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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest azo-
tan rteciawy jako odczynnik chemiczny.

Azotan rtgciawy ma:

a) wzor chemiczny — Hgx(NOs), -

b} mas¢ molowa — 561,22 g/mol.

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

2H,0,

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci gtownych
sktaddikéw i zanieczyszczen, ustala si¢ dwa gatunki
azotanu rtgciawego, oznaczane:

cz.d.a. — czysty do analizy,

CZ: — Czysty.

2.2. Przyktad oznaczenia azotanu rtgciawego czyste-
go do analizy:

AZOTAN RTECIAWY cz.d.a. BN-84/6191-173

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Azotan rteciawy powinien
by¢ bezbarwnym krystalicznym proszkiem lub mieé
posta¢ niewielkich krysztatéw, powinien rozpuszcza¢ si¢
w wodzie zakwaszone] kwasem azotowym. Moze za-
wiera¢ wolng rt¢¢ w postaci drobniutkich kropelek.

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

Tablica 1

cd. tabl. 1
Wyrmapanis Gatunki
cz.d.a. cz.
e) Chlorkow (Cl), %(m/m), nie wie-
cej niz 0,005 0,01
f) Siarczanow (SO%‘). %(m/m), nie
wigce] niz 0,01 nie normuje
: si¢
g) Zelaza (Fe*"), %(m/m), nie wie-
cej niz 0,0005 0,001
h) Otowiu, miedzi i cynku .
(Pb*" + Cu?* + Zn?"), %(m/m),
nie wiecej niz 0,002 nie normuje
si¢

Gatunki

Wymagania
cz.d.a. cZ:

a) Azotanu rtgciawego
[HgANO3), - 2H20], % (m/m), .
nie mniej niz 98 97
b) Substancji nierozpuszczalnych w
kwasie azotowym, %(m/m), nie .

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie

4.1.1. Opakowania jednostkowe stanowia stoiki szkla-
ne wykonane zgodnie z BN-83/6833-23, stoje typu
POCH do odczynnikéw chemicznych, z nakretkg z two-
rzywa sztucznego, z polietylenowa lub inng, chemicz-

* nie odporng uszczelka.

Masa netto — 100, 500 g.

W uzgodnieniu z odbiorca dopuszcza si¢ inny rodzaj
1 wielkoS¢ opakowania, jezeli przeprowadzone proby
wykazg, ze zabezpiecza ono produkt w sposob nie gor-
szy od podanych opakowan 1 ma wymiary zgodne z za-
sadami systemu wymiarowego opakowan.

4.1.2. Opakowania transportowe — hoboki metalowe
ocynkowane.

Masa netto — 50 kg.

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

4.1.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykonac¢ zgodnie.z PN-70/C-80001 p. 4.3, umieszczajac
dodatkowo: |

a) znak niebezpieczenstwa dla materialow trujgcych

(Dz. Norm.

wigcej niz 0,05 0,1
¢) Pozostatosci nielotnej, %(m/m), wg PN-76/0-79252,
nie wigcej niz 0,02 0,01 b) znaki manipulacyjne wg PN-76/0- 79252,
d) Soli rtgciowych (Hg™), %(m/m), ¢) klase niebezpieczenstwa RID — 6.1,
nie wigcej niz 0,5 ! d) liczb¢ marginesowg 2601, punkt 53 (ADR).
Zgtoszona przez Przedsigbiorstwo Przemystowo-Handlowe — Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsiebiorstwa Przemystowo-Handlowego — Polskie Odczynniki Chemiczne

dnia 23 lipca 1984 r.
jako norma obowigzujgca od dnia 1 kwietnia 1985 r.
i Miar nr 15/1984 poz. 31)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1985.

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 1,00 Nakt. 2100 + 55 Zam. 4421/84

Cena zt 18,00
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4.2. Przechowywanie. Azotan rt¢ciawy nalezZy prze-
chowywa¢ w magazynach dostosowanych do przecho-
wywania substancji trujgcych.

4.3. Transport azotanu rtgciawego moze si¢ odby-
wa¢ dowolnym krytym srodkiem transportu, zgodnie
z obowigzujacymi przepisami kolejowymi i samochodo-
" wymil’. |

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie procentowej zawartosci azotanu rtg-
ciawego [HgxNO3): - 2H,0] (3.2a),

b) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w kwa-
sie azotowym (HNO3;) (3.2b),

c) oznaczanie pozostatosci nielotnej (3.2c),

d) oznaczanie zawartosci soli rtgciowych (3.2d),

e) oznaczanie zawarto$ci chlorkéw (3.2e),

f) oznaczanie zawartosci siarczanow (3.2f),

g) oznaczanie zawarto$ci zelaza (3.2g),

h) oznaczanie zawarto$ci otowiu, miedzi i cynku

(3.2h).
- 5.2. Pobieranie prébek odczynnika cz.d.a. — wg
PN-70/C-80047.

Pobieranie probek odczynnika w gatunku cz. — wg

PN-67/C-04500, przy czym:
- a) wielko$¢- partii — 500 kg,
b) wielko$¢ probki pierwotnej — 200 g,
c¢) liczba prébek jednostkowych — wg tabl. 2,
d) wielkos$¢ probki ogdlnej — réwna iloczynowi wiel-
kosci prébki pierwotnej 1 liczby probek jednostkowych,
e) wielko$¢ Sredniej probki laboratoryjnej — 550 g.

Tablica 2

Liczba opakowan jednostkowych Liczba prébek
w partii jednostkowych

do 15 . D

16 = 25 7

26 ~ 63 8

64 =+ 100 9

powyzej 100 10

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie
HgANO3); - 2H-0

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Alun zelazowo-amonowy, roztwdr nasycony.

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

¢) Nadmanganian potasowy, roztwor o
c('/s KMnOy) = 0,1 mol/L.

d) Rodanek amonowy, roztwér o c(NHCNS) =
= 0,1000 mol/l. '

e) Siarczan zelazawy, proszek.

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. 1,0000 g badanego
~ azotanu rtgciawego rozpuscié w 25 ml kwasu azotowe-
go, w kolbie pomiarowej pojemnosci 100 ml.

Do roztworu doda¢ powoli, przy ciaglym mieszaniu,
roztwor nadmanganianu potasowego (okoto 40 -
50 ml), do pojawienia si¢ r6zowego zabarwienia utrzy-

zawartosci azotanu rtgciawego

¥ Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

mujgcego si¢ w ciggu 2 + 3 min i do wydzielania si¢
ktaczkowatego osadu barwy brunatnej. Osad pozosta-
wi¢ do odstania.

Barwg¢ roztworu obserwowaé¢ po opadnigciu osadu.
Nastepnie do cieczy dodaé matymi porcjami po
0,2 + 0,3 g drobnego, sproszkowanego siarczanu zela-
zawego, do odbarwienia roztworu i calkowitej jego
przezroczysto$ci, po czym uzupeinié¢ objgto$¢ roztworu
wodg do 100 ml i dokladnie wymieszac¢. 25 ml otrzy-
manego roztworu miareczkowaé¢ roztworem rodanku
amonowego, stosujac jako wskaznik alun zelazowo-
-amonowy.

Zawarto$¢ azotanu rtgciawego (X) obliczy¢ w procen-
tach wg wzoru

V -0,01403 - 100 - 100

X = " - 1,3989 - X3 (1)
w ktérym:

V — objeto$¢ rodanku amonowego o st¢zeniu
¢c(NH,SSCN) = 0,1000 mol/l, uzyta do
miareczkowania, ml, |

0,01403 — ilo$¢ azotanu rtgciawego odpowiadajgca
1 ml roztworu rodanku amonowego
¢(NH,CN) = 0,1000 mol/1, g,

m — odwazka badanego azotanu rtgciawe-
go9 g!

1,3989 — mnoznik przeliczeniowy zawartoéci Hg?"
na azotan rt¢ciawy,

X3 — zawarto$¢ soli rteciowych (Hg?").

5.3.2. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w kwasie azotowym. 10,00 g badanego azotanu
rtgciawego, drobno roztartego, rozpusci¢ w 3 ml kwasu
azotowego o d(HNO;) = 1,15 g/ml i 45 ml wody.
Pozostawi¢ przez 30 min, czg¢sto mieszajac roztwor.
Roztwor przesaczyé przez uprzednio przemyty goracg
woda i wysuszony w temperaturze 105°C do stalej masy
iygiel szklany do sgczenia G4. Osad przemy¢é woda
i wysuszyé w temperaturze 105°C do statej masy.

Zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych w kwasie
azotowym (X1) obliczy¢ w procentach wg wzoru

Y m, - 100
e 10 B

m, - 10 (2)

w ktorym m; — masa wysuszonej pozostalosci, g.
5.3.3. Oznaczanie zawartoSci pozostatosci nielotnej
5.3.3.1. Aparatura — wg rysunku.

a) Komora szklana Rasothem lub kwarcowa.

b) Laznia piaskowa lub olejowa.

c) Piec elektryczny.

d) Pluczka I zawierajgca 10%(m/m) roztwor wegla-
nu sodowego.

e) Phluczka II zawierajaca:

— 5 cm warstwe proszku zelaza lub cienkie widry,

— 5 cm warstwg proszku miedzi lub tlenku miedzi,

— 5 cm warstwe siarki elementarne;.

Poszczegdlne warstwy oddzieli¢é warstwa sproszkowa-

nego azbestu. Pluczke II mozna zastgpi¢ roztworem

nadmanganianu potasowego w roztworze kwasu siar-
kowego.
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l — tainia, 2 — komora, 3 — pluczka I, 4 — ptuczka II

5.3.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy, roztwér 4,5%(m/m).

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

c) Proszek miedzi lub tlenek miedzi. '

d) Proszek zelaza lub cienkie wiory.

e) Proszek miedzi lub tlenek miedzi.

f) Weglan sodowy, roztwédr 10%(m/m).

5.3.3.3. Wykonanie oznaczania. 20,00 g badanego
azotanu rtgciawego umiesci¢c w tyglu porcelanowym,
uprzednio wyprazonym, zwazonym do stalej masy z do-
ktadnoscia do 0,0002 g. Umiesci¢ w komorze (2) na
tazni piaskowej (/) lub olejowej, lub w piecu elektrycz-
nym. ,

Zamkna¢ komorg, podlaczyé do zestawu pluczek (3)
i (4) 1 odpedzi¢ rtg¢ w strumieniu powietrza, przy
matym podciSnieniu w temperaturze 350 + 550°C.

Pary rtgci oraz pary kwasu siarkowego zostang po-
chlonig¢te w ptuczce I, gdzie nastepuje wychtodzenie par
rteci do 95 =+ 100%.

Niecatkowicie pochlonigte pary rteci zostaja absorho-
‘'wane catkowicie w pluczce II. Nastepnie tygiel porcela-
nowy -wraz z pozostato$ciag nielotng prazyé do statej
masy w piecu elektrycznym, w temperaturze 800°C
1 zwazy¢ z doktadnoscia do 0,0002 g.

Zawartos$¢ pozostalo$ci nielotnej (X3) obliczy¢ w pro-
centach wg wzoru

ms

X = — - 100 (3)
' m;
w ktérym:
ms — masa wyprazonej pozostatosci, g,

m, — odwazka 'badanego azotanu rtgciawego, g.

5.3.4. Oznaczanie - zawartosci soli rtgciowych (Hg?")

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy o d(HNO;) = 14 g/ml.

b) Kwas solny o d(HCl) = 1,19 g/ml.

c) Roztwér zawierajgcy jony Hg?*, przygotowany wg
PN-81/C-06503.

d) Woda siarkowodorowa §wiezo przygotowana wg
PN-81/C-06501. , |

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 0,500 g badanego
azotanu rtgciawego, drobno roztartego, szybko rozpus-
ci¢. w 3 ml wody zakwaszonej 2 kroplami kwasu azo-
towego. Do roztworu doda¢ 10 ml wody i 1 ml kwasu
solnego, mieszaning dokladnie wymieszaé i przesgczyé.

Pozostato$¢ na saczku przemy¢ 5 ml wody, uzupet-
ni¢ obj¢to$¢ przesaczu woda do 50 ml. Do 20 ml tego

roztworu doda¢ 10 ml wody siarkowodorowej i roz-
ciehczyé woda do 50 ml.

Powstate zabarwienie w roztworze badanym porow-
naé¢ z odpowiednim zabarwieniem wzorca z serii wzor-
cOw przygotowanych réwnocze$nie, a zawierajacych te
same iloSci odczynnikéw oraz:

dla gatunku cz.d.a. — 0,2 mg, 0,4 mg, 0,6 mg,

0,8 mg, 1,0 mg Hg*,

dla gatunku cz. — 1,2 mg, 1,4 mg, 1,6 mg, 1,8 mg, -
2,0 mg Hg?".
Zawartosé Hg?" (X5) obliczy¢ w procentach wg wzoru

g €50 -100 e
? 1000 - 20 - mq 4

4)

.m4

w ktérym:
¢ — stezenie Hg?" z serii wzorcow, odpowiadajace
zabarwieniu roztworu badanego, mg,

ms — odwazka badanego azotanu rtgciawego, g.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci chlorkéw (Cl)

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy o d(HNOj;) = 14 g/ml.

b) Kwas mrowkowy, roztwér 85%(m/m).

¢) Amoniak, roztwér 25%(m/m).

Pozostale odczynniki 1 roztwory — wg PN-82/
C-04518 p. 2.3. .

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 20,00 g badanego
azotanu rtgriawego przenie$¢ do zlewki pojemno$ci
250 ml, doda¢ 2 ml kwasu azotowego, rozpusci¢
w okoto 150 ml wody, przenie$¢ do kolby pomiarowe;j
pojemnosci 200 ml, uzupetni¢ woda do kreski i doklad-
nie wymieszaé (roztwoér A). Pobraé 20 ml roztworu A
(2 g), doda¢ 20 ml kwasu mréwkowego i doprowadzié
pH roztworu do 8.

Roztwor ogrza¢ na lazni wodnej do skoagulowania
zredukowanej rtgci 1 wyklarowania roztworu nad osa-
dem. Po ozigbieniu rozcienczyé zawartosé zlewki woda
do 100 ml i wymiesza¢ (roztwdér B). Nastgpnie od-
sagczy¢ 50 ml roztworu przez saczek uprzednio odmyty
od jonéw chlorkowych (reakcja z azotanem srebra).
50 ml roztworu B (1 g) przenies¢ do zlewki 100 ml
1 wykona¢ oznaczanie wg PN-82/C-04518 p. 2.3.2.

Badany azotan rteciawy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstata opalizacja nie bgdzie intensyw-
niejsza niz opalizacja roztworu poréwnawczego, przy-
gotowanego réwnoczesnie 1 zawierajagcego w tej samej
objetosci te same ilosci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg CI,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg CI.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci siarczanéw (SOf‘)

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

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 25 ml przesgczu
(0,5 g) z roztworu B, przygotowanego wg 5.3.5.2,
umieSci¢ w zlewce, zoboj¢tni¢ roztworem amoniaku
1 wykona¢ oznaczanie wg PN-82/C-04519 p. 2.5.3.

Badany azotan rteciawy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstale po 15 min zm¢tnienie badanego
roztworu nie bedzie intensywniejsze od zmgtnienia roz-
tworu poréwnawczego, przygotowanego rownoczesnie
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I zawierajacego w tej samej obj¢tosci te same ilosci
odczynnika oraz dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg
502

5.3.7. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe’")

5.3.7.1. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa z zelazowa katoda wne¢kowg.

5.3.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy o d(HNOj3) = 1,4 g/ml.

b) Kwas solny o d(HCl) = 1,19 g/ml.

¢) Roztwdér wzorcowy zawierajacy jony Fe?’, przy-
gotowany wg PN-81/C-06503, rozcienczony woda
(10 + 90). 1 ml rozciedczonego roztworu wzorcowego
zawiera 1 - 10 g Fe®"

5.3.7.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym,
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu,

Zelazo nalezy oznaczaé przy dlugosci fali 248,3 nm.
Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowaé zgodnie
z instrukcjg obstugi.

Optymalne warunki pomiaru absorbancji zelaza dla
spektrofotometru Pye Unicam SP90A s3a nastgpujgce:

— przeptyw powietrza — 5,0 1I/min,

— przepltyw acetylenu — 1,6 I/min,

— nat¢zenie pradu lampy — 10 mA,

— szerokos¢ szczeliny — 0,1 mm,

— wysoko$¢ strefy pomiarowej — 6 mm.

5.3.7.4. 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 10,0 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego, dopet-
ni¢ woda do kreski 1 dokladnie wymieszac.

St¢zenie zelaza w poszczegdlnych kolbach powinno
wynosi¢: 1 - 107, 2 -10% 4 - 10%, 6 - 10, 8 - 107,
1 - 107 g/ml. |

Zmierzy¢ absorbancje zelaza w sporzadzonych roz-
tworach, a z uzyskanych wynikéw sporzadzi¢ \;ykres
krzywej) wzorcowe;.

5.3.7.5. Wykonanie oznaczania. Pozostalos¢ po ozna-

czaniu substancji nielotnych wg | 5.3.3.3 rozpusci¢

w mieszaninie 4 ml kwasu solnego oraz 2 ml kwasu
azotowego 1 odparowa¢ na tazni wodnej do sucha.
Otrzymang pozostatos¢ rozpusci¢ w 1 ml kwasu solne-
go, przeniesé ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnos-
ci 50 ml, uzupeini¢ woda do kreski 1 doktadnie wy-
miesza¢ (roztwor C). Zmierzy¢ absorbancje zelaza
w przygotowanym roztworze, w warunkach podanych
w 5.3.7.3. Zawarto$¢ zelaza (X4) obliczy¢ w procentach
wWg wzoru '

¢ V1100
Xy = (5)
m;
w ktoérym:
¢1 — st¢zenie zelaza odczytane z krzywej wzorco-'
wej, g/ml,
Vi — objetos¢ roztworu C probki, ml,

m; — odwazka badanego azotanu rtgciawego, g.

5.3.8. Oznaczanie zawartosci otowiu (Pb®")

5.3.8.1. Aparatura i przyrzady

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

b) Lampa z otowiowg katodg wnegkows.

5.3.8.2. Odczynniki i roztwory. Roztwér wzorcowy
zawierajacy jony Pb?", przygotowany wg PN-81/
C-06500, rozcienczony woda (10 + 90). 1 ml rozcien-
czonego roztworu wzorcowego zawiera 1 - 107 g Ph?",

5.3.8.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym,
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu.
- O16w nalezy oznacza¢ przy diugosci fali 283,3 nm.
Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowac zgodnie
z 1nstrukcja obstugi. ' :

Optymalne warunki pomiaru absorbancji otowiu dla
spektrofotometru Pye Unicam SP90A s3a nast¢pujgce:

— przepltyw powietrza — 5,0 I/min,

— przeplyw acetylenu — 1,0 1/min,

— natg¢zenie pradu lampy — 4 mA,

— szeroko$¢ szczeliny — 0,1 mm,

— wysokos$¢ strefy pomiarowej — 4 mm.

5.3.8.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do 5 kolb pomiarowych, pojemnosci 100 ml,
odmierzy¢ kolejno 0,5, 1,0,_2,0, 4,0 1 5,0 ml rozcien-
czonego roztworu wzorcowego olowiu, dopetni¢ woda
do kreski i doktadnie wymiesza¢. Stezenie otowiu w po-
szczegblnych kolbach powinno wynosié: 5 - 107,
1-107%,2-107%,4-10°%i5-107 g/ml. Zmierzy¢ absor-
bancje otowiu w sporzadzonych roztworach, a z uzyska-
nych wynikéw sporzadzi¢ wykres krzywej wzorcowe;.

5.3.8.5. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorbancj¢
ofowiu w roztworze C.przygotowanym w 5.3.7.5, w wa-
runkach podanych wg 5.3.8.3. Zawarto$¢ otowiu (X5)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

c2 - -Vl - 100
Xs = (6)
m:
w ktorym:
c2 — st¢zenie otowiu odczytane z krzywej wzorco-
wej, g/ml, ¥

Vi — objetos¢ roztworu C prébki, ml,
m; — odwazka badanego azotanu rteciawego, g.

5.3.9. Oznaczanie zawartosci miedzi (Cu?’)

5.3.9.1. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa z miedziowa katoda wngkowa.

5.3.9.2. Odczynniki i roztwory. Roztwor wzorcowy
zawierajagcy jony Cu?’, przygotowany wg PN-81/
C-06500, rozciennczony wodg (1 + 99). 1 ml rozcien-
czonego roztworu wzorcowego zawiera 1 - 107 g Cu?”.

5.3.9.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym,
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu. MiedZz nalezy oznacza¢ przy dtugosci fali
324,7 nm. Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowac
zgodnie z instrukcja obstugi. Optymalne warunki po-
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miaru absorbancji miedzi dla spektrofotometru Pye
Unicam SP90A s3a nastgpujace:

— przeptyw powietrza — 5,0 1/min,

— przeptyw acetylenu — 1,0 1/min,

— natezenie pradu lampy — 4 mA,

— szerokos¢ szczeliny — 0,08 mm,

— wysoko$¢ strefy pomiarowej — 6 mm.

5.3.9.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do 6 kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ kolejno: 1,0, 2,0, 4,0, 6,0, 8,0 i 10,0 ml roz-
ciefczonego roztworu wzorcowego miedzi, dopetni¢
woda do kreski i dokladnie wymieszac.
 Stezenie miedzi w poszczegllnych kolbach powinno
wynosi¢: 1 -107,2-107,4-107,6-107,1 - 107 g/ml.
Zmierzy¢ absorbancje miedzi w sporzadzonych roz-
tworach, a z uzyskanych wynikéw sporzadzi¢ wykres
krzywej] wzorcowe;.

5.3.9.5. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 100 ml odmierzy¢ 25 ml roztworu C,
przygotowany w 5.3.7.5, uzupeini¢ woda do kreski i do-
ktadnie wymiesza¢ (roztwor D).

Zmierzy¢ absorbancje miedzi w tak przygotowanym
roztworze, w warunkach podanych w 5.3.9.3. Zawar-
tos¢ miedzi (Xs) obliczy¢ w procentach wg wzoru

¢y Vi Vs-100
X e Vs (7)
w ktorym:
c3; — stezenie miedzi odczytane z krzywe] wzorco-
wej, g/ml, :
Vi — objetos¢ roztworu C prébki przygotowanej
do pomiaru wg 5.3.7.5, ml,
V3 — objetos¢ roztworu D przygotowanego do po-
miaru, ml,
m, — odwazka badanego azotanu rtgciawego, g,
V, — objetos¢ roztworu pobrana z obje;tosu Vi, ml.
5.3.10. Oznaczanie zawartosci cynku (Zn?")

5.3.10.1. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa z cynkowsg katoda wn¢kowag.

5.3.10.2. Odczynniki i roztwory

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

b) Kwas azotowy, roztwor o c(HNO3) = 0,001 mol/I.

¢) RoztwOr wzorcowy zawierajgcy jony Zn®', przy-
gotowany w sposob nastepujacy: 1,2446 g ZnO (zlota
piecz¢é¢) rozpusci¢c w10 ml
o d(HNO;) = 1,15 g/ml, przenies¢ ilosciowo do kolby
pomiarowe] pojemnosci 1000 ml, uzupeini¢ woda do
kreski 1 doktadnie wymiesza¢. 1 ml roztworu zawiera
1 - 107 g Zn*".

Roztwdr rozcienczy¢ (1 + 99) roztworem kwasu azo-
towego o ¢c(HNO3) = 1 mol/l. 1 ml otrzymanego roz-
tworu zawiera 1 - 107 g Zn?"

5.3.10.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu = acetylenowo-powietrznym,
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu. Cynk nalezy oznacza¢ przy dlugosci fali

kwasu azotowego -

213,9 nm. Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowac
zgodnie z instrukcja obstugi.

Optymalne warunki pomiaru absorbancji cynku dla
spektrofotometru Pye Unicam SP90A s3 nast¢pujgce:

— przeplyw powietrza — 5,0 1/min,

— przeplyw acetylenu — -1,1 1/min,

— szerokos$¢ szczeliny — 0,1 mm,

— wysokos¢ strefy pomiarowe] — 8 mm,

— natezenie pragdu lampy — 8 mA.

5.3.10.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do pigciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml
odmierzyé kolejno 2,0, 4,0, 6,0, 8,0 i 10,0 ml rozcien-
czonego roztworu wzorcowego cynku, uzupetni¢ roz-
tworem kwasu azotowego o ¢(HNO;) = 0,001 mol/I
i doktadnie wymieszac.

Stezenie cynku w poszczegllnych kolbach powinno
wynosi¢: 2 - 107,4-107,6-107,8-107,1-10°° g/ml.

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

5.3.10.5. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorban-
cj¢ cynku w roztworze D przygotowanym w 5.3.9.5,
w warunkach podanych w 5.3.10.3. Zawarto$¢ cynku
(X7) obliczy¢ w procentach wg wzoru

C4'V]'V3'100 8
X7 = (8)
! Comy - Vs
w ktorym:
cs — stezenie cynku odczytane z krzywej wzorco-

wej, g/ml,

V1 — objgtos¢ roztworu probki przygotowanego do
pomiaru wg 5.3.7.5, ml, |

V3 — objetosé¢ roztworu D probki, przygotowanego
do pomiaru w 5.3.9.5, il

m; — odwazka badanego azotanu rtegciawego, g,

V2, — objeto$¢ roztworu pobrano z objetosct Vi, ml.

5.3.11. Inne metody oznaczania zawartosci zelaza
i metali ciezkich — wg 5.3.12 1 5.3.13.

Dopuszcza si¢ oznaczanie zawartosci zelaza wg
PN-81/C-04521/03 oraz metali ci¢zkich jako sumy oto-
wiu, miedzi i cynku wg PN-80/C-04515.

5.3.12. Oznaczanie zawartosci zelaza

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

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

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

5.3.12.4. Wykonanie oznaczama 10 ml roztworu C
(4 g), przygotowanego wg 5.3.7.5, umies$ci¢ w kolbie
stozkowej pojemnosci 100 m! 1 wykonaé¢ oznaczanie za-
wartosci zelaza wg PN-81/C-04521/03 p. 6b). W przy-
padku oznaczania dopuszczalnej zawartosci zelaza, wy-
kona¢ oznaczanie wg PN-81/C-04521/03 p. 9.

Do roztwordw pordwnawczych dodaé:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Fe’’,

dla odczynnika cz. — 0,04 mg Fe'"
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5.3.13. Oznaczanie zawartosci metali
(jako Pb*")

5.3.13.1. Odczynniki i
PN-80/C-04515 p. 2.3.2.

5.3.13.2. Wykonanie oznaczania. 10 ml roztworu C

ciezkich

roztwory przygotowaé¢ wg

Badany azotan rtgciawy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli zabarwienie badanego roztworu po upty-
wie 10 min nie bgdzie silniejsze od zabarwienia roz-
tworu poréwnawczego, przygotowanego réwnocze$nie
1 zawierajacego w tej samej objetosci te same ilosci

(4 g), przygotowanego wg 5.3.7.5, umiesci¢ w kolbie odczynnikow oraz dla odczynnika cz.d.a. —
stozkowej pojemnosci 100 ml i wykonaé oznaczanie 0,08 mg Pb?"
wg PN-80/C-04515 p. 2.3.3.

KONIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Przedsi¢biorstwo Przemysto-
wo-Handlowe — Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice.
2. Istotne zmiany w stosunku do PN-56/C-80082
a) znowelizowano metody badan zawarto$ci substancji nielotnych,
b) znowelizowano zawartosci soli rteciowych (Hg?"),
¢) wprowadzono oznaczanie zawartosci chlorkéw, siarczanéw
oraz sumy oftowiu, miedzi i cynku.
Dotychczas obowigzujaca PN-56/C-80082 zostaje uniewazniona
z dniem 1 kwietnia 1985 r.
3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiezne. Wytyczne pobierania i przy-
gotowywania probek 7
PN-80/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
metali cigzkich
PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
chlorkéw metoda turbidymetryczna
PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
siarczanOw w bezbarwnych roztworach metodg furbidymetryczna
PN-81/C-04521/03 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawar-
tosci zelaza metodg kolorymetryczng z zastosowaniem tiocyja-
nianu (rodanku) afhonowego
PN-81/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynnikow
i roztworoOw pomocniczych
PN-81/C-06501 Analiza chemiczna.
wskaznikow
PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw do
kolorymetrii i nefelometrii
PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie i transport
PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobieranie probek i przygo-
towanie Sredniej probki laboratoryjnej
PN-76/0-79252 Transportowe jednostki opakowaniowe. Znaki i zna-
kowanie. Wymagania podstawowe

-Przygotowanie roztworow

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

Przepisy o przewozie koleja materialdw i przedmiotéw niebezpiecz-
nych (PMN) obowigzujace od dnia 15 wrzesnia 1968 r. (Dz.
TiZK nr 20 poz. 84 z 1968 r.)

Rozporzadzenie Ministra Komunikacji i Spraw Wewngtrznych z dnia
27 listopada 1971 r. wesprawie bezpieczenstwa ruchu przy prze-
wozie materialdbw niebezpiecznych na drogach publicznych
(Dz. U. nr 35 poz. 310 z dnia 17 grudnia 1971 r.)

Obwieszczenie Ministra Komunikacji i Spraw Wewngtrznych z dnia
1 wrze$nia 1972 r. w sprawie zatwierdzenia szczegétowych prze-
pisow bezpieczenstwa ruchu przy przewozie materialdw niebez-
piecznych na drogach publicznych (Dz. TiZK nr 26 poz. 115
z 1972 r.)

Specjalne warunki przewozu towarOw niebezpiecznych w migedzy-
narodowej komunikacji kolejowej. Zalgcznik nr 4 do umowy
SMGS (Dz. TiZK nr 7 poz. 35 z 1966 r.)

Regulamin mig¢dzynarodowy dla przewozu koleja towaréw niebez-
piecznych (RID). Zatacznik nr 1 do konwencji CIM (Dz. U. nr 21
poz. 137 z dnia 29 czerwca 1968 r.)

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1953 r. w sprawie
tadowania samochodéw cigzarowych i przyczep (Mon. Pol. nr 24
poz. 123 z 1963 r. oraz nr 35 poz. 250 z 1968 r.)

Umowa europejska dotyczaca migdzynarodowego przewozu drogo-
wego towarow niebezpiecznych (ADR). Zalacznik do Dz. U.
z dnia 30 pazdziernika 1975 r. nr 35 poz. 189
4. Symbol wg SWW
cz.d.a. 1331-11,
cz. 1331-42.

5. Autorzy projektu normy — Renata Niewigc, mgr inz. H. Czepe-
lak — Przedsi¢biorstwo Przemystowo-Handlowe — Polskie Odczyn-
niki Chemiczne, Gliwice.



