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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
siarczan zelazawo-amonowy (sol Mohra) stoso-
wany jako odczynnik chemiczny.

Siarczan zelazawo-amonowy ma:

a) wzor chemiczny FeSO4(NH,)2SO4 - 6H20

b) mase czasteczkowa 392,14 (1961 r.).

1.2. Normy zwigzane

PN-68/C-04503 Analiza chemiczna. Oznaczanie
malych zawartosci fosforandéw w bezbarwnych
roztworach metodg kolorymetryczng

PN-68/C-04538 Analiza chemiczna.
matlych zawartosci miedzi

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowa-
nie odczynnikow, roztworéw pomocniczych oraz
roztworow do kolorymetrii i nefelometrii

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

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania
probek i przygotowania sredniej probki labora-
toryjnej

Oznaczanie

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci giow-
nego skladnika i zanieczyszczen norma ustala
trzy gatunki siarczanu zelazawo-amonowego:

ch.cz. — chemicznie czysty,
cz.d.a. — czysty do analizy,
ez, — czysty.

2.2. Przyklad oznaczenia siarczanu zelazawo-
-amonowego chemicznie czystego:

SIARCZAN ZELAZAWO-AMONOWY
ch.cz. BN-73/6191-109

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Siarczan zelazawo-
-amonowy powinien mie¢ posta¢ krysztalow bar-

1) Symbole wg SWW dla odczynnika:
ch.cz. — 1331-437,
cz.d.a. — 1331-111,

oz, — 1331-427.

wy jasnoniebieskozielonkawe], rozpuszczalnych
w 6 czesciach wody, nierozpuszczalnych w alko-
holu.

3.2. Wymagania fizyczne

1 Gatunki

Wymagania

ch.cz. cz.da, | CZ.

a) Siarczanu zelazawo-
-amonowego
(FeSO,(NH SO, -

« 6H,0), %o,
nie mniej niz

99,5 99,5

b) Substancji nierozpusz- |
czalnych w wodzie, %o, \

nie wiecej niz 0,005 0,01 0,02

¢) Zelaza tréjwartoscio-
wego (Fed3+), %, nie |
wiecej niz 0,01 0,00 | 0,02

d) Chlorkow

(Cl-), o, |
nie wiecej niz ’

0.001 (Lo02 (0,005

e) Fosforanow (POE“),

%, nie wigcej niz 0,002 0,003 0,006

f) Manganu (Mn2t), %,

nie wiecej niz 0,015 0,015 0,03

g) Cynku (Zn2+t), %, nic

wigcej niz 0,02

0,005 0,01

h) Miedzi (Cu2'), %, nic

wiecej niz 0,003 0,005 0,01

i) Metali alkalicznych
i ziem alkalicznych
(jako siarczany), %o,

nie wiecej niz 0,05 0,1 0,2

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Siarczan zelazawo-amonowy nalezy pakowac,
przechowywa¢ i transportowaé¢ zgodnie z PN-T0/
C-80001.

Rodzaj opakowania: stoiki szklane z doszlifo-
wanym korkiem, sfoiki szklane z korkiem zwy-

Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsigbiorstwa Przemyslowo-Handlowego
Polskie Odezynniki Chemiczne dnia 1 marca 1973 r. jako norma obowigzujgca w zakresie produke)]l
od dnia 1 pazdziernika 1973 r. (Dz. Norm. i Miar nr 16,1973 poz. 44)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1973. Wplyw do WN 17.3.73. Oddano do skladu 14.4.73.
Druk ukonczono w sierpniu 1973. Obj. 0,70 a. w. Naklad 2700+50 egz.

Cena 71 3,680
RZG — 935



2 BN-73/6191-109

kitym chronionym folig polietylenowg lub folig
z Innego tworzywa sztucznego, sloiki szklane
z nakretkg z tworzywa sztucznego z polietyleno-
wa lub inng chemicznie odporng uszczelkg lub
podkiadky tekturowg chroniong folig polietyle-
nowg lub z innego tworzywa sztucznego.

Masa opakowan netto: 100, 250, 500, 1000,
1500 g.
Na zyczenie odbiorcow dopuszcza sie inny

rodzaj 1 wielkos¢ opakowania o ile przeprowa-
dzone proby wykaza, ze zabezpiecza ono produkt
W SposOb nie gorszy niz wymienione opakowania
i ma wymiary zgodne z zasadami systemu wy-
miarowego opakowan.

5. BADANIA

5.1. Pobieranie probek. Probki nalezy pobierac
zgodnie z PN-70/C-80047. Ogolna masa Sredniej
pobranej probki powinna wynosi¢ najmniej 250 g.

5.2. Rodzaje 1 opis badan

5.2.2. Oznaczanie zawartoSci slarczanu zelaza-
wo-amonowego (F'eSO4(INH,).S0O, - 6H0)

5.2.2.1. Odczynniki i roztwory

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

b) Kwas fosforowy cz.d.a. (1,67).

roztwor

¢) Nadmanganian cz.d.a.

0,1n.

5.2.2.2. Wykonanie oznaczania. Okolo 1,0000 g
badanego siarczanu zelazawo-amonowego rozpus-
cic w 50 cm3 sSwiezo przegotowane] i ozigbionej
wody. Roztwor zakwasi¢ 10 cm3 kwasu siarko-
wego, doda¢ 2 cm3? kwasu fosforowego i miarecz-
kowa¢ roztworem nadmanganianu potasowego do
wystgpienia trwaltego rozowego zabarwienia.
Rownoczesnie wykona¢ probe kontrolng miarecz-
kujac w ten sam sposob te same ilosci odczyn-
nikow.

potasowy

Zawartosc siarczanu zelazawo-amonowego
(FeSO4(INH,)2SO, - 6H,0) obliczyé w procentach
(X1) wg wzoru

X — (Vi —V,) - 0,08921 - 100  (V, —V,) - 3.921
T =

m My

w ktorym:

Vi — objetos¢ scisle 0,In roztworu nad-
manganianu potasowego, zuzytego
do miareczkowania badanego roz-
tworu, cm?3,

Vo, — objeto$¢ $cisle 0,1n roztworu nad-
manganianu potasowego, zuzytego
do miareczkowania préby kontrol-
nej, cm3,

my — odwazka badanego siarczanu zela-
zawo-amonowego, g,

0,03921 — ilo$¢ siarczanu zelazawo-amonowego
(FeSO4(NH,4)eS0, - 6H,O)  odpowia-
dajgcg 1 cm?3 $cisle 0,1n roztworu
nadmanganianu potasowego, g.

9.2.3. Oznaczanie zawarto$ci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie. 20,00 g badanego siar-
czanu zelazawo-amonowego rozpusci¢c w 200 cm?
wody i 2 cm?® kwasu siarkowego (1,84) cz.d.a.
Otrzymany roztwoOr przesgczyC przez uprzednio
przemyty wodg, wysuszony do stalej masy i zwa-
zony z dokladnoscig do 0,0002 g szklany tygiel
do saczenia G4. Pozostalos¢ na tyglu przemyc
100 cm?® wody 1 wysuszy¢ w temepraturze
105+ 2°C do stalej masy.

Zawartos$¢ substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie (X;) obliczy¢ w procentach wg wzoru

X, — @100
20
w ktorym: a — masa wysuszonej pozostalosci, g.

5.2.4. Oznaczanie zawartosci zelaza trojwarto-
Sciowego (Fe*")

5.2.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwor 25-procentowy.

b) Rodanek amonowy cz.d.a., roztwér 30-pro-
centowy.

c) Woda destylowana nie zawierajgca tlenu,
przygotowana wg PN-68/C-06500.

d) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Fe?”
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10:990. 1 cm3? rozcienczonego roz-
tworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Fe3t,

5.2.4.2. Wykonanie oznaczania. 0,10 g badanego
siarczanu zelazawo-amonowego umiesci¢c w pro-
bowce zawierajgcej 1 cm? roztworu kwasu sol-

nego, 2 cm? roztworu rodanku amonowego
i 17 em? wody swiezo przegotowanej i oziebio-
nej.

Badany siarczan zelazawo-amonowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstale zabarwienie
roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze od
zabarwienia roztworu poroOwnawczego, przygoto-
wanego rownoczesnie, zawierajagcego w tej same]
objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg Fe’*,
dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Fe’",
dla odczynnika cz. — 0,02 mg Fe’",

1 ecm3 roztworu kwasu solnego i 2 cm3 roztworu
rodanku amonowego. - |

Poréwnywanie zabarwienia nalezy wykonac. na-
tychmiast po dodaniu odczynnikow.

5.2.5. Oznaczanie zawarto$ci chlerkow (Cl7)

5.2.5.1. ‘Odczynniki i roztwory
a) Kwas azotowy cz.d.a., roztwor 25-procen-

towy.
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b) Amoniak cz.d.a., roztwor 10-procentowy.

c) Nadtlenek wodoru cz.d.a., roztwér 30-pro-
centowy.

d) Azotan srebra cz.d.a., roztwor
towy.

e) Roztwor wzorcowy zawierajgcy jony Cl—,
przygotowany wg PN-68/C-06500, w rozciencze-
niu 10+9390. 1 cm? rozeienczonego roztworu
wzorcowego zawiera 0,01 mg Cl—.

10-procen-

5.2.5.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badane-
go siarczanu zelazawo-amonowego rozpuscic
w 30 cm? wody, doda¢ roztworu nadtlenku wo-
doru i gotowac¢ do calkowitego utlenienia. Otrzy-
many osad rozpusci¢ w roztworze kwasu azoto-
wego, doda¢ 10 cm? roztworu amoniaku i ogrzac
do wrzenia. Po oziebieniu objeto$¢ roztworu do-
pelni¢ woda do 50 cm3 i przesgczy¢ przez sgczek
odmyty uprzednio od jonow Cl—.

Do 25 cm?® przesgczu (1 g preparatu) dodac
5 ecm3 roztworu kwasu azotowego i 1 cm? roz-
tworu azotanu srebra.

Badany siarczan zelazawo-amonowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstata po 10 min
opalizacja badanego roztworu nie bedzie inten-
sywniejsza od opalizacji roztworu poroéwnawcze-
go, przygotowanego rownoczesnie w nastepujgcy
sposob: 5 ecm3 roztworu amoniaku zobojetni¢ roz-
tworem kwasu azotowego, dodac:

dla odezynnika ch.cz. 0,01 mg Cl—,
dla odczynnika cz.d.a. 0,02 mg Cl—,
dla odczynnika cz. 0,05 mg Cl—

1 1 em? roztworu kwasu azotowego, dopeinic
objetos¢c wodg do 20 ecm3, ogrza¢ do wrzenia i po
oziebieniu ponownie dopelni¢ objetos¢ wodg do
25 em?, doda¢ 5 cm? roztworu kwasu azotowego
1 1 em® roztworu azotanu srebra.

5.2.6. Oznaczanie zawartosci fosforanow (PO4* ™)

5.2.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor 10-procen-
towy.

b) Oczynnik A do oznaczania fosforanow, przy-
gotowany wg PN-68/C-04503 p. 2.2.3e).

¢) Alkohol n-butylowy cz.d.a.

d) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony PO4—,
przygotowany wg PN-68/C-06500, w rozciencze-
niu 10 + 990. 1 cm? rozecienczonego roztworu
wzorcowego zawiera 0,01 mg PO .

5.2.6.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
siarczanu zelazawo-amonowego rozpusci¢ w mie-
szaninie 10 e¢m3 wody 1 6 cm?® roztworu kwasu
siarkowego. Do roztworu doda¢ 1 cm? odczynnika
A do oznaczania fosforanow 1 ogrzewacC przez
30 min na tazni wodnej w temperaturze 60 +2°C,

Nastepnie roztwor oziebi¢ do temperatury po-
kojowej, przenies¢ do rozdzielacza i ekstrahowac
blekit molibdenowy 10 cm? alkoholu n-butylo-

wego, a nastepnie ekstrahowaé¢ powtornie 5 cm?
alkoholu n-butylowego. Zabarwione alkoholowe
roztwory potaczyc¢.

Badany siarczan zelazawo-amonowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli zabarwienie warstwy
alkoholowej roztworu badanego nie bedzie inten-
sywniejsze od zabarwienia warstwy alkoholowe]
roztworu porownawczego, przygtowanego rowno-
czesnie i w ten sam sposob co roztwor badany
1 zawierajgcego: 0,50 g badanego siarczanu zela-
Zawo-amonowego oraz:

dla odczynnika ch.cz.

dla odezynnika cz.d.a. — 0,015 mg PO4'
dla odczynnika cz. — 0,03 mg PO,
1 te same ilosci odczynnikow.

— 0,01 mg PO4,

5.2.7. Oznaczanie zawarto§ci manganu (Mn°'")

5.2.7.1. Odczynniki i1 roztwory

a) Nadsiarczan amonowy cz.d.a.

b) Azotan srebra cz.d.a., roztwor 0,1n.

¢) Kwas azotowy (1,4) cz.d.a.

d) Kwas ortofosforowy (1,67) cz.d.a.

e) Mieszanina kwasow przygotowana w na-
stepujgcy sposob: 100 cm?® kwasu azotowego
1 70 em?® kwasu ortofosforowego wla¢ ostroznie,
ciggle mieszajgc, do 830 cm? wody. Mieszaning
ogrza¢ do wrzenia i gotowaé¢ ostroznie przez
10 min, po czym oziebi¢.

f) Roztwor wzorcowy zawierajgcy jony Mn?',
przygotowany wg PN-68/C-06500, w rozciencze-
niu 10 -+ 990. 1 e¢m? rozcienczonego roztworu
wzorcowego zawiera 0,01 mg Mn?'.

5.2.7.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
siarczanu zelazawo-amonowego umiesci¢ w kolbie
pomiarowej pojemnosci 50 cm? 1 rozpuscic
w 30 = 40 cm3 wody i 5 cm? mieszaniny kwasow.
Dopehni¢ objeto$¢ roztworu woda do kreski i do-
kladnie wymieszac.

Nastepnie pobra¢ pipetg 2 cm? tak przygotowa-
nego roztworu (0,04 g preparatu), umiesci¢ w pro-
bowee, doda¢ 25 cm?® wody, 15 cm? mieszaniny
kwasow, 0,2 g nadsiarczanu amonowego i 0,1 cm?
roztworu azotanu srebra. Roztwor wymieszac
i ogrzewa¢ probowke z roztworem przez umiesz-
czenie w zlewce z wrzacg wodg w czasie 10 min,
po czym zawartos¢ probki oziebic.

Badany siarczan zelazawo-amonowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstale zabarwienie
roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze od
zabarwienia roztworu pordéwnawczego, przygoto-
wanego rownoczes$nie i zawierajacego w tej samej
objetosci:

dla odezynnika ch.cz.

dla odczynnika cz.d.a. — 0,006 mg Mn?*",

dla odczynnika cz. — 0,012 mg Mn*",

15 cm? mieszaniny kwasow, 0,2 g nadsiarczanu
amonowego i 0,1 cm? roztworu azotanu srebra.

— 0,006 mg Mn*"',
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5.2.8. Oznaczanie zawarto$ci cynku (Zn*")

5.2.8.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwor 6n i 25-procen-
towy.

b) Nadtlenek wodoru cz.d.a., roztwor 30-pro-

centowy.
c) Octan etylowy cz.d.a.
d) Amoniak cz.d.a., roztwor S-procentowy

1 25-procentowy.

e) Papierki lakmusowe.

f) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor 0,1n.

g) Zelazocyjanek potasowy cz.d.a.,
0,3-procentowy, swiezo przygotowany.

h) Roztwor wzorcowy zawierajgcy jony Zn*',
przygotowany wg PN-68/C-06300, w rozciencze-
niu 10 + 990. 1 cm? rozcienczonego roztworu
wzercowego zawiera 0,01 mg Zn*'.

roztwor

-

5.2.8.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
siarczanu zelazawo-amonowego umiesci¢ w zlewce
pojemnosci 50 c¢cm?® i rozpuscic w 20 cm3 6n roz-
tworu kwasu solnego, doda¢ 0,60 cm? roztworu
nadtlenku wodoru, wymiesza¢, przykry¢ szkiel-
kiem zegarkowym i ogrzewa¢ na lazni wodnej do
roztozenia wody utlenionej.

Roztwér przenies¢ ilosciowo do rozdzielacza po-
jemnosci 100 em?, sptukujgc zlewke 6n roztworem
kwasu solnego i ekstrahowa¢ zelazo porcjami po
10 em? octanu etylu, wytrzagsajac kazdorazowo
przez 2 min tak dlugo, az warstwa kwasowa po-
zostanie bezbarwna.

Bezbarwng warstwe kwasowg przenies¢ do pa-
rownicy 1 odparowa¢ na tazni wodnej do
sucha. Pozostalos¢ przeprazy¢ w temepraturze
500 = 600°C.

Pozostalos¢ po prazeniu rozpuscic ogrzewajgc
w 0,5 ecm3 25-procentowego roztworu kwasu sol-
nego i 5 ecm3® wody, rozcienczy¢ 10 cm? wody
I wytraci¢ pozostale slady zelaza 5 cm? 25-pro-
centowego roztworu amoniaku, przykryc¢ szkiel-
kiem zegarkowym i pozostawi¢ na lazni wodne]
do skoagulowania zelaza, po czym przesaczyc.

Przesgcz odparowa¢ od nadmiaru amoniaku,
zobojetni¢c 0,In roztworem Kkwasu siarkowego,
przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojem-
nosci 50 em? i uzupeini¢ woda do kreski (roz-
twor A).

Nastepnie pobra¢ pipeta 20 em? roztworu (0,4 g
preparatu) umiesci¢c w probowce pojemnosci
30 cm?, doda¢ 1 cm?® 25-procentowego roztworu
kwasu solnego, 0,3 em? roztworu zelazocyjanku
potasowego, wymiesza¢ i natychmiast poréwnac
opalizacje.

Badany siarczan zelazawo-amonowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstata opalizacja
badanego roztworu nie bedzie intensywniejsza od
opalizacji roztworu porownawczego, przygotowa-

nego rownoczesnie i zawierajgcego w tej samej
objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,02 mg Zn?",

dla odczynnika cz.d.a. — 0,04 mg Zn>*",

dla odczynnika cz. — 0,08 mg Zn*",
1 em? 25-procentowego roztworu kwasu solnego

i 0,3 em? roztworu zelazocyjanku potasowego.
5.2.9. Oznaczanie zawarto$ci miedzi (Cu’")

5.2.9.1. Qdczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04538 p. 2.4.

5.2.9.2. Wykonanie oznaczania. Pobra¢ pipeta
o cm? roztworu A (0,1 g preparatu) otrzymanego
wg 5.2.8, doda¢ 10 cm?® wody, przenies¢ ilosciowo
do cylindra pojemnosci 10 cm? z doszlifowanym
korkiem i dalej wykona¢ oznaczanie wg PN-68/
C-04538 wg p. 2.6.1.

Badany siarczan zelazawo-amonowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli powstale zabarwienie
roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze od
zabarwlenia roztworu porownawczego przygoto-
wanego rownoczesnie i zawierajgcego w tej samej
cbjetosci:

— 0,003 mg Cu?",
— 0,005 mg Cu?"’,

dla odczynnika ch.cz.
dla odczynnika cz.d.a.

dla odczynnika cz. — 0,01 mg Cu?'
1 te same ilosci odezynnikow.
n.2.10. Oznaczanie zawartoSci metali alkalicz-

nych i ziem alkalicznych (jako siarczany)

5.2.10.1. Odezynniki 1 roztwory. Siarczek amo-
ncwy, roztwor nie zawierajgcy weglanow, przy -
gotowany wg PN-68/C-06500.

5.2.10.2. Wykonanie oznaczania. 10,00 ¢ bada-
nego siarczanu zelazawo-amonowego rozpuscic
w 100 em?® wody w zlewce pojemnosci 300 cm?
z zaznaczong objetoscig 200 cm?. Do otrzymanego
roztworu dodac¢ roztwor siarczku amonowego,
w ilosci koniecznej do zupelnego wytrgcenia ze-
laza 1 uzupelni¢ wodg objetos¢é do 200 cm?. Po
opadnieciu osadu odsgczy¢ 100 cm?® roztworu (5 ¢
preparatu) do parownicy porcelanowej, przesacz
odparowac na tazni wodnej do sucha, pozostatosc
wysuszy¢ w suszarce, a nastepnie ostroznie wy-
prazy¢ do ustania wydzielania sie dymow soli
amonowych.

Po ochtodzeniu doda¢ trzykrotnie do pozosta-
to$ei 2 =+ 3 cm3? wody, odparowujgc kazdorazowo
na lazni wodnej do sucha.

Pozostatos¢ rozpusci¢ w 20 cm3 gorgcej wody,
roztwor przesgczy¢é do parownicy platynowe]
uprzednio wyprazonej do stalej masy i zwazone]
z dokladnoscig do 0,0002 g, odparowa¢ do sucha
i ostroznie wyprazy¢ pozostatos¢ w temperaturze
600 = 700°C do stalej masy.
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Badany siarczan zelazawo-amonowy odpowiada
wymaganiom normy jezeli masa wyprazonej po-
zostalosci nie przekroczy:

dla odczynnika ch.cz. — 2,5 mg,
dla odczynnika cz.d.a. — 5 mg,
dla odczynnika cz. — 10 mg.

W razie koniecznosci do wyniku oznaczania na-
lezy wprowadzi¢ poprawke na zawarto$¢ metali
alkalicznych i ziem alkalicznych w stosowanych
ilosciach  odczynnikéw. Poprawke te nalezy
uprzednio oznaczy¢ wykonujgc probe kontrolna.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-73/6191-109

1. Istotne zmiany w stosunku do ZN-54/MPCh/05-424

a) wprowadzono gat. ch.cz.,

b) zmieniono metody oznaczania zawartosci: chlorkéow,
siarczandw, miedzi i cynku,

¢) dostosowano metody badan do Zalecenia miedzy-
narodowego RWPG PC 1736-69.

Dotychczas obowigzujgca ZN-54/MPCh/05-424 zostaje
uniewazniona.

2. Zalecenia miedzynarodowe
RWPG PC 1736-69 Peaxtusnl. AMMOHHI — Xele30 cepHO-
KACIBIR,



