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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest chlo-
rek rtgciowy stosowany jako odczynnik chemiczny.

Chlorek rtgciowy ma:

a) wzor chemiczny — HgCla,

b) mas¢ molowa — 271,50 g/mol.

1.2. Zakres stosowania normy. Norme¢ nalezy stoso-
wa¢ w zakresie produkcji i obrotu.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci skladnika
1 zanigczyszczen ustala si¢ dwa gatunki chlorku rtecio-
Wego oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

CZ. — CzZysty.

2.2. Przykiad oznaczenia chlorku rtgciowego czyste-
go do analizy:

CHLOREK RTECIOWY czysty do analizy BN-84/6191-23

3."WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogodlne. Chlorek rtgciowy powinien
mie¢ posta¢ bezbarwnych krysztalow lub krystalicznego
proszku barwy bialej, rozpuszczalnych w wodzie, alko-
holu 1 eterze. Ma wlasnosci silnie trujgce.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tabl. 1.
Tablica 1
Wymagania Gatunck
cz.d.a. Cz.
a) Chlorku rtgciowego (HgCly),
% (m/m), nie mniej niz 99,5 99,0
b) Substancji nierozpuszczalnych w
bezwodnym alkoholu etylowym
(Hg:Clz), % (m/m), nie wigcej niz 0,02 0,05
¢) Pozostato$¢ nielotna, jako siar-
czany, % (m/m), nie wiecej niz 0,02 0,04
d) Zawarto$¢ sodu, potasu, wapnia
(NazSO4, KzSO4. CaSOa),
% (m/m), nie wiecej niz 0,02 0,04

cd. tabl. 1
Wymagania Ctinkl
cz.d.a. cz.

e) Metali ciezkich (Pb¥', Cu?", nie norma-

Zn*"), % (m/m), nie wigcej niz 0,001 lizuje sig
f) Zelaza (Fe*"), % (m/m), nie wig-

cej niz 0,0005 0,001
g) Arsenu (As), % (m/m), nie wig-

cej niz 0,0001 0,001

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie

4.1.1. Opakowania jednostkowe stanowig stoiki szkla-
ne wykonane zgodnie z wymaganiami wg BN-83/
6833-23, z nakretkg z tworzywa sztucznego wg BN-73/
6419-02, z polietylenowa lub inng chemicznie odporng
uszczelkg wg BN-71/6419-03. Masa netto: 50, 100, 250,
500, 1000 g.

W uzgodnieniu z odbiorca i przewoznikiem dopusz-
cza sie inny rodzaj i wielko$¢ opakowania, jezeli prze-
prowadzone proby wykaza, ze zabezpiecza ono produkt
w sposOb nie gorszy niz podane opakowania 1 ma wy-
miary zgodne z zasadami systemu wymiarowego opa-
kowan.

4.1.2. Opakowanie transportowe

a) Skrzynki drewniane zamkni¢te wg BN-63/7161-06
odporne na uszkodzenfa mechaniczne, sprawdzone wg
PN-70/0-79100 odpowiednio dla grupy 2 klasy 3 i od-
miany 1. ‘

Pojedyncze stoiki w skrzynkach nalezy zabezpieczy¢
przed rozbiciem S$rodkiem amortyzujacym i uktadac
w skrzynkach w 1 warstwie.

b) Palety skrzynkowe z drutu typ UJC. Pojedyncze
stoiki na paletach nalezy zabezpieczy¢ przed rozbiciem
srodkiem amortyzujagcym i uktada¢ po 3 warstwy.

4.1.3. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykonaé zgodnie z PN-70/C-80001 p. 4.2.3.
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4.1.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-70/C-80001 p. 4.3 umieszcza-
jac dodatkowo:

a) znak niebezpieczenstwa dla materiatow trujgcych
wg PN-76/0-79252,

b) znaki manipulacyjne wg PN-76/0-79252 p. 2.4.1,
p. 2.4.3,

c) klas¢ niebezpieczenstwa 6.1 wg RID(ADR),

d) liczbe marginesowg 2601 i p. 53 (ADR),

e) liczbe warstw sktadowania:

dla skrzynek drewnianych 4 warstwy

dla (skrzynek) palet skrzynkowych 3 warstwy,
f) liczb¢ warstw tadowania:

dla skrzynek drewnianych 3 warstwy

dla skrzynek palet skrzynkowych 2 warstwy.

4.2. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, opakowania nalezy formo-
wa¢ na paletach 800X1200 mm wg PN-81/M-78216.
Ladunek na palecie powinien by¢ zabezpieczony przed
przesuwaniem si¢ 1 deformacja 1 nie powinien by¢ wyz-
szy niz 1.9 m.

4.3. Przechowywanie. Chlorek rteciowy nalezy prze-
chowywaé¢ w magazynach dostosowanych do przecho-
wywania substancji trujgcych. Okres gwarancji — 2 la-
ta.

4.4. Transport chlorku rteciowego moze odbywac si¢
dowolnym krytym srodkiem transportu, zgodnie z obo-
wigzujgcymi przepisami kolejowymi i samochodowymi.

5. BADANIA

5.1. Zasady ogélne. Podczas analizy, jezeli nie zazna-
czono 1naczej, nalezy stosowal wylgcznie odczynniki
cz.d.a. oraz wodg¢ destylowang lub wode o réwnowaz-
nej czystosci. '

5.2. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawarto$ci chlarku rtgciowego (3.2a),

b) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w bez-
wodnym alkoholu etylowym (3.2.b),

¢) oznaczanie pozostatosci nielotnej; (siarczany)
(3..2.0),
d) oznaczanie zawartosci sodu, potasu 1 wapnia

(Na.SO4, K,SO4, CaS0y) (3.2.d),
¢) oznaczanie metali cigzkich (Pb?", Cu?*, Zn?") (3.2e¢),
) oznaczanie zelaza (Fe®") (3.2.f),
g) oznaczanie arsenu (As) (3.2.g).

5.3. Pobieranie probek. Przy pobieraniu prébek od--

czynnika cz.d.a. nalezy stosowa¢ wymagania wg PN-70/
C-80047. _

Przy pobieraniu probek odczynnika w gatunku cz.
nalezy stosowa¢ wytyczne wg PN-67/C-04500, przyjmu-
jac:

a) wielkos¢ partii 500 kg,

b) wielkos¢ probki pierwotnej 200 g,

¢) liczbe prébek jednostkowych wg tabl. 2,

d) wielkos¢ probki ogdlnej, rowng iloczynowt wiel-
kosci probki pierwotnej i liczbie probek jednostkowych,

¢) wielkos¢ sredniej probki laboratoryjne; 550 g.

Tablica 2

Liczba probek
jednostkowych

Liczba opakowan jednostkowych
partii

1 2

do I5
1525
2663
64100
powyzej 100 1

S O oC -

5.4. Opis badan

5.4.1. Oznaczanie
(HgC(Cly)

5.4.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Azotan cynku lub siarczan cynku,

|
0 ¢(Zi/NO3); = 0,05 ——— lub ¢(ZnSOs + 7H,0) =

zawartosci chlorku rteciowego

roztwor

= (0,05 mol/l, przygotowany wg PN-82/C-04950 p. 2.5.
b) Bufor amonowy pH-10 przygotowany wg PN-82/
C-04950 p. 2.4.3 (roztwor buforowy nr I).
¢) Czern eriochromowa T — mieszanina z chlorkiem
sodowym przygotowana wg PN-81/C-06501 p. 2.6.9.
d) Wersenian dwusodowy roztwor o ¢(di-Na-EDTA)=
= 0,05 mol/l przygotowany wg PN-82/C-04950 p. 2.5b.
5.4.1.2. Wykonanie oznaczania. 0,4000 g badanego
chlorku rtgciowego rozpusci¢ w 50 ml roztworu wody,
doda¢ 50,00 ml roztworu wersenianu dwusodowego

-1 10 ml roztworu buforu amonowego. Calo$¢ dobrze

wymiesza¢ 1 odmiareczkowa¢ nadmiar wersenianu dwu-
sodowego roztworem siarczanu cynkowego wobec wska-
znika czerni eriochromowej do wyraznej zmiany koloru
z szaroniebieskiego do fioletowego. Zawartos¢ chlorku
rteciowego (X) obliczy¢ w procentach wg wzoru
V- 0,01357 - 100 V- 1,357
X = = (1)

m m

w ktorym:

V — objeto$é roztworu wersenianu dwusodo-
wego o c¢(Di-Na-EDTA) = 0,05 mol/I
uzyta do miareczkowania, ml,

0.01357 — ilo$é¢ chlorku rteciowego odpowiadajaca

I mi roztworu wersenianu dwusodowego
o ¢(di-Na-EDTA) = 0,05 mol/1 g,

m — odwazka badanego chlorku rtgciowe-
go, g.

Do obliczania zawartosci rtgci w chlorku rtgciowym
nalezy stosowa¢ mnoznik 0,010003.

0.010003 — ilo$¢ rtgci odpowiadajgca 1 ml roztworu
wersenianu  dwusodowego o c(di-Na-EDTA) =
= 0,05 mol/l, g.

5.4.2. Oznaczanie zawartoSci substancji nierozpusz-
czalnych w alkoholu etylowym (Hg-Cl>). 5,00 g badanego.
chlorku rteciowego przeniesc¢ do kolby stozkowej z kor-
kiem na szlif i rozpusci¢ w 125 ml bezwodnego alkoho-
lu etylowego, a nastgpnie przesaczyC przez szklany ty-
giel do saczenia G, wysuszony do state) masy w tem-
peraturze 50°C i zwazony z dokladnos$cig do 0,0002 g.

Nierozpuszczony osad na tyglu przemy¢ bezwodnym
alkoholem etylowym (okoto 100 ml), tygiel ponownie
wysuszy¢ do stalej masy w temperaturze 50°C i zwazy¢
z dokladnoccig do 0,0002 g.
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Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych w badanym
alkoholu etylowym (X) obliczy¢ w procentach wg wzo-
ru

niy - 100
X = (2)
m3 '
w ktorym: -
m; — masa wysuszonej pozostatosci, g,
m; — odwazka badanego chlorku rtgciowego, g.

5.4.3. Oznaczanie zawartoSci pozostatosci nielotnej
(jako siarczany)

5.4.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy, roztwor 4,5% (m/m),

b) Nadmanganian potasowy, roztwor 0,02% (m/m).

c) Proszek miedzi lub tlenek miedzi.

d) Proszek zelaza lub cienkie widry.

e) Siarka elementarna.

g) Weglan sodowy, roztwor 10% (m/m).

-5.4.3.2. Aparatura, wg rysunku, w sktad ktérej wcho-
dza:

a) taznia piaskowa lub olejowa lub piec elektrvcz-
ny (1),

b) komora szklana Rasotherm lub kwarcowa (2),

c) ptuczka I (3), zawierajaca 10% (m/m) roztwor
weglanu sodowego,

d) ptuczka 11 (4) zawierajaca 5 cm warstwe proszku
zelaza lub cienkie wiory, 5 cm warstwe¢ proszku mie-
dzi lub tlenku miedzi, 5 cm warstwe siarki elementarne;j.

Poszczegolne warstwy oddzieli¢ warstwg sproszkowa-
nego azbestu.

Ptuczke¢ Il mozna zastapi¢ roztworem nadmangania-

nu potasowego w roztworze kwasu siarkowego
4,5% (m/m).

NS

p. 4

FARY
Powietrze
e |

Proznia
2
v S

1 \ Woda +lod

5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. 20,00 g badanego
chlorku rtgciowego przenie$¢ do tygla porcelanowego
uprzednio wyprazonego 1 zwazonego do statej masy
z doktadnoscig do 0,0002 g, doda¢ 1 ml kwasu siar-
kowego o d(H:S04) = 1,84 g/ml, umiesci¢ w komorze
na tazni piaskowe]j, olejowej lub w piecu elektrycznym,
zamkng¢ komorg, podiaczy¢ do zestawu ptuczek i od-
pedzi¢ chlorek rt¢ciowy w strumieniu powietrza przy
malym podci$nieniu w temperaturze 350 = 550°C. Pary
rteci oraz pary kwasu siarkowego zostang pochtonig-
te w pluczce [, gdzie nastgpuje wychtodzenie par rtect
do 95 + 100%. Niecatkowicie pochlonigte pary rteci
zostajg absorbowane catkowicie w ptuczce II. Nastepnie
tygiel porcelanowy wraz z pozostatoscia nielotng na-
lezy prazy¢ do stalej masy w piecu elektrycznym w tem-
peraturze 800°C 1 zwazy¢ z doktadnoscia do 0,0002 g.

Zawarto$¢ pozostatosci nielotnej (X3) obliczy¢ w pro-

centach wg wzoru

ms

X, = — 100 (3)
an
w ktorym:
msi; — masa wyprazonej pozostatosci, g,
ms — odwazka badanego chlorku rtgciowego, g.

Sucha pozostato§¢ zachowaé dao oznaczania zawar-
tosci sumy sodu, potasu, wapnia, sumy metali cigzkich
(Pb, Cu, Zm) oraz zelaza.

Wykonaé¢ réwnolegle probg kontrolng.

5.4.4. Oznaczanie zawartosci sodu, potasu i wapnia
(Nast4, KzSO4, C3S04)

5.4.4.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/C-04953
p. 2.4 oraz '

kwas azotowy roztwdér o ¢(HNO3) = [,15 mol/l,

kwas solny o d(HCl) = 1,12 g/ml.

5.4.4.2. Aparatura i przyrzady — wg PN-68/C-04953
p. 2.3.

5.4.4.3. Sporzadzenie skali wzorcow i krzywych wzor-
cowych — wg PN-68/C-04953 p. 2.6.

5.4.4.4. Wykonanie oznaczania. Pozostato$¢ po ozna-
czaniu substancji nielotnych wg 5.4.3.3 rozpusci¢
w mieszaninie 4 ml kwasu solnego oraz 2 ml kwasu
azotowego i odparowa¢ na tazni wodnej do sucha.

Nastepnie rozpusci¢ w | ml kwasu solnego, przeniesé
ilociowo do kolby pomiarowej pojemnosci 50 ml, uzu-
petni¢ wodg do kreski i1 dokladnie wymiesza¢ (roz-
twor A). W roztworze A wykona¢ oznaczanie zawar-
to$ci sodu, potasu i wapnia wg PN-68/C-04953 p. 2.7.

Zawarto$¢ siarczanu sodu (X3), siarczanu potasu (X4),
siarczanu wapnia (Xs), obliczy¢ wg wzorow:

3,08917 - ¢, - Vi
Xy = (4)
M4
2,2283 il Vl
Xy = (5)
mi .
3,3967 - ¢ - Vi
Xs = (6)
my
w ktorych:
3,08917 — mnoznik analityczny sodu na siarczan
sodu,
2,2283 — mnoznik analityczny potasu na siarczan
potasu,
3,3967 — mnoznik analityczny wapnia na siarczan
wapnia,
¢ — stezenie sodu odczytane z krzywej wzor-
cowej, %, :
c; — stgzenie potasu odczytane z Kkrzywe)
wzorcowej, %,
c3 — ste¢zenie wapnia odczytane z krzywe]
wzorcowej, %,
Vi — objetos¢ roztworu A probki, ml,
ms — odwazka badanego chlorku rtgciowego

wg 5.4.3.3, g.
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Sumg¢ siarczanéw sodu, potasu i wapnia (Xs) obli-

czy¢ w procentach wg wzoru
Xe = X + X4 + X5 (7)

5.4.5. Oznaczanie zawarto$ci otowiu (pb*")

5.4.5.1. Gdczynniki i roztwory. Roztwoér wzorcowy
zawierajacy jony Pb?', przygotowany wg PN-81/
C-06503 p. 2.2.1.46, rozcienczony woda w stosunku
10--90.

I ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera
1 - 10* g Pb*",

5.4.5.2. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
- nym wyposazeniem.

b) Lampa olowiowa z katodg wnekow3.

5.4.5.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym,
w optymalnych warunkach ustalonych dla posiadanego
aparatu. Ol6w nalezy oznaczaé przy diugosci fali
217,0 nm. Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowac
zgodnie z instrukcja obstugi. Optymalne warunki po-
miaru absorbancji otowiu dla spektrofotometru PYE
Unicam SPT90TA sa nast¢pujgce:

przeplyw powietrza — 5,0 1/min,

przeptyw acetylenu — 1,0 [/min,

nat¢zenie pragdu lampy — 4 maA,

szerokos¢ szczeliny — 0,1 mm,

wysokos¢ strefy pomiarowej] — 4 mm.

5.4.5.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do pigeciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ kolejno 0,5; 1; 2; 4 i 5 ml rozcienczonego
roztworu wzorcowego otowiu, dopetni¢ wodg do kreski
1 dokladnie wymieszaé. St¢zenie olowiu w poszczegol-
nych kolbach powinno wynosi¢: 5-107,1 10,2107,
4 - 10° 5 - 10 g/ml. Zmierzy¢ absorbancje olowiu
w sporzgdzonych roztworach, a z uzyskanych wynikéw
sporzadzi¢ wykres krzywej wzorcowej.

5.4.5.5. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorbancj¢
ofowiu w roztworze A przygotowanym wg 54.4.4
w warunkach podanych w 5.4.5.3. Zawarto$¢ otowiu
(X7) obliczy¢ w procentach wg wzoru

cs V1100
Xy = (8)
. Mg
w Kktorym:
cs — .stgzenie otowiu odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/ml,
Vi — objg¢tos¢ roztworu A przygotowanego do po-

miaru wg 5444, ml,
odwazka badanego chlorku rtgciowego (wg
5:4.3.3), 8. "

5.4.6. Oznaczanie zawartosci miedzi (Cu?")

5.4.6.1. Odczynniki i roztwory. Roztwor wzorcowy
zawierajacy jony Cu?’, przygotowany wg PN-81/
C-06503 p. 2.2.1.42, rozcienczony woda w stosunku
I = 99. 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego
zawiera 1 - 107 g Cu?"

5.4.6.2. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa miedziowa z katoda wng¢kowag.

ms —

5.4.6.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w  plomieniu acetylenowo-powietrznym
w optymalnych warunkach ustalonych dla posiadanego
aparatu. Miedz nalezy oznacza¢ przy dlugosci fali
324,8 mm. Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowad
zgodnie z instrukcjg obstugi. Optymalne warunki po-
miaru absorbancji .miedzi dla spektrofotometru PYE
Unicam SP90A s3a nastepujace:

przeptyw powietrza — 5,0 1/min,

przeptyw acetylenu — 1,0 1/min,

nat¢zenie pragdu lampy — 4 mA,

szeroko$¢ szczeliny — 0,08 mm,

wysokos¢ strefy pomiarowe] — 6 mm.

5.4.6.4. Przygotowanie skali wzorcéow i krzywej wzor-
cowej. Do szeSciu kolb pomiarowych pojemno$ci 100 ml
odmierzy¢ kolejno 1, 2, 4,.6, 8 1 10 ml rozcienczonego
roztworu wzorcowego miedzi, dopetni¢ wodg do kreski
i dokladnie wymieszac. St¢zenie miedzi w poszczegol-
nych kolbach powinno wynosi¢: 1 - 107, 2 - 107,
4 - 107, 6 -107,8 -107 11 -10° g/ml.

Zmierzy¢ absorbancje miedzi w sporzadzonych roz-
tworach, a z uzyskanych wynikow sporzadzi¢ wykres
krzywej wzorcowe;j.

5.4.6.5. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro-
we] pojemnosci 50 ml odmierzy¢ 25 ml roztworu A
przygotowanego wg 5.4.4.4, uzupeini¢ woda do kreski
1 doktadnie wymiesza¢ (roztwor B).

Zmierzy¢ absorbancje miedzi w tak przygotowanym
roztworze B w warunkach podanych w 5.4.7.3.

Zawarto$¢ miedzi (Xs) obliczy¢ w procentach wg
WZOoru.

Cs V1 V3 - 100
X3 T 9)
w ktorym:
¢s — stezenie miedzi odczytane z krzywe] wzorco-
wej, g/ml, o
Vi — objeto$¢ roztworu A przygotowanego wg
5444, ml, -
V3 — objgtos¢ roztworu B, ml,
ms — odwazka badanego chlorku rtgciowego (wg
5.4.3.3), g,
V, — objgto$é¢ roztworu probki pobrana w objeto-
sci Vl, ml.

5.4.7. Oznaczanie zawartoéci cynku (Zn?")

5.4.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy o d(HNO3) = 1,15 g/ml 1 roztwér
o ¢(HNO;3) = 0,001 mol/Il,

b) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Zn?" przygo-
towany w nastgpujacy sposob: 1,2446 g ZnO (zlota pie-
cz¢€) rozpusci¢ w 10 ml kwasu azotowego (1,15), prze-
nies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci
1000 ml, uzupelni¢ woda do kreski i dokladnie wy-
mieszac.

1 ml roztworu zawiera 1 - 107 g Zn?". Roztwér roz-
cienczy¢ w stosunku 1+99 roztworem kwasu azotowego
o ¢(HNO3;) = 0,001 mol/I.

Il ml otrzymanego roztworu powirien zawierac:
1 - 107 g Zn?"
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5.4.7.2. Aparatury i przyrzady

a) Spektrofotometrabsorpcji atomowejzkompletnym
wyposazeniem.

b) Lampa z cynkowg katoda wnekows.

5.4.7.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w  plomieniu acetylenowo-powietrznym
w optymalnych warunkach ustalonych dla posiadanego
aparatu. Cynk nalezy oznacza¢ przy dlugosct fali

213,9 nm. Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowac

zgodnie z instrukcja obstugi.
Optymalne warunki pomiaru absorbancji cynku dla
spektrofotometru PYE Unicam SP90A sa nast¢gpujace:

przeplyw powietrza — 5,0 1/min,
przeptyw acetylenu — 1,1 1/min,
szeroko$¢ szczeliny — 0,1 mm,
wysokos$¢ strefy pomiarowe] — 8 mm,

nat¢zenie pragdu lampy — 8 mA.

5.4.7.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do pigciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ kolejno 2, 4, 6, 8 1 10 ml rozcienczonego
roztworu wzorcowego cynku, uzupeini¢ roztworem
kwasu azotowego o ¢(HNO;3) = 0,001 mol/l do kreski
1 dokladnie wymieszaé. Stgzenie cynku w poszczegdl-
nych kolbach powinno wynosié: 2 - 107, 4 - 107,
6 - 107, 8 - 107 i1 - 10° g/ml.

Zmierzy¢ absorbancj¢ cynku w sporzadzonych roz-
tworach, a z uzyskanych wynikow sporzadzi¢ wykres
krzywej wzorcowej.

5.4.7.5. Wykonanie oznaczania. Zmierzyé absorbancj¢
cynku w roztworze B przygotowanym wg 5.4.6.5, w wa-
runkach podanych w 5.4.7.3,

Zawartosc¢ cynku (Xo) obliczy¢ w procentach wg wzo-

ru
Cs V1 V3 - 100
X9 = 10
9 S (10)
w ktoérym:
cs — st¢zenie cynku odczytane z krzywe] wzorco-
wej, g/ml,
Vi — objetoS¢ roztworu A przygotowanego wg
5444, ml,
V3 — objeto$¢ roztworu B przygotowanego wg
5.4.6.5, ml,
ms — odwazka badanego chlorku rteciowego
z 3433, g,
V2 — objgtos¢ roztworu pobrana z objetosci V', ml.

5.4.8. Oznaczanie zawartoSci zelaza Fe®'

5.4.8.1. Odczynniki i roztwory. Roztwor wzorcowy
zawierajacy jony Fe*' przygotowany wg PN-81/C-06503
p. 2.2.1.75, rozcienczony woda w stosunku 10+90.

1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego powinien
zawiera¢ 1 - 10 g Fe'"

5.4.8.2. Aparatura i przyrzady )

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem, .

b) Lampa z zelazowa katoda wnekowa.

5.4.8.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym,
w optymalnych warunkach ustalanych dla posiadanego
aparatu. Zelazo nalezy oznaczy¢é przy dhugosci fali

248,3 nm. Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowaé
zgodnie z instrukcjg obstugi.
Optymalne warunki pomiaru absorbancji zelaza dla
spektrofotometru PYE Unicam SP90A s3 nast¢pujace:
przeptyw powietrza — 5,0 1 1/min,

przeptyw acetylenu — 1,6 1/min,
nat¢zenie pradu lampy 10 mA,
szerokos$¢ szczeliny — 0,1 mm,

wysokosé strefy pomiarowej —- 6 mm.

5.4.8.4. 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 1 10 ml roz-
cienczonego roztworu wzorcowego zelaza, dopetni¢ wo-
dg do kreski 1 doktadnie wymiesza¢. Stgzenie w po-
szczegdlnych kolbach powinno wynosi¢ 1 - 107, 2 - 10°°,
4 -10° 6 - 10° 8 - 10° 1 - 107 g/ml.

Zmierzy¢ absorbancj¢ zelaza w sporzadzonych roz-
tworach, a z uzyskanych wynikow sporzadzi¢ wykres
krzywej wzorcowej.

5.4.8.5. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorbancje¢
zelaza w roztworze A przygotowanym wg 5.4.4.4, w wa-
runkach podanych w 5.4.8.3. Zawartos¢ zelaza (Xo)
obliczy¢ w procentach wg. wzoru -

-

) c7 - Vi 100
Xio = (11)
ma
w ktorym:
c7 — stezenie zelaza odczytane z krzywe) wzorco-
wej, g/ml,
Vi — objetos¢ roztworu A przygotowanego do po-
miaru wg 5.4.4.4, ml,
ms — odwazka badanego chlorku rtgciowego (wg

5.4.3.3), .

5.4.9. Oznaczanie zawartosci arsenu (As)

5.4.9.1. Odczynniki i roztwory — przygotowane wg
PN-81/C-04511 p. 2.3.3 oraz we¢glan sodu bezwodny.

5.4.9.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
chlorku rteciowego dla gatunku cz.d.a., 1,00 g badane-
go chlorku rtgciowego dla gatunku cz. przenies¢ do
parowniczki lub tygla porcelanowego, doda¢ 2,50 g bez-
wodnego weglanu sodowego i cato$¢ dobrze wymieszac.
Nastepnie umiesci¢ parowniczk¢ w komorze do odpg-
dzania rteci wg 5.4.4.3 lub w piecu elektrycznym pod
dobrze dziatajacym wyciggiem w celu odpg¢dzenia rteci.

Pozostatos¢ w» parownicy wylugowac goraca woda
w 1losci okoto 30 ml i przeniesé iloSciowo do aparatu
do oznaczania arsenu. _

Wykona¢ oznaczanie zawartosci arsenu wg PN-81/
C-04511 p. 2.3.6. Badany chlorek rtgciowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstale zabarwienie pa-
pierka bromortgciowego prébki badanej nie jest inten-
sywniejsze niz powstale zabarwienie papierka bromortg-
ciowego probki kontrolnej zawierajgce] te same ilosci
odczynnik6w oraz:

dla odczynnika -cz.d.a. — 0,005 mg As, .

dla odczynnika cz. — 0,01 mg As.

5.4.10. Inne metody. Dopuszcza si¢ oznaczanie za-
wartosci:

— sodu, potasu i1 wapnia (jako sumy siarczanow)
jako substancji niestrgcalnych-: siarkowodorem,
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— metali ci¢zkich jako sumy otowiu miedzi i cynku
wg PN-80/C-04515 metoda A, '
— zawarto$ci zelaza wg PN-81/C-04521/03.

5.4.11. Oznaczanie zawartosci sodu, potasu, wapnia
(Na,SO., K:SO. CaS0.)

5.4.11.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny o d(HCl) = 1,12 g/ml,

b) Kwas siarkowy o d(H:SO4) = 1,84 g/ml,

¢) Siarkowodoér.

5.4.11.2. Wykonanie oznaczania. 10,00 g badanego
chlorku rtgciowego przenies¢ do kolby stozkowej po-
jemnosci 50 ml 1 rozpusci¢ w 200 ml wody. Roztwér
zakwasi¢ 10 ml kwasu solnego 1 wysyci¢ siarkowodo-
rem do catkowitego strgcenia si¢ rtgci. Zawartos¢ kol-
by rozcienczy¢ woda do objetosci 250 ml, wymieszac
i pozostawi¢ do opadnigcia osadu na dno kolby.

Roztwor przesgczyé przez suchy sgczek odrzucajac
pierwsze okoto 15 ml przesgczu. Do 125 ml przesaczu
doda¢ | ml kwasu siarkowego 1 odparowa¢ do matle]
objetosci (okoto 25 ml), a nastgpnie przenies¢ iloSciowo
do parownicy platynowej lub porcelanowej wyprazonej
do stalej] masy 1 zwazonej z doktadnoscig do 0,0002 g.
Zawartos¢ parownicy odparowa¢ do sucha, nastgpnie
przeprazy¢ do zaniku dymoéw i wyprazy¢ do state) ma-
sy w temperaturze 600°C

Zawarto$¢ sodu, potasu, wapnia jako substancji nie-
stracalnych siarkowodorem (X1,) obliczy¢ w procentach
wg wzoru

w ktorym:
ms — masa wyprazonej pozostalosci, g,
me — odwazka badanego chlorku rteciowego, g.

5.4.12. Oznaczanie metali ci¢zkich (Pb, Cu, Zn)

5.4.12.1. Odczynniki i roztwory — przygotowane wg
PN-80/C-04515 p. 2.3.2. \

5.4.12.2. Wykonanie oznaczania. 10,00 ml = 4,0 g
roztworu (A) ‘przygotowanego wg 5.4.5.4 umiescié
w kolbie stozkowej pojemnosci 100 ml 1 wykonaé ozna-
czanie wg PN-80/C-04515 p. 2.3.3. |

Badany chlorek rteciowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli zabarwienie badanego roztworu po upty-
wie’ 10 min nie bedzie silniejsze od zabarwienia roz-
tworu poréwnawczego, przygotowanego rownoczesnie
i zawierajacego w tej samej obj¢tosci te same ilosci
odczynnikéw oraz dla odczynnika cz.d.a. — 0,04 mg
Pb?".

5.4.13. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe')

5.4.13.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/
C-04521/03 p. 4.

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

5.4.13.3. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej — wg PN-81/C-04521/03 p. 6a).

5.4.13.4. Wykonanie oznaczania. 10,00 ml roztworu
A (4,0 g) przygotowanego wg 5.4.4.4 umiesci¢ w kolbie
stozkowe] pojemnosci 100 ml i wykonaé¢ oznaczanie
zawarto$ci zelaza wg PN-81/C-04521/03 p. 6b).

W przypadku oznaczania dopuszczalnej zawartosci
zelaza wykona¢ oznaczanie wg PN-81/C-04521/03 p. 9.

Dla roztworéw poréwnawczych dodac:

Py e s © 250 - 100 _ 200 (12) dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Fe*",
ms - 125 M dla odczynnika cz. — 0,04 mg Fe*"
KONIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Przedsi¢biorstwo Przemysto-

wo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-64/6191-23

a) znowelizowano metody badan zawartosci gtéwnego sktadni-
ka, substancji nielotnych, zelaza,

b) wprowadzono oznaczenie otowiu, miedzi i cynku oraz sodu,
potasu 1 wapnia.

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przy-
gotowywania prébek -

PN-81/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
arsenu

PN-80/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczaniec malych zawartoéci
metali ci¢zkich

PN-81/C-04521/03 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawarto-
sci zelaza metoda kolorymetryczng z zastosowaniem tiocyjanianu
(rodanku) amonowego

PN-82/C-04950 ‘Analiza chemiczna. Kompleksometryczne metody
oznaczania zawartos$ci kationu glownego skladnika

PN-68/C-04953 Analiza chemiczna. Plomieniowo-fotometryczna me-
toda oznaczania matych zawartosci sodu, potasu, wapnia 1 strontu

PN-81/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowani¢ roztworow wska-

Znikow
PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworow do
kolorymetrii 1 nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie 1 transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek 1 przygo-
towania $redniej prébki laboratoryjnej

PN-81/M-78216 Palety ladunkowe ptaskie jednoplytowe czterowej-
sciowe bez skrzydet drewniane 800X1200-EUR

PN-70/0-79100 Opakowania transportowe. Odporno$¢ na uszkodze-
nia mechaniczne. Wymagania 1 badania

PN-76/0-79252 Transportowe jednostki opakowamowe Znaki 1 zna-
kowanie. Wymagania podstawowe

BN-73/6419-02 Opakowania z tworzyw sztucznych. Zamkmf;ma
Wymagania i badania

BN-71/6419-03 Opakowania z tworzyw sztucznych. Podkiadki

BN-83/6833-23 Opakowania jednostkowe szklane. Stoje typu POCH
dla odczynnikéw chemicznych

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

Przepisy o przewozie kolejg materialdow i przedmiotéw niebezpiecz-
nych (PMN) obowigzujace od dnia 15 wrzeénia 1968 r. (Dz. TiZK
nr 20 poz. 84 7z 1968 r.).
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Specjalne warunki przewozu towardw niebezpiecznych w migdzyna-
rodowej komunikacji kolejowej — zatacznik 4 do umowy SMGS
(Dz.TAZK nr 7 poz. 35 z 1966 r.).

Regulamin migdzynarodowy dla przewozu koleja towaréw niebez-
piecznych (RID). Zatacznik nr | do konwencji CIM(Dz.U. nr 21
poz. 137 z dnia 29 czerwca 1968 r.), wraz z pOZniejszymi zmia-
nami.

Rozporzadzenie Ministrobw Komunikacji i Spraw Wewngtrznych
z dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkéw kontroli przewozu
drogowego materialow niebezpiecznych (Dz.U. z 1983 r. nr 67,
poz. 301).

Przepisy o tadowaniu wagonow towarowych — zatgcznik II do umo-
wy o wzajemnym uzytkowaniu wagondéw towarowych w komu-
nikacji migdzynarodowej RID(Dz.TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.)

Przepisy o fadowaniu i wyladowywaniu wagonow towarowych w ko-
munikacji wewng¢trznej zatacznik nr 10 do DKP Dz.TiZK nr 4,
poz. 10 z 1968 r. wraz z pOiniejszymi zmianami.

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w spra-
wie tadowania samochodéw cigzarowych 1 przyczep (Mon. Pol.
nr 24, poz. 123 z 1963 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 — spec. R. Niewi¢c, mgr inz. H. Czepe-
lak, PPH Polskie Odczynniki Chemiczne.



