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PRZEMYStU Odczynniki ‘
CHEMICZNE : Aot
RN Azotan rteciowy BN-64/6191-18
» Grupa katalogowa 1051
1. WSTEP cd. tabl. 1
. ' i : Gatunki
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest azo- Wymagania vy :
tan rteciowy stosowany jako odczynnik chemiczny. ' . .
Azotan I‘tf;CiO\-Ny e & f) Siarczanéw (SOF),
a) wzor chemiczny — Hg(N()})z'[/szO, % (m/m), nie wigce] niz 0,01 . 0,01
b) mase molowg — 333,62 g/mol. g) Sole rigeiawe (Hg'), i
1.2. Zakres stosowania normy. Norme nalezy stoso- % (m/m) nie wigcej niz 0,15 0,3
wa¢ w zakresie produkcji i obrotu ) Zslaza (B2 o (mer
) p ] ' nie wigcej niz 0,0005 0,001
i) Suma olowiu, miedzi,
2. PODZIAL I OZNACZENIE GyBkn, i (Wl E), Hie \
wigce] niz 0,002 '0,005

2.1. Gatunki. W zalezno$ci od zawartosci gléwnych
sktadnikOw 1 zanieczyszczen w normie ustala si¢ dwa
gatunki azotanu rtgciowego oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

cz. — czysty.

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

AZOTAN RTECIOWY cz.d.a. BN-84/6191-19

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Azotan rtgciowy powinien
mie¢ posta¢ bezbarwnych krysztatéw rozptywajacych
si¢ na powietrzu, nie rozpuszczalnych w alkoholu, roz-
puszczalnych w wodzie zakwaszonej kwasem azotowym.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tabl. 1.

' Tablica 1

Gatunki

Wymagania
ymag ¢z:d.a. cZ.

a) Tozsamos¢
b) Azotanu rteciowego
(Hg/NO;)z'I/zﬂzo,

wg przepisu wg przepisu

% (m/m), nie mniej niz
¢) Substancji nierozpuszczal-

nych w kwasie azotowym
d) Pozostatosci nielotnej,

% (m/m), nie wigcej niz
e) Chlorkow (Cl ), % (m/m),

nie wigcej niz

99,0
Wg przepisu
0.01

0,002

99.0
Wg przepisu

0,05

0,0035

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie

4.1.1. Opakowanie jednostkowe stanowia stoje szkla-
ne wykonane wg BN-84/6833-23 z nakretka z tworzy-
wa sztucznego z polietylenowag lub inng chemicznie

odporng uszczelky.
" Masa netto: 100, 500 g.

W uzgodnieniu z odbiorcg 1 przewoznikiem dopusz-
cza si¢ inny rodzaj i wielko$¢ opakowania, jezeli prze-
prowadzone proby wykaza, ze zabezpiecza ono pro-
dukt w sposéb nie gorszy od podanych opakowan 1 ma
wymiary zgodne z zasadami systemu wymiarowego
opakowan. '

4.1.2. Opakowania transportowe stanowig:

a) skrzynki z tarcicy wg BN-63/7161-06, odporne na
narazenia mechaniczne, sprawdzone wg PN-70/0-79100
odpowiednio dla grupy 2 klasy 2 1 odmiany 1,

Pojedyncze stoje w skrzynkach nalezy zabezpieczy¢
przed rozbiciem S$rodkiem amortyzujgcym.

b) bebny metalowe wg BN-76/5046-02, odporne na
narazenia mechaniczne sprawdzone wg PN-70/0-79100
odpowiednio dla grupy 2 klasy 3 i1 odmiany 3,

¢) pojemniki siatkowe typ EGS.

4.1.3. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-70/C-80001 p. 4.2.3.

Zgtoszona przez Przedsigbiorstwo Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne "
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsigbiorstwa Przemystowo-Handlowego
Polskie Odczynniki Chemiezne dnia 10 grudnia 1984 'r.
jako norma obowigzujaca od dnia 1 lipca 1985 r.
B (Dz. Norm. i Miar nr 4/1985 poz. 8)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1985.

Druk. Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd. 0,90 Nakt. 2200+55 Zam. 927/85

Cena zt 18,00
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4.1.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykonac¢ zgodnie z PN-70/C-80001 p. 4.3, umieszcza-
jac dodatkowo:

a) znak niebezpieczenstwa dla materialéw trujacych
wg PN-76/0-79252,

b) znaki manipulacyjne wg PN-76/0-79252 p. 2.4.1,
243 i 244,

¢) klas¢ nrebezpieczenstwa 6.1. — wg RID, ADR
1 PMN, ,

d) liczb¢ marginesowg 2601 punkt 53 (ADR),

¢) liczb¢ warstw skladowania — 3 warstwy,

) liczb¢ warstw tadowania — 2 warstwy.

4.2. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, opakowania nalezy formo-
wac¢ na paletach 800X1200 mm wg PN-81/M-78216.
Ladunek na palecie powinien by¢ zabeézpieczony przed
przesuwaniem i deformacja.

4.3. Przechowywanie. Azotan rt¢ciowy nalezy prze-
chowywac¢ w magazynach dostosowanych do przecho-
wywania substancji trujgcych. Okres gwarancji — 2 lata.

4.4. Transport azotanu rteciowego moze odbywac si¢
dowolnym krytym Srodkiem transportu zgodnie z obo-
wigzujgcymi przepisami kolejowymi 1 samochodo-
wymi'). ’

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie tozsamosci (3.2a),

b) oznaczanie procentowe] zawartosci azotanu rte-
ciowego [Hg(NOs),-'/,H,0] (3.2b),

¢) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w kwa-
sic azotowym (HNO3;) (3.2¢),

d) oznaczanie pozostalosci nielotnej (3.2d),

e) oznaczanie zawartosci chlorkow (3.2a),

f) oznaczanie zawartosci siarczanow (3.2f),

g) oznaczanie zawarto$ci soli rtgciawych (3.2g),

h) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2h),

1) oznaczanie zawartosci otowiu, miedziicynku (3.21).

5.2. Pobieranie probek. Przy pobieraniu probek od-
czynnika cz.d.a. nalezy stosowaé PN-70/C-80047. Przy
pobieraniu probek odczynnika w gatunku cz. nalezy
stosowac¢ wytyczne PN-57/C-04500 przyjmujgc:

a) wielkos¢ partii 500 kg,

b) wielkod$¢ prébki pierwotnej 200 g,

¢) liczby probek jednostkowych wg tabl. 2,

d) wielkos¢ probki ogdlnej rowna iloczynowi wiel-
kosci probki pierwotnej 1 liczby pobek jednostkowych,
¢) wielkoé¢ $redniej prébki laboratoryjnej 550 g.
Tablica 2

Liczba opakowan

isdnsakowyeh parth Liczba prébek jednostkowych

do 15 5
16 + 25 .7
26+ 63 b
64 =100 9

—_—
S

powyzej 100 1

') Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

5.3. Opis badan

5.3.1. Sprawdzenie tozsamosci. 1.00 g badanego azo-
tanu rtgciowego rozpusci¢ w 20 mi wody. Otrzymany
roztwor badany w oddzielnych préobkach zachowuje sig
nastepujgco: .

a) Kilka ml badanego roztworu wysycic¢ siarkowodo-
rem; wytrgca si¢ czarny osad HgS, nie rozpuszczajacy
sie¢ w 30% (m/m) HNO:.

b) Do kilku mi badanego roztworu doda¢ 10% (m/m)
roztworu jodku potasowego; wytrgca si¢ zotty osad
Hgl., szybko przechodzacy w odmiang¢ czerwona, roz-
puszczalny w nadmiarze odczynnika. _

¢) 1 ml badanego roztworu zmiesza¢ w 3 ml roztwo-
ru siarczanu zelazawego 1 doda¢ ostroznie 2 ml kwasu
siarkowego o d(H.SO4) = 1,84 g/ml, na granicy warstw
tworzy si¢ brunatna obwodka.

5.3.2. Oznaczanie zawartoSci
Hg(NOs),- '/2H20.

5.3.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Atun zelazowo-amonowy, roztwor nasycony.

b) Kwas azotowy o d(HNO;) = 1,15 g/ml,

c¢) Rodanek amonowy, roztwér o  st¢Zeniu
¢[NH4«(CNS)] = 0,1000 mol/l.

5.3.2.2. Wykonanie oznaczania. 0,5000 g badanego
azotanu rtgciowego rozpusci¢c w 10 ml kwasu azoto-
wego, dodaé¢ 40 ml wody, 1 ml roztworu alunu zela-
zowo-amonowego 1 miareczkowaé roztworem rodanku
amonowego do wystgpienia roézowego zabarwienia.
Zawartos¢ azotanu rtgciowego obliczy¢ w procentach
(X) wg wzoru

azotanu rteciowego

_ V-0,0166817-100 V' -1,66817 1
m m z
w ktorym:
V' — objgtos¢ rodanku amonowego o stg¢ze-

niu ¢[NH4(CNS)] = 0,1000 mol/l uzy-
ta do miareczkowania, ml,
L0,0166817 — ilo$¢ azotanu rteciowego odpowiadajg-
ca 1 ml roztworu rodanku amonowego
o ¢[NH4«CNS)] = 0,1000 mol/I, g,
m — odwazka badanego azotanu rtgcio-
wego, g. '

5.3.3. Oznaczanie  substancji  nierozpuszczalnych
w kwasie azotowym. 2,00 g badanego azotanu rtgcio-
wego rozpusci¢ w 20 ml kwasu azotowego 10% (m/m).
Roztwdr powinien byé bezbarwny i nie zawieraé nie-
rozpuszczonej pozostatosci.

5.3.4. Oznaczanie zawartoSci pozostatosci nielotnej

5.3.4.1. Odczynmniki i roztwory

a) Kwas siarkowy, roztwér 4,5% (m/m).

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

¢) Proszek miedzi lub tlenek miedzi.

d) Proszek zelaza lub cienkie wiodry.

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

5.3.4.2. Aparatura i przyrzady

a) Komora szklana Rasothera lub kwarcowa — wg
“rysunku.

b) Laznia piaskowa lub olejowa wg rysunku.

c) Piec elektryczny.
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d) Pluczka I — zawiera w 10% (m/m) roztwor weg-

sodowego — wg rysunku.

e) Pluczka II wg rysunku — zawiera:

— 5 cm warstwe proszku zelaza lub cienkie widry
S.cm warstwe proszku miedzi lub tlenku miedzi

cm warstwe siarki elementarne;.
Poszczegblne warstwy oddzieli¢ warstwa sproszkowa-

nego azbestu. Pluczke II mozna zastapi¢ roztworem

nadmanganianu potasowego w roztworze kwasu siar-

kowego.

1
-

N2

X N

Powtetrze
————

L

7 3

I AN |

nosci 200 ml, uzupetnié woda do kreski i dokiadnie
wymieszac (roztwor A). Pobrac¢ 20 ml roztworu A (=2 g),
doda¢ 20 .ml kwasu mrowkowugo i doprowadzi¢ pH
roztworu do 8.

Roztwor ogrza¢ na tazni wodnej do skoagulo-
wania zredukowanej rteci 1 wyklarowania roztworu
nad osadem. Po - ozigbieniu, przenie§¢ zawartos¢
zlewki do kolby pomiarowej pojemnosct 100 ml,
rozcienczy¢ wodg -do kreski 1 wymieszaé (roz-

twor B).

%——'4-———— Proznia

! — lazma, 2 — komora,

5.3.4.3. Wykonanie oznaczania. 20,00 g badanego
azotanu rtgciowego przenie$¢ do tygla porcelanowego
uprzednio wyprazonego 1 zwazonego do state] masy
z doktadnoscig do 0,0002 g.

Umiesci¢ w komorze na tazni piaskowej lub olejowe;j
lub w piecu elektrycznym, zamkna¢ komorg, podigczyc
do zestawu ptuczek 1 odpedzi¢ rte¢ w strumieniu po-
wietrza pizy malym podci$nieniu w temperaturze
350 +550°C. Pary rteci oraz pary kwasu siarkowego
zostang pochlonigte w pluczce I, gdzie nastgpuje wy-
chlodzenie par rtgct 95 <+ 100%. Niecatkowicie pochto-
nigte pary rtgci zostang absorbowane catkowicie
w pluczce II. Nastgpnie tygiel porcelanowy wraz z po-
zostalo$cig nielotng prazy¢ do stalej masy w piecu elek-
trycznym w temperaturze 800°C i zwazyc z doktad-
noscig do 0,0002 g.

Zawartos¢ pozostatosci melotnej obliczy¢ w procen-
tach (X)) wg wzoru

ms .
Xi=—-100 (2)
m
w ktorym:
m; — masa wyprazonej pozostatosci, g,
m; — odwazka badanego azotanu rtgciowego, g.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci chlorkow (Cl )

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak roztwor 25% (m7m).

b) Kwas azotowy o d(HNOs) = 1.4 g/ml.

c) Kwas mrowkowy roztwor 85% (m/m) oraz wg
PN-82/C-04518 p. 2.3.1c), d), e), f).

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 20,00 g badanego
azotanu rtgciowego przenies¢ do zlewki pojemnosci
250 ml, doda¢ 2 ml kwasu azotowego, rozpusci¢ w oko-
to 150 ml wody. Przenies¢ do kolby pomiarowej pojem-

3 — pluczka 1,

[BN=84/6191-19]

4 — pluczka 11

Nastepnie odsgczy¢ 50 ml (1 g) roztworu B, przez
sgczek uprzednio odmyty od jondw chlorkowych (re-
akcja z azotanem srebra). Roztwor przenies¢ do zlewki

- pojemnosci 100 ml 1 wykonaé¢ oznaczanie wg PN-82/

C-04518 p. 2.3.2. Badany azotan rtgciowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstata opalizacja nie bg-
dzie intensywniejsza niz opalizacja roztworu porownaw-
czego przygotowanego jednocze$nie 1 zawierajgcego
w tej samej objetosci te same ilosci odczynnikow oraz:
dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Cl-,
dla odczynnika cz. — 0,035 mg CI .

5.3.6. Oznaczanie zawartoSci siarczanéw (SO7

8.3.6.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04519
p. 2.3.1.

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 25 ml (= 0,5 g) prze-
saczu roztworu B wg 5.3.5.2 umiesci¢ w zlewce 1 wyko-
na¢ oznaczanie wg PN-82/C-04519 p. 2.5.3.

Badany azotan rteciowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstate po 15 min zmg¢tnienie badanego
roztworu nie bedzie intensywniejsze od zmgtnienia roz-
tworu poroéwnawczego przygotowanego jednocze$nie
1 zawierajacego w tej samej objetosci te same 1losci od-
czynnika oraz: _ g

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg SO7%",

dla odczynnika cz. — 0,05 mg SO7%.

5.3.7. Oznaczanie zawartosSci soli rtgciawych (Hg")

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek sodowy roztwor 20% (m/m).

b) Jod, roztwdr o stezeniu c('/2J2) = 0,1 mol/l.

¢) Kwas azotowy o d(HNO;) = 1.4 g/ml.

d) Skrobia roztwor 0,5% (m/m).

e) Tiosiarczan  sodowy, roztwoér o
C(NElep_O3) = O,l le/l

stezeniu
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5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego azo-
tanu rtgciowego przenie$S¢ do kolby pojemnosci 100 ml,
dodac roztwor zawierajacy 49.5 ml wody, 0,5 ml kwasu
azotowego 1 wymiesza¢ do rozpuszczenia si¢ badane)
probki.

Nast¢pnie dodacd, ciggle mieszajac, 15 ml roztworu
chlorku sodowego, cato$¢ mocno wymieszaé i pozosta-
wi¢ na 12 h. Przesgczyé przez matly bezsolny sgczek
(uprzednio przemyty 100 ml gordcej wody). Saczek
wraz z osadem przenie$¢ do kolby stozkowej z kor-

kiem na szlif pojemnoéci 50 ml, dodaé¢ 10 ml wody.

Zawartos¢ zlewki wymiesza¢ do momentu usunig¢cia
osadu z sgczka, doda¢ 5 ml roztworu jodu, zamkng¢
kolbe¢ na szlif, zawarto$¢ wymieszaé i odstawi¢ w ciem-
nym miejscu na | h.

Nadmiar jodu zmiareczkowac roztworem tiosiarcza-
nu sodowego wobec skrobi.

Jednocze$nie wykona¢ probe kontrolng.

Zawarto$¢ rteci (Hg'') obliczyé w procentach (X»)
wg wzoru |

(V1= V32)+0,02006 - 100
X>= ’ (3)

mnas

w ktorym:

Vi — 1lo$¢ roztworu tiosiarczanu sodowego
0 ¢(Na:S;03) = 0,1000 mol/l zuzyta do
zmiareczkowania probki kontrolnej, ml,
Vo — ilos¢ roztworu tiosiarczanu sodowego
o ¢(NasS,03) = 0,1000 mol/l zuzyta do
zmiareczkowania badanego azotanu rtg-

ciowego, ml,
ms — odwazka badanego azotanu rtgciowego, g,
0,02006 — ilos¢ Hg'' odpowiadajaca 1 ml roztworu
tiosiarczanu sodowego o ¢(NayS;03) =
= 0,1000 mol/I. |

5.3.8. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy o d(HNO;) = 1,15 g/ml.

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

c) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Fe®* przygo-
towany wg PN-81/C-06503 rozcienczony wodg w sto-
sunku 10 + 90. 1 ml rozcienczonego roztworu wzorco-
wego zawiera 1-10* g Fe**

5.3.8.2. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa z zelazowg katodg wnegkows.

5.3.8.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym w op-
tymalnych warunkach ustalonych dla posiadanego apa-
ratu. Zelazo nalezy oznaczaé przy dtugosci fali 248,3 nm.

Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowac zgodnie
z instrukcjg obstugi. Optymalne warunki pomiaru ab-
sorbancji zelaza dla spektrofotometru Pye Unicam
SP90A sa nast¢pujgce:

- — przeptyw powietrza — 5.0 I/min,

— przeptyw acetylenu — 1,6 1/min,

— natg¢zenie pradu lampy — 10 mA,

— szerokos¢ szczeliny — 0,1 mm,

— wysokos¢ strefy pomiarowej — 6 mm.

3+)‘ "

5.3.8.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do szesciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ kolejno 1, 2, 4, 6, 8 1 10 ml rozcienczonego
roztworu wzorcowego zelaza, dopelni¢ wodg do kreski
i dokladnie wymieszaé. St¢zenie zelaza w poszczegol-
nych kolbach powinno wynosi¢ 1:10°¢, 210, 410,
6107, 8-10°, 1-107° g/ml.

Zmierzy¢ absorbancje zelaza w sporzadzonych roz-
tworach, a z uzyskanych wynikéw sporzadzi¢c wykres
krzywe] wzorcowe).

5.3.8.5. Wykonanie oznaczania. Pozostato$¢ po ozna-
czaniu substancji nielotnych wg 5.3.4.3 rozpusci¢ w mie-
szaninie 4 ml kwasu solnego 1 2 ml kwasu azotowego,
odparowa¢ na lazni wodnej do sucha, nastgpnie roz-
pusci¢ w 1 ml kwasu solnego i przenies¢ ilosciowo do
kolby pomiarowej pojemnosci 25 ml (roztwér C).

Zmierzy¢ absorbancje zelaza w przygotowanym roz-
tworze w warunkach 5.3.8.3.

Zawartos¢ zelaza obliczy¢ w procentach (X3) wg wzoru

(% Uy V3 - 100
X3= (4)
ny
w ktorym:

c1 — stezenie zelaza odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/ml,

Vi — objeto$¢ roztworu C prébki przygotowanego
do pomiaru, ml,

m; — odwazka badanego azotanu rt¢ciowego, g.

5.3.9. Oznaczanie zawartosci otowin (Pb*)

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory. Roztwér wzorcowy
zawierajacy jony Pb?, przygotowany wg PN-81/C-06503,
rozcienczony woda w stosunku 10 + 90. 1 ml rozcien-
czonego roztworu wzorcowego zawiera 1-10% g Pb*,

5.3.9.2. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa z otowiowa katoda wngkowsg.

5.3.9.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w ptomieniu acetylenowo-powietrznym w op-
tymalnych warunkach ustalonych dla posiadanego apa-

ratu. Ot6éw nalezy oznaczac¢ przy dhugosci fali 217,0 nm

lub 283,3 nm. Przyrzad do oznaczania nalezy przygoto-
waé zgodnie z.instrukcja obstugi. Optymalne warunki
pomiaru absorbancji otowiu dla spektrofotometru Pye
Unicam SP90A sa nastepujace:

przeptyw powietrza — 5,0 1/min,

przepltyw acetylenu — 1,0 1/min,

natgzenie pradu lampy — 4 mA,

szerokos$¢ szczeliny — 0,1.mm,

wysokos¢ strefy pomiarowe] — 4 mm.

5.3.9.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do 5 kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml od-
mierzy¢ kolejno 0,5, 1, 2, 4, 5 ml rozcieficzonego roz-
tworu wzorcowego olowiu, dopetni¢ woda do kreski
i dokladnie wymieszaé. Stezenie otowiu w poszczegdl-
nych kolbach powinno wynosié: 5107, 1107, 2-107¢,
4-10%, 5-10° g/ml. Zmierzy¢ absorbancjge otowiu
w sporzadzonych roztworach, a z uzyskanych wynikéw
sporzadzi¢ wykres krzywej wzorcowej.
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5.3.9.5. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorbancj¢
ofowiu w roztworze C przygotowanym wg 5.3.8.5 w wa-
runkach podanych w 5.3.9.3. Zawarto$¢ otowiu obli-
czy¢ w procentach (X4) wg wzoru

c2-V3-100
X4= (5)
mi
w ktorym:
c2 — stgzenie ofowiu odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/ml, | ;
V3 — objgto$¢ roztworu probki przygotowanego do

pomiaru, ml,

m, — odwazka badanego azotanu rtgciowego, g.

5.3.10. Oznaczanie zawarto$ci miedzi (Cu®)

5.3.10.1. Odczynniki i roztwory

a)! Roztwor wzorcowy zawierajgcy jony Cu?*, przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 rozcienczony woda w sto-
sunku 1 + 99. 1 ml rozcienczonego roztworu wzorco-
wego zawiera 1-107° g Cu?'.

5.3.10.2. Aparatura i przyrzady

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

'b) Lampa z miedziowa katodg wnekowa.

5.3.10.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo powietrznym w op-
tymalnych warunkach ustalonych dla posiadanego apa-
ratu. Miedz nalezy oznacza¢ przy dtugosci fali 324,7 nm.
Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowa¢ zgodnie
z instrukcja obstugi. Optymalne warunki pomiaru ab-
sorbancji miedzi-dla spektrofotometru Pye Unicam
SP90A s3 nast¢pujgce: '

— przeptyw powietrza — 5,0 [/min,

— przeptyw acetylenu — 1,0 1/min,

— nat¢zenie pragdu lampy — 4 mA,

«— szerokoS¢ szczeliny — 0,08 mm,

— wysokos¢ strefy pomiarowej — 6 mm.

5.3.10.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do 6 kolb pomiarowych pojemno$ci 100 ml
odmierzy¢ kolejno 1, 2, 4, 6, 8 i 10 ml rozcieficzonego
roztworu wzorcowego miedzi, dopetni¢ woda do kreski
1 doktadnie wymieszaé. Ste¢zenie miedzi w poszczegdl-
nych kolbach powinno wynosi¢ 1-1077, 2107, 4-1077,
6-107, 8-107, 1-10° g/ml. Zmierzyé¢ absorbancjg
miedzi w sporzadzonych roztworach, a z uzyskanych
wynikow sporzadzi¢ wykres krzywej wzorcowe;.

5.3.10.5. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro-
wej 100 ml odmierzy¢ 10 ml roztworu C przygotowane-
go w 5.3.8.5, uzupetni¢c woda do kreski i dokladnie
‘wymieszaé¢ (roztwor D).

Zmierzy¢ absorbancj¢ w  warunkach ustalonych
w 5.3.10.3. ;

Zawartos¢ miedzi obliczy¢ w procentach (Xs) wg
wzoru

¢y Vs-V3-100
e (6)
w ktorym:
c3 — stgzenie miedzi odczytane z krzywej wzorco-
| wej, g/ml, .
V3 — objetos¢ roztworu C probki przygotowanej do

pomiaru wg 5.3.8.5, ml,

Vs — objetos¢ roztworu D przygotowanego do po-
miaru, mi,

Vi — objgtos¢ roztworu pobrana z objgtosct V3, ml,

m, — odwazka badanego azotanu rtgciowego, g.

5.3.11. Oznaczanie zawartosci cynku (Zn?")

5.3.11.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy o d(HNO3) = 1,15 g/ml.

b) Kwas azotowy o ¢(HNO;) = 0,001 mol/l

¢) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Zn2" przygo-
towany w sposob nastgpujacy: 1,2446 g ZnO (zlota pie-
cze€) rozpusci¢ w 10 ml kwasu azotowego o d(HNO3) =
= 1,15 g/ml, przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej
pojemnosci 1000 ml, uzupeini¢c wodag do kreski 1 do-
ktadnie wymieszac.

I ml roztworu zawiera 1-107 g Zn?". Roztwor roz-
cienczy¢ w stosunku I + 99 roztworem kwasu azoto-
wego o stezeniu ¢c(HNO3) = 0,001 mol/I. I ml otrzyma-
nego roztworu wzorcowego zawiera 110 g Zn?”

5.3.11.2. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa z cynkowa katodag wn¢kowa.

5.3.11.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykonaé¢ w ptomieniu acetylenowo-powietrznym w op-
tymalnych warunkach ustalonych dla posiadanego apa-
ratu. Cynk nalezy oznacza¢ przy dtugosci fali 213,9 nm.
Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowaé zgodnie
z instrukcja obstugi. Optymalne warunki pomiaru ab-
sorbancji cynku dla spektrofotometru Pye Unicam
SP90A sa nast¢gpujgce:

— przeptyw powietrza — 5,0 1/min,

— przeptyw acetylenu — 1,1 1/min,

— szeroko$¢ szczeliny — 0,1 mm,

— wysokos$¢ strefy pomiarowe] — 8 mm,

— nat¢zenie pradu lampy — 8 mA.

5.3.11.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do pieciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ kolejno: 2, 4, 6, 8 1 10 ml rozciennczonego
roztworu wzorcowego cynku, uzupeini¢ roztworem
kwasu azotowego o stezeniu ¢(HNO3) = 0,001 mol/I do
kreski i dokiadnie wymieszaé. St¢zenie cynku w po-
szczegdlnych kolbach powinno wynosi¢ 21077, 4107,
6-107, 8-1077 1 1-10°% g/ml.

Zmierzy¢ absorbancj¢ cynku w sporzadzonych roz-
tworach, a z uzyskanych wynikoéw sporzadzi¢ wykres
krzywej] wzorcowe;j. |

5.3.11.5. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorban-
cj¢ cynku w roztworze D przygotowanym w 5.3.10.5
w warunkach podanych w 5.3.11.3.

Zawartos$¢ cynku obliczy¢ w procentach (Xs) wg wzoru

X6= cs* Vo Vs 100 (7)
mi- Vs
w ktorym:

cs — stezenie cynku odczytane z krzywej] wzorco-
wej, g/ml,

V2, — objgtosé roztworu C prébki przygotowanej do
pomiaru wg 5.3.8.5, ml,

Vs — objeto$¢ roztworu D przygotowaﬁego do po-
miaru, ml,

mi; — odwazka badanego azotanu rtegciowego, g,

Vs — objeto$¢ roztworu pobrana z objgtosci Vi, ml.

KONIEZC

Informacje dodatkowe
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme¢ — Przedsigbiorstwo Przemysto-

wo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice.
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-64/6191-19
a) znowelizowano metody badan zawartosci substancji nielotnych.
b) znowelizowano metode¢ oznaczania zawartoéci chlorkéw i siar-

czanOw.
¢) znowelizowano metod¢ oznaczania metali cigzkich oraz zelaza.
3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygo-
towanta probek

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartoéci
chlorkéw metoda turbidymetryczng

PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
siarczanow w bezbarwnych roztworach metodg turbidymetryczng

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

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

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek i przygo-
towanie $redniej probki laboratoryjne]

PN-81/M-78216 Palety ladunkowe plaskie jednoplytowe czterowejs-
ciowe bez skrzydel drewniane 800X1200-EUR

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

PN-76/0-79252 Transportowe jednostki opakowaniowe. Znaki i zna-
kowanie. Wymagania podstawowe

BN-76/5046-02 Opakowania transportowe metalowe. Bgbny lekkie

BN-84/6833-23 Stoje typu POCH do odczynnikow chemicznych

BN-76/7161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe z tarcicy do od-
czynnikéw chemicznych ' ‘

Przepisy o przewozie koleja materiatow i przedmiotdw niebezpiecz-
nych (PMN), (Dz. TiZK nr 20, poz. 84 z 1968 r.)

Rozporzadzenie Ministrow Komunikacji i Spraw Wewnegtrznych
z dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkow i kontroli prze-
wozu drogowego materialow niebezpiecznych (Dz.U. nr 67,
poz. 301 z 1983 r.)

Specjalne warunki przewozu towaroéw niebezpiecznych w migedzyna-
rodowej komunikacji kolejowe] — zatgcznik 4 do Umowy o mig-
dzynarodowej kolejowej komunikacji towarowej SMGS, (Dz. TiZK
nr 7, poz. 35 z 1966 r.)

Regulamin migdzynarodowy dla przewozu kolejg towaréw niebez-
piecznych (RID). Zalgcznik nr I do konwencji CIM (Dz.U. nr 21!,
poz. 137) '

Przepisy o tadowaniu wagonéw towarowych. Zatacznik II do umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagonéw towarowych w komunikacji
mi¢dzynarodowej RID (Dz. TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.)

Przepisy o tadowaniu i wyladowywaniu wagonéw towarowych w ko-

~ munikacji wewngtrzne). Zalgcznik 10 do DKP (Dz. TiZK nr 4,
poz. 10 z 1968 r.) wraz z pdZniejszymi zmianami

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w sprawie
tadowania samochodéw cigzarowych i 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 — R. Niewigc, mgr inz. H. Czepelak,
Przedsigbiorstwo Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Che-
miczne, Gliwice.



