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1 . WSTF 

1.1. Przedmiot normy. Przedmio t em normy są me t o
dy oznaczania zawartości rtęc i c ałkowitej lub roz

puszc zonej i n iektórych związk6w rtęcioorganicz

nych w produktach rtęcioorganicznych i ich formach 
użytkowych ora:: metody przygotowani a pr6bek tych 
produkt6w do oznaczań . 

1. 2. Rodza~e met od badań 

a ) oznac zanie zawartośc i rtęci w związkach rtę

cioorganicznych pr zez miareczkowanie rodankiem po
tasowym lub amonowym po uprzednie j mineralizacj i , 

b ) oznaczanie zawartości rtę c i w związkach rtę-

ci oorganicznych przez miareczkowanie tiogl ikolanem 
sodowym po uprzedniej mineral izac j i , 

c ) oznac zanie N-etylortęclo-p-toluenosulfonanili

du metodą wagową , 

d ) oznaczanie octanu fenylortęciowego przez eks
trakcję . 

2. METODY OZN AC Z ANIA 

2. 1. Przygotowanie prÓbek do badań 

2. 1. 1. Mineralizac ja pr6bek do oznaczania rtęci 

w związkach rtęcioorganicznych technicznych i ich 
formach użytkowych , nie zawierających VI swym skła
dzie związk6w chloroorganicznych 

2 .1 . 1. 1. Apara.tura 

a ) Kolba st0 7kowB pojemności 750 cm3 ze szlifem. 
b ) Chłodnica powietrzna długo t ci 150 cm , ś redn i 

cy 2 , 5 cm, ze szlifem. 

2 . 1. 1. 2. Odczynnik i 

a ) Kwas siarkowy cz . d . a . (1 , 84 ) . 
b ) Azotan potasowy cz . d . a. spras owany IV pastylki. 
c ) Nadmanganian potasowy cz . d . a ., roztwór nasy

cony . 

2.1 . 1. 3. Wyk onanie mineralizacji . Badaną pr 6bkę , 

zawiera.jącą O, 15 ~ 0 , 25 g rtęci) zważoną z dokład

no ś cią do 0,0002 g , um i e ś cić w suchej kolbie sto ż

kowej pojemno ś ci 750 cm3• Odważka nie powinna być 
większa niż 10 g produk~l stałego lub nie powinna 
przekraczać objętoś c i 10 cm3 - w przypadku produk
tu ciekłego . Z odmierzonej VI cylindrze pomiarowym 
objętośc i 50 cm3 kwasu s iarkowego d odać do ko lby 

kilka cm3, wlewając go po szlifie kol by , a nast ęp
nie wlać pozostałą ilość odmierzonego kwasu. W prz-.)<

padku gdy badana forma u~ytko"a zawiera wi ększe 

il ości węglanów (z wyjątkiem węglanu wapniowego ) , 
pozostałą il o ść odmier zonego kwasu dodać do kolby 
przez uprzednio założoną na nią chłodnicę powietrz
ną w celu zapobieżenia stratom na skutek gwałtow

nego ro zkładu próbki . Kolbę z zawartością ogrzać 
do wrzenia i utrzymywać w tym stanie przez okoł o 

15 min (do zwęglenia substanc j i organicznej ) , a na
s tępnie zd jąć z grzejnika i dodać pr zez chłodnicę 

około 10 g sprasowanego w pastylki azotanu potaso

wego. 

Cał ość ogrzać ponownie do wrzenia i ntrzymywać 

w tym stanie przez 30 min. W przypadku gdy minera 
lizowane są związki rtęci oorganiczne lub formy u

żytkowe zawierające nośnik nierozpuszczalny w kwa
sach lub ars eniany ołowiu , cza s mineralizacji 

przedłużyć do 2 godz . 
Ogrzewanie należy prowadzić intensywnie , zwraca

jąc uwagę , aby g6rna część chłodnicy pozostawała 

zimna . Zaleca si ę umieszczanie kolb na grzejnikach 
ustawi onych na podłodze , a wylotu chł odnicy pod 
czynnym , s prawnym wyc iągiem. Po tym czasie kolbę o
studzi ć do temperatur y pokojowej i mieszając zawar
tość kolby w~rowadzić przez chłodnicę roałymi por
cj ami 100 cm wody . Do kolby wprowadzić 2 ~ 3 pe
rełki szklane i zawartość jej ponownie gotować do 
czasu , aż tlenki azotu zostaną całkowi c ie usunięte 

przez chłodnicę . Następnie c ałość ostudzi ć do tem
peratury pokojowej , chłodnicę opłukać 10 20 cm3 

zimnej wody i odłączyć od kolby . 

Sprawdz i ć całkowitość utlenienia przez dodanie 
lcroplami roztworu nadmanganianu potasowego. Trwałe 
r6żowe zabarwienie roztworu, utrzymujące si ę przez 
5 min po dodaniu n i e więcej niż 2 kropli r oztworu 
nadmanganianu ś~iadczy o tym , że utlenienie jest 
całkowi te . 
Je żel i r óżowe zabarwienie ro ztworu w kolbie ~

nie przed upływem 5 min, zawartoś ć kolby gotować 

przez dalsze 30 min i ponownie sprawdzi Ć całkowi

tO:3 Ć utlenienia. W przypadku pr 6by pozytywnej ozna
czyć zawartość rtęc i wg 2. 2 , w przypadku pr6by ne
gatywnej przeprowadz ić ponowną mineral iz ac j ę z no
wą odważką badanej pr6bki. 

Zjednoczenie Przemysłu Organicznego .,Organika" 
Usłanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu Organicznego .,Organika" dn ia 4 wrześnio 1971 r. 

jako norma obowiązu jąca w zakresie metod badań od dnia 1 czerwca 1972 r. 
(Mon. Pol. nr poz. 
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2.1.2. Mineralizacja próbek do oznaczania rtęci 

w formach u~ytkowych preparatów rtęcioorganicznych 
zawierających ponad 5% związków chloroorganicznych 
l ub węglanu wapniowego 

2.1.2.1. Aparatura 

al Kolba stotkowa pojemności 500 cm3, ze szlifem. 
bl Kolba stożkowa.pojemności 750 cm', ze szlifem. 
cl Chłodnica wodna zwrotna ze szlitem, o długoś-

ci płaszcza wodnego około 45 cm. 
dl Chłodnica powietrzna o długości 150 cm i ~d-

nicy 2,5 cm, ze szlifem. ' 
el Tygiel z sączkiem ze spiekanego szkła 1G3. 
tl Tygiel z s ączkiem ze spiekanego szkła 6,G3. 

2.1.2.2. Odczynniki i mater!ały 

al Kwas solny cz.d.a.,roztwór 1+1 (obj. l . 
b) Kwas solny cz.d.a'J roztwór około 2n. 
c l Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwór około 5n. 
d l Azotan potasowy cz.d.a., sprasowany w pastyl,k1. 
e ) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84). 
fl Siarkowodór. 
g l Azbest do tygli Goocha. 

2.1.2. 3. Wykonanie mineralizacji. Badaną pr6bkę, 
zawierającą 0,15 ~ 0,25 g rtę ci, zwa~oną z dokład
noś cią do 0,0002 g, umieścić w suchej kolbie sto~
kowej pojemności 500 cm'. W przypadku produktu 
ciekłego odwatka nte powinna przekraczać objętości 
10 cm'. Kolbę połączyć z chłodnicą wodną i wprowa
dzi ć przez nią do kolby 50 cm' roztworu kwasu sol
nego (1+1l. Zawartość kolby gotować przez 1 godz, 
czę sto wstrząsając. Po tym czasie zawartość kolby 
lekko ochłodzić, dodać 50 cm' zimnej WOdy i całość 
silnie wstrząsać, aby nie dopuścić do utworzenia 
grubych grudek związk6w chloroorganicznych. Po od
łączeniu chłodnicy kolbę z zawartością ostudzić, 

zanurzając ją w naczyniu z zimną wodą. Zawartość 

kolby przesączyć przez tygiel z sączkiem ze spie
kanego szkła 1G3 z cienką warstwą azbestu do tygli 
Goocha. Kolbę i osad na sączkU przemyć kilkoma 
porcj,ami zimnej wody, nie dopuszczając do całkowi
tego odciągnięcia wody z sąozka. Całkowita ilość 

przesączu powinna wynosić około 400 cm3• Do prze
sączu umieszczonego w kolbie sto~kowej pojemności 

750 cm' dodać roztworu wodorotlenku sodowego do pH 

około 4 (sprawdzić papierkiem WSkaźnikOwym). Na
stępnie dodać O,2n roztworu kwasu solnego w ilości 
2 cm' na każde 100 cm' roztworu, ogrzać do tempe
ratury 40 • 500C i przez roztwór przepuszczać siar

kowod6r w oięgu 00 najmniej 15 min. 
Po całkowi tym strąceniu osad siarczku rtęci prze

sączyć przez tygiel z sączkiem ze spiekanego szkła 
63G' z niewielką ilością albestu do tygli Goocha. 
Kolbę i osad na sączku przemyć gorącą wodą do za
n~ku reakcji na chlorki. Po dokładnym odsączeniu 

wody tygiel z osadem umieścić w kolbie, w kt6rej 
przeprowadzono strącenie lJ1arc~, dodać 15 g azo
tanu potasowego w pastylkach i 50 om' kwasu siar
kowego. Na kolbę załotyć ohłodnicę powietrzn" la
wartość kolby ogrzać do wrzenia i utrzymywać w tYlI! 
stanie przel 1 godz. 

Dalej postępować jak podano w 2.1.1.3. 

2,1.'. Ekstrakcja benzenem składnika c;ynnego z 
torm użytkowych związk6w rtecioorganicznych w sta
nie stałY'!! 

2.1.',1. Aparatura. Aparat do szybkiej ekstrakcji 
składający się z: 

al kolby stożkowej z szeroką szyjką, 
bl chłodnicy wodnej metalowej, 
c) sączka szklanego. 

2.1.'.2. Wykonanie ekstrakcji, Odważkę badanej 
pr6bki w ilości określonej w normie przedmiotowej, 
zwa~oną z dokładnością do 0,0002 g, umieścić w su
chym sączku, szklanym aparatu ekstrakcyjnego i prz1-
kryć krą~kiem bibuły do sączenia. Ekstrakcję pro
wad'zić 50 cm' benzenu cz. umieszczonego uprzednio 
w kolbie aparatu. Czas trwania ekstrakcji przy in

tensywnym wrzeniu benzenu powinien wynosić 4+5 ~ 
Po skończonej ekstrakcji roztw6r beńzenowy prze
nieść ilościowo do kolby pomiarowej pojemności 

100 cm', dopełnić benzenem do kreski i starannie 
wymieszać. 

W przypadku oznaczania zawartości rtęci metodą 

miareczkowania tioglikolanem sodowym postępować wg 
2,3,5. 

W przypadku oznaczania zawartości rtęci po u
przedniej mineralizacji odpowiednią część roztworu 
benzenowego odpipetować do kolby stożkowej ze 8z11-
tem pojemności 750 cm', roztw6r odparować prawie 
do sucha i przeprowadzić mineralizację wg 2.1.1 lub 
2.1,2. 

2.2. Oznaczanie zawartośoi rtęci w zv1ązJcach rte
cioorganicznych przez miareczkowanie rodankiem po
tasowym lub amonowym po uprzedniej mineralizacji 

2,2.1. Zasada oznaczania polega na miareczkowa
niu jon6w rtęci mianowanym roztworem rodanku pota
sowego lub amonowego w obecności siarczanu żelazo
wo-amonowego jako wskaźnika. 

2,2,2, Odczynniki 

a) Siarczan żelazowo-amonowy cz.d.a" roztw6r o
koło 15-procentowy, przygotowany w spos6b następu
jący: 15 g siarczanu żelazowo-amonowego rozpuścić 

w 100 cm' wody i zakwasić kwasem azotowym cz.d.a. 
(1,4) do usunięcia brunatnego zabarwienia roztworu. 
. b) Siarczan telazawy cz.d.a., roztw6r około 0,2n. 

c) Rodanek potasowy lub amonowy cz.d.a" roztw6r 
0,1n, 

2.2.'. Wykonanie oznaczania. RoztwÓr otrzymany 
po mineralizacji pr6bki, przeprowadzonej wg 2,1.1 
lub 2,1,2 odbarwić przez dodanie kroplami motliwie 
najmniejszej ilości roztworu siarczanu telazawego, 
dodać 5 om' roztworu siarczanu telazowo-amoDowego 
i całość miarec1kować 0, 1n roztworem rodanku pot~ 
sowego lub amonowego. 

2.2.4, Oblicllan1e wynik6w, Zawartość rtęci obli
czyć w procentach (Xl w, wzoru 

X 
V· n ·10,0' 

m 
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w kt6rym: 

V _ objętość roztworu rodanku' zutytego do m1.a
reczkowania, cm3, 

n - normalność roztworu rodanku, 
m - odważka pr6bki, g, 

10,03 - mnożnik przeliczeniowy. 

2.2.5. Wynik. Za wynik nalety przyjąć średnią 

arytmetyczną wynik6w co najmniej dw6ch r6wnoległych 
oznaczań, między kt6rymi r6tnica nie przekracza ~ 
wyniku niższego. 

2.3. Oznaczanie zawartości rtęci w związkachrtę
cioorganicznych przez miareczkowanie tioglikolanem 
sodowym po uprzedniej mineralizacji 

2.3.1. Zasada oznaczania polega na miareczkowym 
oznaczaniu rtęci lub związk6w rtęcioorganicznych 

mianowanym rgztworem tioglikolanu sodowego w obec
ności tiofluoresceiny jako wskatnika. 

2,3.2 • . Aparatura, Biureta pojemności 10 cm3 ze 
zbiornikiem w g6rnej części i kurkiem podw6jnym. 

2.3.3. OdCZynniki 

a) TioglJ.kolan sodowy cz.d.a., roztw6r około 

0,05n, przygotowany z kwasu pseudotiohydanto1nowe-
go cz.d.a. NH 

II lS-CH2-COOH. 112 H20 

NH2 
w spos6b następujący: do kolby stożkowej pojemnoś
ci 100 cm3 odważyć 7,50 g kwasu pseudotiohydantoi
nowego, zważonego z dokładnością do 0,01 g/i 7,5 g 
wodorotlenku sodowego cz.d.a., zważonego z dokład
nością do 0,01 g. Całość zalać 25 cm3 wody i goto
wać łagodnie przez 15 min. Po ochłodzeniu zawar
tość kolby przenieść ilościowo do kolby pomiarowej 
pojemności 1 dm3 i uzupełnić do kreski 0,1-procen
tOWYll1 roztworem siarczynu sodowego. 

Do sporządzenia roztworu siarczynu sodowego uży
wać wody świeżo wygotowanej. Roztw6r pozostawić w 
spokoju na 2 dni. Po tym czasie roztw6r przela6 do 
biurety ze zbiornikiem w g6rnej części, oddzielając 
ewentualny osad. Roztw6r przechowywać w atmosferze 
gazu obojętnego. 

h) Chlorek rtęciowy cz.d.a., roztw6r ścHle O,05n, 
przygotowany w następujący spos6b: odważkę chlorku 
rtęciowego w ilości 3,3940 g, zważoną z dokładnoś
cią do 0,0002 g umieścić w kolbie pomiarowej po
jemności 0,5 dm~, doda6 około 0,5 g chlorku sodo
wego cz. i całość rozpuścić w wodzie. Po rozpusz
czeniu objętość kolby uzupełnić wodą do kreski i 
starannie wymieszać. 

c) Wodorotlenek amonowy cz.d.a., roztw6r około 

1n, przygotowany przez rozcieńczenie 75 cm3 25-
procentowego roztworu amoniaku wodą do objętości 

1 dm3• 
d) Alkohol etylowy - rektyfikat. 
e) Tiofluoresceina, wskatnik, roztw6r około O,O~ 

procentowy w około 0,1n roztworze wodorotlenku a
monowego. Roztw6r przygotować bezpośrednio przed 
użyciem. 

2.3.4. Nastawianie miana roztworu tioglikolanu 
sodowego. Normalność roztworu tioglikolanu sodowe-
10 ustalić przy użyciu roztworu chlorku rtęciowego 
bezpośrednio przed wykonanie. oznaczania rtęci. 

Do kolby stotkowej ze. szlifowanym korkiem, P'jem
ności 100 cm3, odmierzyć 10,0 cm3 roztworu ohlorr~ 
rtęciowego, dodać 30 cm3 wody, 10 cm3 roztworu wo
dorotlenku amonowego, 1 c~3 roztworu tiofluoresce
lny i oałość miareczkować roztworem tioglikolanu 
sodowego do uzyskania czerwono fioletowego za~

nia roztworu. 
Normalność roztworu (n) Obliczyć wg wzoru 

10· 0,05 
V 

n 

w kt6rym V - objętość roztworu tioglikolanu sodo
wego zużytego do miareczkowania, cm3• 

Za wynik przyjąć średnią arytmetyczną wynik6w co 
najmniej dw6ch r6wnoleg~ch oznaczań, między kt6-
rymi różnica nie przekracza 0,0005. 

2.3.5. Wykonanie oznaczania. Odważkę badanej 
pr6bki, zawierającą 0,05 ~ 0,08 g rtęci, zważoną z 
dokładnością do 0,0002 g, umieśoić w suchej kolbie 
stożkowej ze szlifowanym korkism pojemności 200~. 
W przypadku oznaczania zawartości rtęci w roztwo
rze benzenoWYll1 otrzymanym wg 2.1.3.2 odpowiednią i 
lość roztworu benzenowego, zawierającego 0,05 + 
O,OS g rtęci, odmierzyć pipetą do suchej kolby sto:!l

kowej i roztw6r odparować do sucha. 
Do kolby dodać 50 óm3 etanolu, starannie wym1e- . 

szać, dodać 10 cm3 roztworu wodorotlenku amonowego 
i 10 cm3 roztworu tiofluoresceiny. 
Zawartość kolby miareczkować roztworem t i ogliko

lanu sodowego do zmiany barwy roztworu z czerwone
go do czerwonofioletowego. 

2.3.6. Obliczanie wynik6w. Zawartość rtęci obli
czyć w procentach (X ) wg wzoru 

w kt6rym: 

V· n • 20,061· K 
X = ----:::m::-'----

V - objętość roztworu tioglikolanu sodowego zu-
żytego do miareczkowania, cm3, 

n - normalność roztworu tioglikolanu sodowego, 
m - odważka badanej pr6bki, g, 
K - stosunek objętości roztworu pobranego do o

znaczania do całkowitej objętości ekstraktu 
benzenowego (tylko w przypadku oznaczania 
rtęci w ekstrakcie otrzymanym wg 2.1.3.2 ). 

2.3.7. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią a
rytmetyczną wynik6w co najmniej dw6ch r6wnoległych 
oznaczań, między kt6rymi r6żnica nie przekracza ~ 
wyniku niższego. 

2.4. Oznaczanie N-etylortęcio-p-toluenoBUlfo~ 
lidu w produkcie technicznym metodą wagową 

2.4.1. Zasada oznaczania polega na r6żnicy roz
puszczalności czystego produktu oraz zanieczysz
czeń: substancja aktywna jest dobrze rozpuszczalna 
w dWumetyloformamidzie i mało rozpuszczalna w wo
dzie. Doświadczalnie ustalona poprawka na rozpusz
czalność wynosi +1~. 



4 BN-71/6051-08 

2.4.2. Zakres stosowania metody. Metodę stosuje 
się do analizy produktu czystego i produktu tech
nicznego. 

2.4.3. Odczynniki. Dwumetylo!ormamid cz. 

2.4.4. Wykonanie oznaczania. OdwMikę 2,0 g pr6bki, 
zwa:!:oną z dokładnością do 0,0002 g, umieścić w zl_ 
ce pojemności 25 cm>, uprzednio wysuszonej do sta
łej masy w temperaturze 600 0 i zwa:!:onej z dokład-

o 
nością do 0,0002 g, suszyć w temperaturze 60 O w 
ciągu 4 godz i zwa:!:yć. Zawartość zlewki zada615cJ 
dwumetylo!ormamidu i rozpuścić mieszając pręcikiem 

szklanym. Roztw6r przesączyć ilościowo przez mięk
ki sączek~ zbierając przesącz do zlewki pojemnoś

ci 200 cm • Zlewkę i sączek przemyć dwukrotnie d~ 
metylo!ormamidem, porcjami po 5 cm3• Do przesączu 
dodać porcjami, ciągle mieszając, 75 cm3 wody. Wy
trąconą zawiesinę pozostawić w spokoju na 30 min 
do całkowitego Skoagulowania osadu, a następnie 

przesączyć ilościowo przez tygiel z sączkiem ze 
spiekanego szkła G4, uprzednio wysuszony do stalej 
masy w temperaturze 600 0 i zwatony z dokładności~ 

3 do 0,0002 g. Osad w tyglu przemyć 25 cm wody, ty-
giel wraz z osadem wysuszyć do stałej masy w tem
peraturze 600 0 i zwatyć. 

Zawartoś 15 N-etylortęcio-p-toluenosul!onanllidU: 

(X) obliczyć w procentach wg wzoru 

(m, -m) '100 
X = m +1 

w którym: 
m, - masa sączka z osadem, g, 
m2 - masa sączka pustego; g, 
m - odwa:!:ka badanej pr6bki, g, 

- poprawka na rozpuszczalność, ~. 

2,4.5. Wynik, Za wynik nalety przyjąć średnią a
rytmetyczną wynik6w co najmniej dw6ch oznaczańr6w
noległych, między kt6rymi r6tnioa nie przekracza 1. 

2,5. Oznaczanie ootanu !enylortęcioweso przez 
ekstrakcję 

2,5,1. Zasada oznaczania polega na ekstrakojioo
tanu !enylortęoiowego benzenem w śoiśle okr.~nyoh 
warunkach i miareozkowym oznaozaniu octanu !enylo
rtęoiowego w ekstrakcie benzenowym. 

2,5,2. Aparatura 

a) Kolba sto:!:kowa pojemności 250 cm3• 
b) Korek z zamontowanym mieszadłem szklanym z 

zamknięciem rtęciowym, 

c) Termostat utrzymujący stałą temperaturę z do
kładnością do 00 najmniej ±O,20 0. 

2,5,3, Odczynniki - wg 2.3.3 oraz benzen cz.d.a, 

2.5,4. Wykonanie oznaozania. Odwatkę badanej 
próbki w ilo~ci 1,0 g) sporządzoną z dokładnością 

do 0,0002 g,umieścić w kolbie stotkowej pojemności 
250 cm3, dodać 50,0 cm3 benzenu i wstawić do ter
mostatu o temperaturze 17 2000. Kolbę zamknąć 
korkiem z mieszadłem. Mieszadło opuśoić prawie do 
dna kolby i włączyć silnik, Szybkość obrot6w ure
gulować tak, aby mie~Banie było intensywne leoz 
niezbyt gwałtowne. Po upływie 20 min przerwać mie
szanie, roztw6r benzenowy przesąozyć szybko przez 
karbowany sąozek z bibuły, zbierająo przesącz do 
kolby stotkowej pojemności 200 cm3 z korkiem szli
!owęnym i szczelnie zamknąć kolbę. Pobrać 20,0 cm3 

roztworu benzenowego do zlewki pojemności 250 cm3 

i odparować do sucha. 
Do zlewki dodać 50 cm3 alkoholu etylowego i da

lej postępować jak w 2.3.5. 
Jeteli zawartość octanu !enylortęciowego w pro

dukcie technicznym wynosi poni:!:ej 30~,nalety~ęk
szyć odwatkę, tak aby ilość ,octanu fenylortęciowe
go wynosiła około 0,4 g. 

2,5,5. Obliczanie wYnik6w, Zawartość octanu !e
nylortęciowego (X) obliosy6 w prooentach wg WBOra. 

=2.!.,::,5 _. ~V:....._n...:..-·-=3-=3_6.:.,_6 
X = 10' m 

w kt6rym: 
V _ objętość roztworu tioglikolanu sodowego zu-

3 tytego do miareczkowania, cm , 
n _ normalność roztworu tioglikolanu Bodowego, 

In - odwatka pr6bki, g. 

2.5.6. Wynik. Za wynik nalety ~rzyją6 średnią a
rytmetyozną wynik6w co najmniej dwóch oznacllań r6w
noległych, między kt6rymi r6tnica nie przekracza 
5~ wyniku ni:!:szego. 
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