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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest tlenek rteciowy zo64ty stosowany jako
odczynnik chemiczny.

Tlenek rteciowy zodty ma:

a) wzor chemiczny - HgO,

b) ciezar czasteczkowy - 216,61 (1961 r.).

1.2. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci zanieczyszczenh rozréznia sie dwa gatunki
tlenku rteciowego zo6dtego oznaczone:

cz.d.a. - czysty do analizy,

cz. - czysty.

1.3. Przykdtad oznaczenia tlenku rteciowego zoé6ttego gatunku cz.d.a.:
TLENEK RTECIOWY ZOtTY cz.d.a. BN-66/6191-71

1.4. Normy zwigzane

PN/C-04515 Chemiczne badania i proby. Oznaczanie matych zawartosci metali ciezkich
stragcanych siarkowodorem w produktach chemicznych

FN-54/C-04518 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie matych zawartosci chlorkow w
produktach chemicznych metoda turbidymetryczng

PN-54/C-04519 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie matych zawartosci siarczanéw w
produktach chemicznych metodg turbidymetryczng

PN/C-06500 Odczynniki. Przygotowanie roztwordw do kolorymetrii i nefelometrii

PN/C-06501 Odczynniki. Roztwory pomocnicze, mieszaniny i papierki wskaznikowe sto-
sowane w analizie odczynnikéw nieorganicznych

PN-54/C-80001 Odczynniki. Opakowanie, znakowanie i przechowywanie

PN/C-80047 Odczynniki. Pobieranie probek i1 przygotowanie Sredniej probki labora-
toryjnej

2. WYMAGANIA

2.1. Wymagania og6lne. Tlenek rteciowy z6tty ma postac¢ zéttopomaranczowego, ciez-
kiego, bezpostaciowego proszku, nierozpuszczalnego w wodzie, +atwo rozpuszczalnego
w rozcienczonych kwasach: siarkowym, solnym i azotowym.

Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 21 pazdziernika 1966 r.
jako norma obowigzujgca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 lipca 1967 r.
(Mon. Pol. nr 72/1966 poz. 336)
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2.2. "Wymagania szczegotowe

Wymagania Gatunki
Cz«dt&« oz.
a) Tozsamosc wg 4.2.1
b) Zawartos¢ tlenku rteciowego (HgO), %,
Cco najmiej 99,9 99,2
©) Substancji nierozpuszczalnych w kwasie solnym,
%, najwyzej 0,03 0,1
d) Pozostatosci po wyprazeniu, %, najwyzej 0,05 0,1
e) Chlorkaw (CI"), %, najwyzej 0,015 0,025
) Siarczandw (802-), %, najwyzej 0,005 0,01
g) Azotandw (w przeliczeniu na N), %, najwyzej 0,005 0,04
h) Metali ciezkich obcych (Po2+), %, najwyzej 0,002 nie normali-
zuje sie
) Zelaza (Fe™), %, najwyzej 0,003 nie normali-
zuje sie

3, OPAKOWANIE. ZNAKOWANIE 1 PRZECHOWYWANIE

Tlenek rteciowy nalezy pakowa¢, znakowa¢ i przechowywa¢ zgadnie =z PN-54/C-80001;
rodzaj opakowania wg 2.2 a) typ laboratoryjny. Masa netto: 25, 50, 250 i 500 g.

Na zyczenie odbiorcéw dopuszcza sie inny rodzaj i wielkos¢ opakowania.
4. BADANIA

4.1. Pobieranie probek przeprowadzi¢ zgodnie z PN/C-80047. Masa Sredniej probki
laboratoryjnej powinna wynosi¢ co najmniej 500 g.

4.2. Rodzaje i wykonanie badan
4.2.1. Sprawdzanie tozsamosci

4.2.1.1. 0Odczynniki 1 roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. (i,12).

b) Jodek potasowy cz.d.a., roztwor 10-procentowy.
c) Kwas szczawiowy cz.d.a., roztwér i0-procentowy.

4.2.1.2. Wykonanie sprawdzenia

a) 0,5 g badanego tlenku rteciowego zo6dtego ogrzac¢ +4agodnie w probdéwce. Preparat
czerwienieje, a po silniejszym ogrzaniu brunatnieje i utlenia sie.

b) 0,5 g badanego tlenku rteciowego zo64tego rozpusci¢ w 5 ml kwasu solnego, roz-
cienczy¢ 5 ml wody i dodawa¢ kroplami roztworu jodku potasowego. Powstaje czerwony
osad rozpuszczalny w nadmiarze jodku potasowego.

¢c) Do 0,5 g badanego tlenku rteciowego zé6ttego doda¢ 10 ml roztworu kwasu szcza-
wiowego i odstawi¢ na kilka dni. Tlenek rteciowy zodty przechodzi powoli w szczawian
rteciowy o zabarwieniu kremowobiakym.

4.2.2. Oznaczanie zawartosci tlenku rteciowego (HgO)

4.2.2.1. 0Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a. (i,15).

b) Atun zelazowo-amonowy cz.d.a., roztwdr nasycony.

c) Rodanek amonowy cz.d.a., roztwor O,in.

4.2.2.2. Wykonanie oznaczania. Okoto 0,4 g badanego tlenku rteciowego zo#¥tego,
odwazonego z doktadnoscig do 0,0002 g, rozpusci¢ w mieszaninie 10 mlwody i 5 ml kwasu
azotowego, dopedni¢ wodg do 100 ml, doda¢ 2 ml roztworu atunu zelazowo-amonowego 1
miareczkowa¢ roztworem rodanku amonowego do zabarwienia roztworu.
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Zawartosc¢ tlenku rteolowego (X) obliczy¢ w prooentaoh wg wzoru

X = V "°»01083 *100 _ V = 1,083
m ~ m
w Ktorym:
V - objetosé¢ scisle 0,1 n roztworu rodanku amonowego zuzytego do miareczko-
wania, ml,
m - odwazka tlenku rteciowego zodtego, g,

0,01083 - ilos¢ tlenku rteciowego zo6ttego odpowiadajaca i ml Scisle 0,In  roztworu
rodanku amonowego, Q-

4.2.3. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpuszczalnych w kwasie solnym.10.00 g
badanego tlenku rteciowego zo6d4tego rozpusci¢ przez ogrzanie do wrzenia w 50 ml wody i
40 ml kwasu solnego cz.d.a. (i,18) i ogrzewa¢ na wrzacej #*azni wodnej w ciggu 1 godz.
Roztwdr przesgczyC przez uprzednio wysuszony 1 zwazony tygiel do sgczenia nr 4, osad
przemy¢ 100 ml goracej wody zakwaszonej 5 ml kwasu solnego (1,19), potem gorgca wodag
do zaniku reakcji na chlorki i wysuszy¢ w temperaturze 1054il0°C do stalej, masy.

Badany tlenek rteciowy zodty odpowiada wymaganiom normy, jezeli masa wysuszonego
osadu nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. - 3 mg,

dla odczynnika cz. - 10 mg.

4.2.4. Oznaczanie zawartosci pozostatosci po wyprazeniu. 6,00 g badanego tlenku
rteciowego zo6ktego wyprazy¢ ostroznie pod dobrze dziatajacym wyciggiem na matym pto-
mieniu w uprzednio zwazonym tyglu porcelanowym, a po ulotnieniu sie gtownej ilosci
substancji - na pednym ptomieniu do statej masy.

Badany tlenek rteciowy z6dty odpowiada wymaganiom normy, jezeli masa wyprazonej
pozostatosci nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. - 3 mg,

dla odczynnika cz. - 6 mg-

Y/yprazong pozostatos¢ zostawi¢ do oznaczania metali ciezkich wg 4.2.8 1 zelaza 4.2.9.

4.2.5. Oznaczanie zawartosci chlorkéw (CI~)

4.2.5.1. 0Odczynniki i roztwory
a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15).
b) Weglan sodowy bezwodny cz.d.a.
c) Siarkowodor.

4.2.5.2. Wykonanie oznaczania. 0,50 g badanego tlenku rteciowego zo6dtego rozpuscic
w kolbie stozkowej w mieszaninie 2 ml kwasu azotowego i 10 ml wody, roztwér rozcien-
czy¢ wodg do objetosci 50 ml, wysyci¢ siarkowodorem przemytym wodg w dwu ptuczkach
potaczonych szeregowo. Zawartos¢ kolby przesgczyC przez sgczek przemyty goraca wodg.
Do przesgaczu doda¢ 10420 mg weglanu sodowego 1 gotowa¢ do usuniecia zapachu siarkowo-
doru. Nastepnie odparowa¢ do objetosci 30 ml i wykona¢ oznaczanie wg PN-54/C-04518
sposobem A. Do roztworéw pordéwnawczych dodac:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,075 mg CI”,

dla odczynnika cz. - 0,125 mg CI”.

Do otrzymania siarkowodoru uzy¢ kwasu siarkowego.

4.2.6. Oznaczanie zawartosci siarczanow (SO?_)- 2,00 g badanego tlenku rteciowego
z64tego rozpusci¢ w 5 ml kwasu solnego cz.d.a. (1,12), rozcienczy¢ do objetosci 20 ml,
przesaczy¢ w razie potrzeby i wykona¢ oznaczanie wg PN-54/C-04519 sposobem A. Do roz-
twordéw poroéwnawczych dodac: 0. o

dla odczynnika cz.d.a. - 0,1 mg S04 , dla odczynnika cz. - 0,2 mg SOM.
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4.2.7. Oznaoganle zawartod6oi azotanow (w przeliczeniu na N)

4.2.7.1. Odozynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy oz.d.a. (i,84 i 1i,il).

b) Chlorek sodowy oz.d.a., roztwor przygotowany wg PN/C-06501.

0) Indygo, roztwdér B przygotowany wg PN/C-06501.

d) Roztwdr wzorcowy zawierajacy NO” przygotowany wg PN/C-06500 i rozcienczony w
stosunku 10:1000. 1 ml roztworu wzorcowego zawiera 0,1 mg NO“, w przeliczeniu na
azot 0,0226 mg N.

4.2.7.2, Wykonanie oznaczania. 0,5 g badanego tlenku rteciowego zodftego, odwazone-
go z dok*adnoscig do 0*01 g, rozpusci¢ w 2 ml kwasu siarkowego (i,11), doda¢ iml roz-
tworu chlorku sodowego, 1 ml roztworu indygo, 10 ml kwasu siarkowego(l1,84) i po 10 min
20 ml wody.

Badany tlenek rteciowy z6dty odpowiada wymaganiom normy, jezeli zabarwienie bada-
nego roztworu bedzie silniejsze niz zabarwienie roztworu poréwnawczego przygotowanego
w analogiczny spos6b jak roztwér badany, zawierajgcego te same ilosci odczynnikéw
oraz:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,11 mg NO3 (co odpowiada 0,025 N),
dla odczynnika cz. -0,9 mg NON (co odpowiada 0,2 mg N).

4.2.8. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich obcych (Pb2+)

4.2.8.1. 0dczynniki 1 roztwory
a) Kwas solny cz.d.a. (1,12).
b) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15).

4.2.8.2. Wykonanie oznaczania. Pozostatos¢ z oznaczania wg 4.2.4 odparowa¢ do su-
cha na 4azni wodnej z 2 ml kwasu solnego i 0,5 ml kwasu azotowego. Do pozostatosci
doda¢ 1 ml kwasu solnego i1 rozcienczy¢ wodg do 60 ml. Nastepnie odmierzy¢ pipeta 10ml
roztworu i wykona¢ oznaczanie wg FN/C-04515. Do roztworu poréwnawczego doda¢ 0,02 mg
Pb2+.

Pozostatg czesS¢ roztworu z oznaczania metali ciezkich zachowa¢ do oznaczania zela-

za wg 4.2.9.
4.2.9. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe3+)

4.2.9.2. 0dczynniki i roztwory

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

b) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15).

c) Rodanek amonowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

d) Roztwor wzorcowy zawierajacy Fe3+ przygotowany wg PN/C-06500 i rozcienczony w
stosunku 10:1000. 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Fe

4.2.9.2. Wykonanie oznaczania. Do 5 ml roztworu z oznaczania metali ciezkich wg
4_.2.8 rozcienczy¢ do objetosci 30 ml, zakwasi¢ 2 ml kwasu solnego 1 doda¢ 4 ml roz-
tworu rodanku amonowego.

Badany tlenek rteciowy zodty odpowiada wymaganiom normy, jezeli zabarwienie bada-
nego roztworu nie bedzie silniejsze niz zabarwienie roztworu pordwnawczego przygoto-
wanego w nastepujacy sposOb: pozostatos¢ po odparowaniu 2 ml kwasu solnego i 0,5 ml
kwasu azotowego rozpusci¢ w i ml kwasu solnego i rozcienczy¢ wodg do objetosci 60 ml,
5 ml otrzymanego roztworu rozciennczy¢ do objetosci 30 ml, zakwasi¢ 2ml kwasu solnego,
doda¢ 0,015 rg Fe3+ oraz 4 ml roztworu rodanku amonowego.
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