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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy Jjest chlorek rteciawy stosowany jako od-
czynnik chemiczny.

Chlorek rteciawy ma:

a) wzér chemiczny Hg,C1,,

b) ciezar czgsteczkowy - 472,15 (1958 r.)

¢) inng nazwg - kalomel.

142+ Gatunki, W zaleznoéci od zawartodcl zanieczyszczer rozréznia sie dwa gatunki
chlorku rtgciawego, oznaczone:

cz.d.a. = czysty do analizy,

CZs - czysty.

1.3. Przyk¥ad oznaczenia chlorku rtgciawego czystego do analizy:

1.4. Normy zwigzane

PN-68/C=-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci metall ciezkich strg-
canych siarkowodorem |

PN=-68/C=04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci siarczanéw w bezbarw-
nych roztworach metodg turbidymetryczng - |

PN=68/C=06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynnikéw, roztworéw pomocniczych
oraz roztwordw do kolorymetril i nefelometril

PN-68/C-06501 Analiza chemiczna., Przygotowanie roztwordw wskaznikdéw i roztwordw bu-

| forowych ) |

PN=70/C=80001 Odczynniki, Pakowanie, przechowywanie 1 transport

PN-70/C=-80047 Odczynniki., Wytyczne pobierania proébek i przygotowania $Sredniej préb-
ki laboratoryjnej

2. WYMAGANTA

2.1.4Eymagania ogélne. Chiorek rteciawy powinien mieé postaé drobnego, biatego lub
lekko zéltawego krystalicznego proszku, nierozpuszczalnego w wodzie, alkoholu 1 ete-

yd. 1)

rze, trudno rozpuszczalnego w stgzonym kwasie azotowym. Chlorek rteciawy na Swietle
powoli sie rozkitada.

Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 3 wrzesénia 1966 r.
jako norma obowigzujaca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 kwietnia 1967 r.

(Mon. Pol. nr 17/1967 poz. 89 )
WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd.0,40 Naki. 300+22 Zam.169/72 Cena zi 2,40
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2.2, Wymagania szczegdlowe

Wymagania ‘ Gatunki .

CZedels ] CZ,
a) Tozsamosé : WE 4.,2,1 ,
b) Chlorku rteciawego (ngclz), %y co najmniej 99,5 : 99
¢) PozostaXosci po prazeniu (jako soz'), %y nRIWyZE] 0,02 0,06
d) Zelaza (Fe>t), %, najwyze] ' 0, 0005 0, 0005
e) Obcych metali ciezkich (Pb2+), %, najwyzej 0,002 0,005
f) Chlorku rtecigfego (Hg2+), %y najwyzej | 0,0005 0,001 -
g) Siarczandéw (S04 ), %, najwyzej ' 0,01 0,02

3. PAKOWANIE, ZNAKOWANIE I PRZECHOWYWANIE
Chlorek rteciawy nalezy pakowaé, znakowaé i przechowywaé zgodnie z PN-70/C-80001;
rodzaj opakowania: sloje ze szkla oranﬁowego z dobrze doszlifowanymi korkami szkla-
nymi. Masa netto: 250, 500, 750 i 41000 g. |
Na zyczenie odbiorcéw dopuszcza sie inny rodzaj i wielko$é opakowania.

4., BADANIA,

4.1, Pobieranie prébek. Prébki nalezy pobieraé zgodnie z PN-70/C-80047Masa Sredniej
prébki laboratoryjnej powinna wynosié nie mniej niz 50 g.

4e2. Rodzaje 1 wykonanie badan

4.2.1. Sprawdzanie tozsamogci, Odwazyé 0,3 g chlorku rteciawego i dodaé¢ 3 ml amo-
niaku. Preparat powinien sczernieé. Otrzymang mieszanineg przessgczydé., Przesacz zakwa-
sié kwasem azotowym i dodaé roztworu azotanu srebra. Wydzielony bialy serowaty osad
nie powinien rozpuécié sie w kwasie azotowym. Chlorek rteciawy w odréznieniu od rte-
ciowego nie rozpuszczz sie w wodzie, alkoholu, eterze.

4.2.2, Oznaczanie zawartosci chlorku rteciawego

4.2.2.1. Odczynniki 1 roztwory

a) Jodek potasowy cz.d.a., roztwdr 20-procentowy.

b) Jod cz.d.a., roztwér O,1n.

¢) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwér 0,1n.

d) Skrobia, 1-procentowy roztwér, $wiezo przyrzadzony.

42,22 Wykonanie oznaczania, Okozo 0,3 g badanego chlorku rtgciawego, odwazonego
z doktadnoécig do 0,0002 g, wsypaé do kolby stozkowe] pojemnoéci 500 ml z doszlifowa-
nym korkiem, doda¢ 10 ml wody, 25 ml roztworu jodu odmierzonego biuretg lub pipetg 1
10 ml roztworu jodku potasowego, Kolbe zamkngé i mieszaé zawartos$é do cazkowitego roz-
puszczenia, po czym odmiareczkowaé nadmier jodu roztworem tiosiarczanu sodowego, do-

dajac pod koniec miareczkowania roztworu skrobi.
Zawartosé badanego chlorku rteciawego X X ) obliczyé w procentach wg wzoru

(V-Vv,)-0,02361-100 (V-V,)-2,361

i m m
w ktdéryms .
V = objetosé $cisle 0,1n roztworu jodu dodanego do roztworu, ml,
V, - objetos¢ Scisle 0,1n roztworu tiosiarczanu sodowego zuzytego do odmiare-
czkowania nadmiaru jodu, ml,
m = odwazka badanego chlorku rtgciawego, g,

0,02361 = ilo$¢ chlorku rteciawego odpowiadz jgca 1 ml $cisle 0,1n roztworu jodu, g.
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4.2.3. Oznaczanie pozostazoscli po prazeniu. 10 g badanego chlorku rtgclawego, od-
wazonego z doktadnos$cis do 0,01 g, umied$cié w uprzednio wyprazonym i zwazZonym z dokia-
dnodécig do 0,0002 g tyglu porcelanowym i zwilzyé 1 ml kwasu siarkowego cz.d.a. (1,84),
Ostroznie ogrzewaé¢ na siatce pod zamknigtym wyciagiem az do odpqdzenia biatych par kwe-
su siarkowego, a nastepnie wyprazyé bezposrednio na piomieniu do statej masy.

Badany chlorek rtgeciawy odpowiada wymaganiom normy, jJjezelil masarwypraZOnej pozo-
statoéci nie przekroczy:

dia odczynnike cz.d.a. = 2 mg,
dla odczynnika cz. - 6 mg.
Pozostato$é po prazeniu zachowaé do oznaczanla Zelaza W8 4.2.4.

4L.2.4., Oznaczanie zawartodci zelaza (Fe3+)

4oe2.4.,4, Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84).

b) Ewas solny cz.d.a. (1,12).

c) Kwas sulfosalicylowy cz.d.8., roztwér 10-procentowy.

d) Amoniak cz.d.a., roztwdr 25-procentowy.

e) Roztwér wzorcowy zawierajgcy Jjony Fe5+, przygotowany wg PN-68/C-06500 i roz=

cieinczony w stosunku 1031000, 1 ml rozciehAczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg
F95+

5.2.4.2. Wykonanie oznaczania, Do pozostatosci po prazeniu (wg 4.2.3) dodaé 2 ml
kwasu solnego i ogrzewaé na 1asni wodnej do zupelnego rozpuszczenia. Zawartosé tygla
przenie$é do kolby pomiarowej pojemnoéci 100 ml, tygiel spiukaé 20 ml wody, uzupeinié
objeto$é woda do kreski i dobrze wymieszaé (roztwér A). 20 ml otrzymanego roztworu A
przenie$é pipets do cylindra z doszlifowanym korkiem pojemnoéci 50 mly dodaé¢ 2 ml roz-
tworu kwasu sulfosalicylowego, nastepnie 5 ml amoniaku, wymieszaé 1 uzupeinié wodg do
objetosci 40 ml. |

Badany chlorek rtqcigwy odpowiada wymaganiom normy, jezeli powstale Z61te zabar-—
wienie nie bgdzie intensywniejsze niz zabarwienle roztworu poréwnawczego, przygotowa-
nego réwnoczeénie, a zawierajacego w tej samej objJetodcl te same 1losci kwasu solne-
g0y kwaéu sulfosalicylowego, amoniaku oraz 0,01 mg Fe3+, dodawanych w te] same] kolej-
noseci. ,

4.2.,5., Oznaczanie zawarto$ci obcych metali ciezkich (Pb2+l, Do 10 ml roztworu A
otrzymanego wg 4.2.4.2 dodaé 30 ml wody i wykcnaé oznaczanie wg PN-;8/C-04515,
Do roztwordéw pordwnawczych dodad:
dla odczynnika cz.d.a. - 0,02 mg PO
dla odczynnika czs - 0,05 mg PvY,

2+
?

4.,2.6., Oznaczanie zawartodci chlorku rteciowego

4.2;6.1. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy rektyfikowany, roztwér 70-procentowye.

b) Kwas solny cz.d.a. (1,12), ,

¢) Chlorek rteciowy cz.de8., roztwér wzorcowy przygotowany w nastepujacy sposébb:
1,353 g chlorku rteciowego rozpusécié w wodzie w kolbie pomiarowej pojemnodci 1 1 1
uzupeinié wodg do kreski (roztwér A). 10 ml roztworu A rozcieticzyé woda w kolbie po-
miarowej do 1 1 (roztwér B). 1 ml roztworu B zawiera 0,01 mg Hga+.

d) Woda siarkowodorowa $wieZo przygotowana wg PN-68/C-06501,

4e2,6.2, Wykonanie oznaczania. 2 g badanego'chlorku rtgciawego, odwazonego z do-
kladnoscig do 0,01 g, wytrzgsaé w kolbie przez 2 min z 20 ml alkoholu 1 przesgeczydé,
Sgozek przemyé 10 ml alkoholu, przesgcz uéupelnié alkoholem do objetoéci 30 ml, dodaé
045 ml kwasu solnego i1 10 ml éwiezo przygotowanej wody siarkowodorowe].
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Badany chlorek rteciawy odpowiada wymaganiom normy, Jjezelil zabarwienie roztworu
badanego nie bgdzie intensywniejsze niz zabarwienie roztworu pordéwnawczego, przygoto-
wanego réwnoczeénie, a zawierajgcego w te] samej objetodci te same ilodci kwasu sol-
nego, wody siarkowodorowej oraz:

dla odeczynnika cz.d.a. = 0,01 mg Hg (1 ml roztworu B),

dla odczynnika cz, - 0,02 mg H52+ (2 ml roztworu B).

2+

4,2.7. Oznaczanie zawartosci siarczandw (SOi-)

he2e7e1. Odczynniki 1 roztwory
a) Kwas solny ¢z.d.a., roztwory: 10-procentowy i 1n.
b) Weglan sodowy bezwodny cz.d.2.

4.2.7.2. Wykonanie oznaczania., 2 g badanego chlorku rtgciawego, odwazonego z do-
kladndéoia do 0,01 g, zadaé 20 ml 10-procentowego roztworu kwasu solnego 1 po 15 min
przesgozyé., Do 10 ml przesgczu dodaé 10 mg weglanu sodowego bezwodnego i odparowaé do
sucha na lazni wodnej. Pozostalo$é rozpuscié w 1 ml 1n roztworu kwasu solnego, dodaéd
10 ml wody i wykonaé oznaczanie wg PN-68/C-04519 sposobem A.

Do roztworéw pordwnawczych dodad:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,1 mg Soi-,
dla odczynnika cz. - 0,2 mg Soi-

KONTIEGC



