nia należy przygo-
tować zgodnie z in strukcją obsługi. , 

5.3.9.5. Przygotowanie skali wzorcÓw i krzywej wzor
cowej. D o sześciu ko lb pomiarowych pojemnośc i IOÓ mi 
odmierzyć kolejno: 1,0, 2,0, 4,0, 6,0, 8,0, 10,0 mi ro?
c i eńczonego roztwo ru wzorcowego żelaza, uzupełnić 
wodą do kreski i do kładni e wymieszać. 

• • 
Stężenie żelaza w poszczególnych kolbach wynos\·. 

I . 10-6,2 . 10-6, 4 ./0- 6, 6 . 10-6, 8 . 10-6, 1 . 10-5 g/mI. 

Zmierzyć a bsorba ncję żelaza w sporządzońych rOZC 

tworach , a z uzyska nych wyników s porządzić wykres 
krzywej wzorcowej. 

5.3.9.6. Wykonanie Qznaczania. Pozostałość po re
duk o.ii kwasem mrówkowym wg 5.3.5.3 rozpuścić 

w miesza ninie 4 mi kwasu so lnego o raz 2 mi kwasu 
azotowego i odparować na ła źni wodnej do sucha. Na
s t ę pni e pozostało ść rozpuścić w 1 mi kwasu solnego, 
przeni eść il ośc iowo do ko lby pomiarowej poj emnośc i 

25 mi, uzupełnić wodą do kreski i dokładnie wymie
szać (roztwór C). 

Do kolby pomia rowej pojemności lO mi odmierzyć 

5 m.l roztworu C , u zupełnić wodą do kreski i dokładnie 
wym ieszać . 

Zmierzyć absorbancję żelaza w przygo towa nym ro z
tworze w warunkach identycznych jak przy s po rządza

n iu krzywej wzorcowej. 
Zawartość żelaza (X4) w %(m/m) obliczyć wg wzoru 

2al . VI . 100 
(4) 

w którym'. 
a l stężeni e żelaza odczytane z krzywej wzorCO-

wej, g/mi , 
VI objętośĆ roztworu C, mi , 

m3 odważka badanej próbki wg 5.3.5.3 , g. 
5.3.9.7. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik koń-

cowy oznacza nia przyjąć średnią arytmetyczną dw6ch 
równoleglych oznaczań. Różnica między wynikami nie 
powinna być większa niż 10% wyniku niższego. 

5.3.10. Oznaczanie zawartości ołowiu (Pb) 
5.3.10.:1. Zasada metody polega na oznaczan iu oło

wiu z roztworu otrzyma nego po roztwarzaniu w mie
sza ninie kwasów pozostałośc i po redukcji kwasem 
mrówkowym , t ec hniką płomieniową absorpcyjnej spek
trometrii a to mowej metodą krzywej wzorcowej. 
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5.3.10.2. Aparatura i przyrządy • 
a) Spektrometr absorpcji atomowej z kompletnym 

wyposażeniem. 

b) Lampa ołowiowa z ' katodą wnękową. 

5.3.10.3. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azotowy o c(HN03) = 0,00 r mol/I. 
b) Roztwór wzorcowy zawierający jony Pb2+ przygo

towany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.46b) , rozcieńczony 
roztworem kwasu azotowego o c(HN03) = 0,001 mol/I 
w stosunku 10+90. I mI rozcieńczon ego roztworu wzor
cowego zawiera I . 10-4 g Pb2+. 

5.3.10.4. WarunkI fotometrowania. O znaczanie należy 
wykonać w płomieniu acetylenowo-powietrznym w op
tymalnych warunkach ustalonych dla danego , aparatu. 
Ołów należy oznaczać przy długości fali 217,0 nm lub 
283 ,3 nm. Przyrząd do oznaczania należy przygotować 
zgodnie z instrukcją obsługi. 

5.3.10.5. Przygotowanie skali wzorCów i krzywej wzor
cowej. Do 5 kolb pomiarowych pojemności 100 mI od
mierzyć kolejno : 1,0, 2,0, 4,0, 6,0, 8,0 i 10,0 mI rozcień
czonego roztworu wzorcowego ołowiu, dopełnić wodą 

do kreski i dokładnie wymieszać. Stężenie ołowiu w po
szczególnych kolbach wynosi: l . 10-6, 2 . 10-6,4 . 10-6 , 

6 . 10-6 , 8 . 10-6 , I . 10-5 g/mI. 

5.3.10.6. Wykonanie oznaczania. Zmierzyć absorban
cję ołowiu w roztworze C przygotowanym wg 5.3.9.6 
w warunkach identycznych jak' przy sporządzaniu krzy
wej wzorcowej. Zawartość ołowiu (Xs) ob liczyć 

w %(f11/m) wg wzoru 

Xs = 
a2 . VI . 100 

(5) 

w. którym: 
a2 - stęże ni e ołowiu odczytane z krzywej wzorco-

wej , g/mI , 
VI - objętość roztworu C p. 5.3.9.6, mI , 
m 3 - odważka badanej próbki p . 5.3 .5.3 , g. 
5.3.10.7. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik koń-

cowy oznaczania przyjąć średnią arytmetyczną dwóch 
równoległyc h oznaczań. Różnica między wynikami nie 
powinna być większa niż 10% wyniku niższego. 

5.3.11. Oznaczanie zawartości miedzi (Cu) 
5.3.11.1. Zasada metody polega na oznacza niu miedzi 

z rozt woru otrzymanego przez roztworzenie w miesza
ninie kwasów pozostałości po redukcji kwasem mrów
kowym , techniką płomie niową absorpcyjnej spektro
metrii atomowej metodą krzywej wzorcowej . 

5.3.11.2. Aparatura i przyrządy 
a) Spektrometr absorpcji a tomowej z kompletnym 

wyposażeniem. 

b) Lam pa miedziowa z katodą wnękową. 

5.3.11.3. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas siarkowy roztwór o cCh H2S04) 

= 0,00 I mo l/I. 
b) Roztwór wzorcowy zawierający jony Cu2+ przygo

towany wg PN-8I/C-06503 p. 2.2.1.42, rozc i eńczony 

roztworem kwasu siarkowego w stosunku 1+99. l mI 
ro zc i e ńczonego roztworu wzorcowego zawiera I . 10-5 g 
C 2+ 

U . 

5.3.11.4. Warunki fotometrowania. Oznacza nie na l eży 

wykonać w płomieniu acetylen-powietrze w optymal
nych waruna kch pomiaru ustatonych dla danego a pa
ratu. 
Miedź należy oznaczać przy długośc i fali 324,8 nm. 

Przyrząd do oznaczania na leży przygo tować zgodn ie 
z instruk cją obsługi. 

5.3.11.5. Przygotowanie skali wzorców i krzywej wzor
cowej. Do sześciu kolb pomiarowych pojemnoscl 
100 mI odmierzyć kolejno: 1,0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 i 10,0 mI 
rozcieńczonego roztworu wzorcoweg? miedzi , dopełnić 
wodą do kres ki i dokładnie wymieszać. Stężenie miedzi 
w poszczególnych kolbach wynosi: I . 10-7, 2 . 10-7, 

4 . 10-7, 6 . 10-7, 8 . 10-7, I . 10-6 g/mI. 

Zmierzyć absorbancję miedzi w sporządzonych roz-' 
tworach, a z uzyskanych wyników sporządzić wykres 
krzywej wzorcowej . 

5.3.11.6. Wykonanie oznaczania. D o ko lby po miaro
wej poj emnośc i 50 mI odmie rzyć 5 mI ro ztwo ru C wg 
5.3.9.6, uzupełnić wodą do kreski i dokładni e wymie
szać (roztwór D). Zmierzyć absorbancję miedzi w roz
two rze D w warunkach iden tycznych jak przy s porzą

dza niu krzywej wzorcowej. 
Zawartość mied t i (X6) obliczyć w %(m/m) wg wzoru 

a3 . VI . 1000 
(6) 

w któ rym: -
a3 stęże ni e miedzi odczytane z krzywej wzorco-

wej , g/mI , 
VI objętość roztworu C wg 5.3 .9.6, mI , 
m 3 odważka badanej próbki wg 5.3.5 .3, g. 
5.3.11.7. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik koń-

cowy oznacza nia przyjąć śred nią arytme tyczną dwóch 
równoległych oznaczań . Różni ca międ zy wynikami nie 
powinna przekraczać 10% wynik u niższego. 

5.3.12. Ozna~zanie zawartości cynku (Zn) 
5.3.12.1. Zasada metody polega na oznaczan iu cyn

ku z roztworu otrzymanego po roztworzeniu w miesza
ninie kwasów pozostałośc i po reduk cji kwasem mrów
kowym techniką plomieniową abso rpcyjnej spektrome
tri i atomowej metodą krzywej wzorcowej. 

5.3.12.2. Apa ratura i przyrządy 
a) Spektrometr a bso rpcji ato mowej z kompletnym 

wyposażeniem . 

b) Lampa cyn kowa ,z katodą wnękową. 

5.3.12.3. O clczynniki i roztwory 
a) / was soln y roztwór o c(tlCI) = 0,00 I mol/I. 
b) Roztwór wzorcowy cynku przygotowa ny wg 

PN-8I/C-06503 p. 2.2.1.23b) rozc ieńczony roztworem 
kwas u solnego o c(HCI) · = 0,001 mol/I w stosunku 
I +99. l mI rozcieńczonego roztworu wzorcowego za-
wiera I . 10-5 g Zn 2+. • 

5.3.12.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie n ależy 
wykonać w płom ieniu ace tylen-powietrze w optyma l
nych warunkach po mia ru usta lonych dla danego apa
ratu. Cynk należy oznaczać przy długości fali 213 ,9 nm. 
Przyrząd do oznaczania należy przygotować zgod nie 
z instrukcją obsługi. 
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5.3.12.5. Przygotowanie skali wzorców i krzywej wzor
cowej. Do sześciu ko lb pomiaro wych poje mności 100 mI 
odm i e rzyć kolejno: 1,0, 2,0, 4,0, 6,0, 8,0 i 10,0 mI roz
c i e ńczonego roztwo ru wzo rco wego cynku , uzupełn ić 

roztworem kwasu azo towego o e(HCI) = 0,001 mol/I 
do kres ki i dokładnie wymieszać . S tężenie cynku w po
szczegól nych kolbach wynos i: l · 10',2 . 10-7, 4 ' 10', 
6 . 10-7, 8 . 10-7, l . 10-6 g/m I. 

Zmierzyć absQrbancję cynku w spo rządzonych roz
tworach, a z uzyska nych wyn i k ów ' spo rządzić wykres 
krzywej wzo rcowej. 

5.3.12.6. Wykonanie oznaczania. Zmie rzyć absorba n
cj ę cynk u w roz tworzę D przygo towa nym wg 5.3.11.6 
w warun kach identycznych jak przy s porząd zaniu krzy-

. . 
weJ wzo rcowej. 
Zawa rtość cyn ku (X7) w %(m/ m) obliczyć wg wzoru 

a4 ' h . 1000 
(7) 

w którym: 
a4 stężeni e cynku odczytane z krzywej wzorco-

wej, g/mI, 
V I obję t ość roztworu C wg 5.3.9.6, mI , 
m 3 - odważka badanej p ró bki wg 5.3.5.3, g. 
5.3.12.7. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik koń-

cowy oznacza nia przyj ąć śred nią arytmetyczną dwóch 
równo l egłyc h oznacza ń . . Różn ica między wynika mi n ie 
powllln a być większa n i ż 10% wyniku niższego. 

5.3.13. Oznaczanie zawartości żelaza innymi metoda
mi l) 

I I Dopuszcza s i ę oznaczan ie zawa rtośc i że l a za wg PN-8 11 
C-0452 l 103 oraz me ta li ci ężkic h w przeli czeniu na ołów wg P N-801 
C-045 15 . 

5.3.13.1. Odczynąiki i rożtwory wg PN-81/ 
C-0452l/03 p. 4. 

5.3.13.2. Aparatura, przyrządy i materiały '- wg 
PN-81/C-04521/03 p. 3. 

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

5.3.13.4. Wykonanie oznaczania. 5 m I ( I g) roztwo
ru C przygo towa nego wg 5.3.9.6 umieścić w ko lb ie stoż
kowej pojemności \ 00 mI i da lej wyk ~na ć oznacza nie 
wg PN-81 / C-04521 / 03 p. 7b). 

W przypadku oznaczania dopuszcza ln ej zawartośc i 

że l aza , oznaczan ie wykonać wg p. 9 ww. normy. 
Do roztwo rów po ró wnawczych na l eży dodać : 

dla odc~yn nika cz.d.a : - 0,03 mg Fe3
+, 

dl a odczynnik_a cz. - 0,05 mg F e3+. 

5.3.14. Oznaczanie zawartości . metali ciężkich jako 
Pb2+ innymi met.odami I ) 

5.3.14.1. Odczynniki .i roztwory - wg PN-80/C-045 l 5 
p. 2.4.3. 

5.3.14.2. Wykonanie oznaczania. 5 mI (l ,0 g) roztwo
ru C przygotowanego wg 5.3.9.6 umieścić w cylindrże 
ko lo rymetrycznym poj em nośc i 50 mI i da lej wyk onać . , 
oznaczani e wg PN -80/C-04515 p . 2.4.4. 

D o roztworów porówna wczych należy dodać: 

dla odczynn ika cZ.d .a. - 0,0 l. mg Pb2+, 

dla odczynnika cz. - 0,05 mg Pb2+. 

5.4. Interpretacja wyników. Wartości liczbowe wyma
ga ń i wyni ki k ońcowe oznacza ń na l eży porównać sto
sując metodę Z wg PN-70/ N-02 120. 

5.5. Ocena wyników badań . Part i ę prod uk tu na l eży 

uzna ć za zgodną z wymaga nia mi normy, jeże Ii wyni ki 
badań pró bki tlenku rtęci owego pobra nej wg 5.2 od
pow ia daj ą wy magal110 m podanym w rozdz. 3. 

K ONIEC 

" IN FORMACJE DODATKOWE 

1. Instytucja opracowująca normę - Przeds ię biors two Przemysło

wo-Ha nd lowe Polskic Odczynniki C hemiczne, G li wice. 

2. Istotne zmiany w stosun ku do BN-66/ 6191-7I 
a) ob ni żon o za wartość procen t ową tlenku rt ęciowego i d ostoso

wano do wymaga ń fi rm .światowych . 

b) zmien iono metody oznaczania pozosta łośc i po wypra żeniu 

chlo rk ów, żela za i metali cię żk i ch, 

c) wprowadzono oznaczanie miedz i, cynku, żela za i ołowiu me-
tod'l abso rpcyjnej spektrometrii atomowej , 

d) wpro wadzono oznaczanie azo tu. ogólnego zam iast a zotanów, 
e) zm ieniono układ normy. 
I) uwzg l ędn iono nowe prze pisy transportowe . 

3. Normy i dokumenty związane \ 
PN-8 1/C -O / 055 Ana lin chemiczna . Wytyczne wyko nywania badaJ\ 
PN-80/C-04515 Ana liza chemiczna. Oznacza ni e ma łych zawa rt ośc i 

meta li ci ęż k ich 
PN-82/C-04S 18 Anal in chemiczna . Oznaczan ie małych zawartośc i 

chlorków metodą tur bidymetryczml 
PN-82/ C-045 19 Anali za clw miczna . Oznaczani e małych za wartoscl 

s ia rcza nó w I\' bezba rwn ych roztwo rach me todą tu rbid ymc t ryczną 

PN-8I1C-04521/0J Anal iza chemiczna . Oznaczanie małych zawar
tośc i żelaza metodą k o l orymetryczną z zastosowa nie m tioeyjania
nu (rodanku) a monowego 

PN-81/C-04S27 Analiza chemiczna . Oznaczanie azotu ogólnego me
todą des tylacyjną 

PN-SI/C-04S3010J Analiza chemiczna . P rzygotowa nie titrantów 
, (roztworó w mianowa nych). Roztwory stosowane w miareczkowa

niach strąceniowych 

PN-81/C-06S03 Analiza chem iczna. Przygotowanie odczynników 
roztwo rów pomocniczych do kolorymetrii i nefelometr ii 

PN-87/C-80001 Odczynniki i subśtancje specja lnie czyste. Pakowa-
nie. przechqwywanie i transpo rt 

PN-88/ C-80047 Odczy nn iki i substancje specjaln ie czyste. Ogólne 
wytyczne pobierania próbek i przygotowania śred ni ej próbki la
borą toryj ncj 

PN-70/N-02120 Zasady zao krąg l a n ia i zapisywania liczb 
PN-76/0-7925 l Opa kowa nia jed nostkowe z· zawartością. Zna ki 

i zna kowanie . Wymagania podstawowe • 
PN-78/0-79021 Opakowan ia. Sys tem ~vymia rowy 

PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. Odporn ość na naraże ni a 
mecha ni czne. Wymagania i badan ia 
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PN-85/0-79252 Opa kowania transportowe z zawartością. Znaki 
i znakowanie. Wymagania podstawowe 

BN-84/6833-23 Opakowania jednostkowe. Szklane. Słoje typu POCH 
do odczynników chemicznych 

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

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

Regulamin Przedsiębiorstwa PKP o ładowaniu i zabezpieczaniu prze
syłek towarowych (Dz. TiZK nr 9, poz. 68 z 1985 r.) 

Przepisy o ładowaniu wagonów towarowych. Załącznik II do Umowy 
o wzajemnym użytkowaniu wagonów towarowych w komunikacji 
międzynarodowej (RIV). (Dz. TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.) 

wraz z późniejszymI zmianamI 
Zarządzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w sprawie 

ładowania samochodów ciężarowych i przyczep (Mon. Pol. nr 24, 
poz. 1·23 z 1963 r. i nr 35, poz. 250 z 1968 r.) 

Specjalne warunki przewozu towarów niebezpiecznych w międzyna
rodowej komunikacji kolejowej. Załącznik nr 4 do Umowy o Mię
dzynarodowej Kolejowej Komunikacji Towarowej (SMGS). (Dz. 
TiZK nr 7, poz. 35 z 1966 r.) wraz z późniejszymi zmianami 

Rozpo rządzenie Ministra Komunikacji i Spraw Wewnętrznych z dnia 
2 grudnia 1983 r. w sprawie warunków i kontroli przewozu dro
gowego . materiałów niebezpiecznych (Dz. U" nr 67, poz. 301 
z 1983 r.) wraz z późniejszymi zmianami 

Regulamin dla międzynarodowego przewozu kolejami towarów nie
bezpiecznych (RIO). Załącznik B do konwencji o międzynarodo-

wym przewozie kolejami (COTIF). (Dz. TiZK nr 7, poz. 44 
z 1985 r.) wraz z późniejszymi zm ianami 

Rozporządzenie Ministra Komunikacji z dnia 6 października 1987 r. 

w sprawie wykazu rzeczy niebezpiecznych wyłączonych z prze
wozu k o leją , oraz szczególnych warunków przewozu rzeczy nie
bezpiecznych dopuszczonych do przewozu (Dz. U. nr 32, poz. 169 
z 1987 r.) 

Ustawa z dni~ 21 maja 1963 r. o substancjach trujących (D z. U. 
nr 22, poz. 116 z 1963 r.) 

Rozporządzeni e Ministra Zdrowia i Opieki Społecznej z dnia 28 grud
nia 1963 r. w sprawie wykazu trucizn i środków szkod liwych 
(Dz. U. nr 2, poz. 9 z 1964 r.) wraz z późn iejszymi zm ia nami 

Załącznik A i B do Umowy europejskiej dot yczącej międzynarodo
wego przewozu drogowego towarów niebezpiecznych (ADR) (Dz. 
U. nr 35, poz. 189 z 1975 r.) wra'z z późniejszymi zmia nami 

Rozporządzenie Ministra Żeglugi z dnia I lutego 1974 r. w sprawie 
. transportu morskiego materiałów niebezpiecznych IMDG (Dz. U. 

nr 9, poz. 55 z dnia 1974 r.) 

4, Normy i zalecenia międzynarodowe 
RWPG PC 4884-75 
ZSRR rOCT 5230-74 

5, Symbol wg SWW: 
. tlen ek rtęciowy żółty cZ.d.a. - 1331-11 , 

tlenek rtęciowy żółty ćz. - 1331- ł 2. 
6, Autorzy projektu normy - mgr in ż . Janina sokoio wska, mgr 

inż. Helena Czepelak - PPH Polskie Odczynniki Chemiczne, Gli
wIce. 


