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NORMA BRANZOWA BN-88
WYROBY Odczynniki 6191-18
PRZEMYStLU -
CHEMICZNEGO Chlorek manganawy | Zamast
czterowodny _ ‘
Grupa katalogowa 1051
1. WSTEP cz.d.a. — czysty do analizy,
CZ. — czysty.

Przedmiotem normy jest chlorek manganawy sto-
sowany jako odczynnik chemiczny. Chlorek mangana-
wy ma:

a) wzor chemiczny MnCl; - 4H,0,
b) mas¢ molowg 197,92 g/mol.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Podzial. W zaleznos$ci od zawartos$ci zanieczysz-
czen, rozréznia si¢ dwa gatunki chlorku manganawego

2.2. Przyklad oznaczenia chlorku manganawego czte-
rowodnego czystego do analizy:
CHLOREK MANGANAWY CZTEROWODNY cz.d.a.
BN-88/6191-18

3. WYMAGANIA

3.1, Wymagania ogélne. Chlorek manganawy cztero-
wodny powinien by¢ krystalicznym proszkiem barwy
stabor6zowej, rozptywajacym si¢ na powietrzu, tatwo
rozpuszczalnym w wodzie 1 alkoholu etylowym.

czterowodnego, oznaczone: 3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl. 1.
Tablica 1
Wymapsiia Gatunki
cz.d.a. CZ;

a) Zawarto$¢ chlorku manganawego czterowodnego (MnCly - 4H20), %(m/m),

nie mniej niz 99.0 98,0
b) Substancji nierozpuszczalnych w wodzie, %(m/m), nie wigcej niz 0,005 0,01
¢) Odczyn pH 5%(m/m) roztworu, w granicach 4,0 =+ 6,0 nie normalizuje si¢
d) Siarczanéw (S()ﬁ'). %(m/m), nie wigcej niz 0,005 0,02
¢) Substancji redukujgcych KMnO. (jako 03), %(m/m), nie wigcej niz 0,0005 0,001
f) Niklu (Ni¥"), %(m/m), nie wigcej niz 0,002 nie normalizuje si¢
g) Zelaza (Fe*"), %(m/m), nie wigcej niz 0,0005 0,002
h) Olowiu (Pb?"), %(m/m), nie wigcej niz 0,0005 0,001
i) Miedzi (Cu?"), %(m/m), nie wigce] niz 0,0005 0,001
i) Kadmu (Cd?"), %(m/m), nie wigcej niz 0,005 nie normalizuje si¢
k) Cynku (Zn?"), %(m/m), nie wigcej niz 0,005 0,02
I) Suma zawartosci sodu, potasu, wapnia i magnezu (Na® + K* + Ca?" + Mg?"),

%(m/m), nie wigce] niz 0,02 0,06
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogdlne. Chlorek manganawy cztero-
wodny nalezy pakowaé¢, znakowad, przechoWywaé
1 transportowac¢ zgodnie z PN-87/C-80001.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe

a) Stoje ze szkta brunatnego typu POCh wg BN-84/
6833-23, zamykane nakrg¢tka z tworzywa sztucznego
wg BN-73/6419-02 wylozong podktadka polietylenowa
lub inng chemicznie odporng wg BN-71/6419-03. Na-
kretki dodatkowo zabezpieczone taSma samoprzylepng
wg BN-73/6419-04 lub pierscieniami termokurczliwymi.

Masa netto: 100, 250, 500, 1000 g.

b) Worki z folii polietylenowe] wg BN-84/6414-06.

Masa netto: 35 1 50 kg.

Dopuszcza si¢ inny rodzaj 1 wielko§¢ opakowania
jednostkowego po uprzednim uzgodnieniu z odbiorca,
jezel zabezpiecza jakos$¢ produktu w sposdb nie gorszy
od wyzej wymienionych-opakowan 1 ma wymiary zgod-
ne z PN-78/0-79021. -

4.2.2.. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.3.

Chlorek manganawy czterowodny nie podlega prze-
pisom znakowania odnoszacym si¢ do substancji nie-
bezpiecznych.

4.2.3. Opakowania transportowe

4.2.3.1. Opakowania transportowe dla stoi stanowig
skrzynki drewniane zamkniete wg BN-63/7161-06 lub
palety skrzynkowe z drutu typu UJC, odporne na na-
razenia mechaniczne sprawdzone wg PN-86/0-79100
- odpowiednio dla grupy 2, klasy A, odmiany a'i ro-
dzaju Z. Pojedyncze stoje nalezy zabezpieczy¢ przed
rozbiciem materialem amortyzujacym np. folig pgche-
rzykowa ,pneumopek® lub innym podobnym i uktada¢
w pozycji stojgce] w skrzynkach w jednej warstwie.

4.2.3.2. Opakowania transportowe dla workéw z folii
polietylenowej stanowia b¢bny zwijane z tektury wzmoc-
nionc obr¢czami metalowymi, z dnami i wiekami z two-
rzywa drewnianego, pojemnosci 35 1 50 1, wysokosci
325 +10 mm lub 450 +10 mm i $rednicy 397 £5 mm
lub beczki drewniane wg PN-76/0-79351 odporne na
narazenia mechaniczne sprawdzone wg PN-86/0-79100
odpowiednio dla grupy 2, klasy’ B, odmiany b i ro-
dzaju x.

- Dopuszcza sie inny rodzaj i wielko$¢ opakowania
transportowego po uprzednim uzgodnieniu z odbiorcg
1 przewoznikiem oraz jezeli zabezpiecza jakos¢ pro-
duktu w sposéb nie gorszy od wyzej wymienionych
opakowan i ma wymiary zgodne z PN-78/0-79021.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.4, umieszcza-
jac dodatkowo:

a) znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.1,
2.4.3, 2.4.10, |

b) dopuszczalna liczbe warstw sktadowania i tadowa-
na.

4.2.5. Formowanie jednostek fadunkowych. W przy-
padku stosowania paletyzacji, opakowania transporto-

we nalezy formowa¢ na paletach o wymiarach
800 % 1200 mm wg PN-81/M-78216. Ladunek na palecie
nalezy zabezpieczyé przed przesuwaniem si¢ 1 deforma-
cjag tak, aby tworzyl wraz z paletg zwartg i stabilng
jednostk¢ tadunkowa. '

4.3. Przechowywanie. Chlorek manganawy nalezy
przechowywaé w krytych, suchych i dobrze wentylowa-
nych pomieszczeniach (temperatura nie powinna by¢
wyzsza niz 30°C, wilgotnos$¢ nie wyzsza niz 50%).

Dopuszczalna liczba warstw sktadowania dla beczek
drewnianych i dla skrzynek wynosi 4, dla palet skrzyn-
kowych z drutu — 3, dla b¢gbnéw tekturowych — 1.

Okres gwarancji wynosi 2 lata, liczac od daty pro-
dukcji.

4.4. Transport. Chlorek manganawy czterowodny nie
podlega przepisom transportowym RID/ADR. Opako-
wany wg 4.2 mozna przewozi¢ dowolnym krytym $rod-
kiem transportu, zgodnie z obowigzujacymi przepisami
transportowymi®’,

Dopuszczalna liczba warstw tadowania dla skrzynek
drewnianych wynosi 4, dla beczek drewnianych — 3,
dla palet skrzynkowych z drutu — 2, dla b¢bnow tektu-

rowych — 1.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzanie wymagan ogdlnych (3.1),

b) oznaczanie zawarto$ci chlorku manganawego
czterowodnego (3.2a),

¢) oznaczenie zawartosci substancjl nierozpuszczal-
nych w wodzie (3.2b), /

d) oznaczanie odczynu pH 5%(m/m) roziworu (3.2¢),

e) oznaczanie zawarto$ci siarczanow (3.2d),

f) oznaczanie zawartoSci substancji redukujacych
nadmanganian potasowy (3.2e),

g) oznaczanie zawarto$ci niklu (3.2f), kadmu (3.2j),
cynku (3.2k), ,

h) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2g), otowiu (3.2h),
miedzi,

i) oznaczanie sumy zawartosci sodu, potasu, wapnia
i magnezu (3.2]).

5.2. Wielkos¢ partii. Parti¢ produktu opakowanego
stanow! najwyze) 500 kg chlorku manganawego cztero-
wodnego.

5.3. Pobieranie probek. Probki odczynnika w gatunku
cz.d.a. nalezy pobiera¢ zgodnie z PN-70/C-80047, nato-
miast probki odczynnika w gatunku cz. — zgodnie
7z PN-67/C-04500. 7 przedstawionej do badad partit
nalezy wylosowa¢ na $lepo opakowania w ilo$ci poda-
nej w tabl. 2. Z kazdego wylosowanego opakowanija
nalezy pobra¢ co najmniej 2 prébki pierwotne. Naj-
mniejsza wielko$¢ prébki pierwotnej powinna wynosi¢
100 g, natomiast wielko$¢ $redniej probki laboratoryj-
nej powinna wynosi¢ 500 g.

1) patrz Informacje dodatkowe p. 3.
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g

Tablica 2

Liczba opakowan jednostko-

wych w partii Liczba probek jednostkowych

de 15
16 + 25
26 + 63
64 + 160
ponad 160 1

S O oo 1

5.4. Opis badan

5.4.1. Wytyczne ogélne. Podczas analizy, jezeli nie za-
znaczono inaczej, nalezy stosowac wytacznie odczynniki
w gatunku cz.d.a. oraz wod¢ destylowang lub wodg
0 rownowaznej czystoscli.

5.4.2. Sprawdzanie wymagan ogoélnych. Oceni¢ wizual-
nie postaé 1 barwe probki chlorku manganawego
czterowodnego wg PN-81/C-01055 p. 2.1.1 1 2.1.2, roz-
puszczalno$¢ okresli¢c wg PN-81/C-01055 p. 2.2.

5.4.3. Oznaczanie zawartosci chlorku manganawego
czterowodnego

5.4.3.1. Zasada metody polega na kompleksometrycz-
nym miareczkowaniu jondw Mn?" wersenianem dwuso-
dowym. Mangan reaguje z wersenianem dwusodowym
w stosunku molarnym 1:1. Koniec miareczkowania
oznacza si¢ za pomocg mieszaniny wskaznikowej czerni
ertochromowej T.

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Chlorowodorek hydroksyloaminy, roztwor
10%(m/m), przygotowany wg PN-81/C-06500 p. 2.2.32,

b) Roztw6r buforowy I, przygotowany wg PN-82/
C-04950 p. 2.4.3,

c) Wersenian dwusodowy, roztwor mianowany
o0 ¢(di-Na-EDTA) = 0,05 mol/l, przygotowany wg
PN-82/C-04950 p. 2.5b).

d) Bi¢kit metylotymolowy, mieszanina wskaznikowa,
przygotowana wg PN-81/C-06501 p. 2.6.5 lub czern
ertochromowa T, mieszanina wskaZnikowa. przygoto-
wana wg PN-81/C-06501 p. 2.6.9.

5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto 0,3 g
probki chlorku manganawego czterowodnego z doktad-
noscig do 30,0002 g, przenies¢ do kolby stozkowej pe-
jemnosci 250 ml, rozpusci¢ w 50 ml wody 1 wykonadé
oznaczanie zgodnie z PN-82/C-04950 p. 2.6.12.

5.4.3.4. Obliczanie wynikOw oznaczania. Zawartosc
chlorku manganawego czterowodnego (X1) obliczyé
w %(m/m) wg wzoru

Vi - 0,009895 - 100

X = (1)
mi
w ktorym:

Vi — objetos¢ roztworu wersenianu dwusodo-
wego o ¢(di-Na-EDTA) = 0,0500 mol/I

zuzytego do miareczkowania, ml,
m; — masa odwazki probki chlorku manga-

nawego czterowodnego, g,

0,009895 — ilo$¢ chlorku manganawego czterowod-

nego odpowiadajgca 1 ml roztworu wer-
senianu  dwusodowego o c¢(di-Na-
-EDTA) = 0,0500 mol/l, g/ml.

5.4.3.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyjac Srednig arytmetyczng wy-
nikow dwoch rownolegtych oznaczan. Roznica miedzy
wynikami oznaczan nie powinna by¢ wigksza niz 0,3%.

5.4.4. Oznaczania zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie. Odwazy¢ 50 g probki chlorku man-
ganawego czterowodnego, 7z dokfadnoscig do 0,01 g,
rozpusci¢ w 500 ml wody i1 wykona¢ oznaczanie wg
PN-54/C-04517.

Probka chlorku manganawego odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli masa nierozpuszczonej pozostatosci
nie przekracza:

dla gatunku cz.d.a. — 2,5 mg,
dla gatunku cz. — 5 mg.

2.4.5. Oznaczanie odczynu pH 5%(m/m) roztworu —-
wykona¢ wg PN-77/C-04963 p. 2.2.

5.4.6. Oznaczanie zawartosci siarczanow

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

5.4.6.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 1 g probki
chlorku manganawego czterowodnego dla gatunku
cz.d.a. lub 0,5 g dla gatunku cz." z dokladnoscig do
0,01 g i rozpusci¢ w 15 ml wody. Wykona¢ oznaczanie
wg PN-82/C-04519 p. 2.3.2. Nalezy wykonaé¢ dwa row-
nolegle oznaczania. Probka chlorku manganawego
czterowodnego odpowiada wymaganiom normy, jezeli
zmetnienie powstate po 30 min w roztworze badanym
jest mniejsze lub réwne zmetnieniu roztworu zawieraja-
cego w tej samej objgtosci te same ilosci odczynnikow
oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg SO,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg SOj.

5.4.7. Oznaczanie zawartosci substancji redukujacych
nadmanganian potasowy (jako O))

5.4.7.1. Zasada metody. Nadmanganian potasowy ma
zdolno$ci utleniania niektérych zwigzkéw w Srodowis-
ku kwasnym, redukujgc si¢ do jonéw Mn*".

Koniec reakcji rozpoznaje si¢ pojawieniem rOZowego
zabarwienia nie zanikajgcego przez ! min.

5.4.7.2..Odczynniki i roztwory

a) Kwas ortofosforowy, p(H3PO4) = 1.7 g/ml.

b) Kwas siarkowy, p(H2SO4) = 1.84 g/ml.

c¢) Nadmanganian potasowy, roztwor mianowany

1
0 c(—S-KMnO4) = 0,1 mol/I, przygotowany wg PN-81/
C-04530/02 p. 2.9.

5.4.7.3. Przygotowanie probki do oznaczania. Odwa-
zy¢ okoto 16 g prébki chlorku manganawego cztero-
wodnego z doktadnos$cig do 0,01 g, przenies¢ do kolby
stozkowej pojemnosci 500 ml, rozpusci¢ w 200 ml prze-
gotowanej 1 ostudzonej wody, dodac¢ 3 ml kwasu siarko-
wego 1 3 ml kwasu ortofosforowego.

5.4.7.4. Wykonanie oznaczania. Probke¢ przygotowa-
ng wg 5.4.7.3 miareczkowa¢ mianowanym roztworem
nadmanganianu potasowego do wystapienia stabordzo-
wego zabarwienia roztworu nie zanikajgcego w ciggu
I min. Réwnolegle z oznaczaniem nalezy wykonac Slepg
probg. Odmierzy¢ do kolby stozkowej pojemnosci
500 ml 200 ml przegotowanej 1 ostudzonej wody, do-
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da¢ 3 ml kwasu siarkowego i 3 ml kwasu ortofosforo-
wego 1 dalej postgpowac jak z probkg przygotowang
wg 5.4.7.3.

5.4.7.5. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawartosc
substancji  redukujgcych nadmanganian potasowy
w przeliczeniu na Os (X2) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

(Vs - V) - 0,0008 - 100
X; = (2)

m:

w ktoérym:
Vi — objgtos¢ roztworu nadmanganianu pota-

l ' |
SOWEgLOo 0 c(-g— KMnO4) = (05,1000 mol/l,

7zuzytego do miareczkowania prébki przy-
gotowane] wg 5.4.7.3, ml,
obj¢tos¢ roztworu nadmanganianu pota-

1
SOWEEZOo 0 c(-s— KMnO4) = (,1000 mol/I

zuzytego do miareczkowawania proby Sle-
pej, ml,

masa odwazki probki chlorku mangana-
wego czterowodnego, g,

los¢ tlenu odpowiadajgca ! ml roz-
tworu nadmanganianu potasowego o

m: —

0.0008 —
!
c(—KMn0,) = 0,1000 mol/l, g/ml.

5.4.7.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wy-
nikow dwoch rownolegtych oznaczan. Réznica migdzy
wynikami oznaczan nie powinna przekraczaé 20% wy-
niku nizszego.

5.4.8. Oznaczanie zawartosci niklu, kadmu i cynku

5.4.8.1. Zasada metody. Nikiel, kadm 1 cynk oznacza
si¢ ' metoda ptomieniowej absorpcyjnej spektrometrii
atomowe] bezposrednio z roztworu probki chlorku
manganawego czterowodnego.

5.4.8.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy spektralnie cz., roztwér (1+1).

b) Roztwdér wzorcowy podstawowy cynku (Zn?),
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.23, 1 ml
wzorcowego roztworu podstawowego cynku zawiera
1 + 102 g Zn®.

¢) Roztwor wzorcowy podstawowy kadmu (Cd?"),
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.34, 1 ml
wzorcowego roztworu podstawowego kadmu zawiera
17+ 107 g Cd*.

d) Roztwdr wzorcowy podstawowy niklu (Ni?*), przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.44b), 1 ml wzor-
cowego roztworu podstawowego niklu  zawiera
I - 103 g Ni*,

e) Roztwor wzorcowy roboczy. Do kolby pomiaro-
wej] pojemnosci 100 ml odmierzy¢ po 1,0 ml roztworéow
wg 5.4.8.2b), ¢) i d), dopetni¢ do kreski i wymieszaé.
I ml wzorcowego roztworu roboczego zawiera po
1 - 107 g jonéw Zn?*, Cd* i Ni*,

5.4.8.3. Aparatura i przyrzady
- a) Spektrometr do absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampy: cynkowa, kadmowa 1 niklowa z katoda-
mi wngkowymi.

5.4.8.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym,
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu. Absorbancj¢ cynku nalezy mierzyé przy dlu-
gosci fali 213,9 nm, kadmu — 228.8 nm, niklu —
232,0 nm. Przyrzad do pomiaru nalezy przygotowac
zgodnie z instrukcja obstugi.

5.4.8.5. Przygotowanie prébki do oznaczania. Odwa-
zy¢ okoto 1 g probki chlorku manganawego czterowod-
nego z doktadnoscig do 0,01 g, przenie$s¢ do kolby po-
miarowe] pojemnosci 100 ml, rozpusci¢ w wodzie, do-
da¢ 1 ml roziworu kwasu azotowego, dopetni¢ do kres-
ki 1 wymieszac.

5.4.8.6. Przygotowanie skali wzorcow i sporzadzanie
krzywych wzorcowych. Do szeSciu kolb pomiarowych
pojemnosci 100 ml odmierzy¢ kolejno: 0; 0,5; 1,0; 2,0;
4,0; 6,0 ml roztworu wzorcowego roboczego wg
5.4.8.2e), dopeini¢ do kreski i wymieszaé. Stgzenia po-
szczegdlnych jonéw w przygotowanej skali wzorcow
wynosza: 0; 0,5 - 1077, 1 - 107, 2 - 107; 4 - 107
6 - 107 g/ml. Zmierzyé absorbancje kadmu, niklu i cyn-
ku w przygotowanej skali wzorcow w warunkach po-
danych w p. 5.4.8.4, a z uzyskanych wynikéw sporzg-
dzi¢ krzywe wzorcowe, odkltadajgc na osi odci¢tych
stezenia w g/ml, a na osi rzednych odpowiadajace im
wielkoSci absorbancii.

5.4.8.7. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorbancj¢
kadmu, niklu 1 cynku w roztworze przygotowanym wg
5.4.8.5 w warunkach podanych w 5.4.8.4, a z krzywych
wzorcowych odczyta¢ stezenia kadmu, niklu 1 cynku.

5.4.8.8. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawartosc¢
kadmu (X3), niklu (X4), cynku (Xs) obliczy¢ w %(m/m)
wg Wwzoru -

a1,2,3 ° Vi - 100
X3, 4,5 = (3)
ms
w ktoérym:
ai, 2,3 — stezenie odpowiednio kadmu, niklu 1 cynku

odczytane -z krzywych wzorcowych, g/ml,
Vi — objgto$¢ roztworu przygotowanego wg
5.4.8.5, ml,
m3: — masa odwazki prébki chlorku manganawe-
go czterowodnego, g.
5.4.8.9. Wynik Koncowy oznaczania. Za wynik konco-
Wy oznaczania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wy-
nikow dwoch réwnoleglych oznaczan. Réznica migdzy
wynikami nie powinna przekracza¢ 20% wyniku niz-
SZego.
5.4.9. Oznaczanie zawartoSci zelaza, miedzi i otowiu
5.4.9.1. Zasada metody. Oznaczanie zelaza, miedzi
1 olowiu wykonuje si¢ metodg ptomieniowej absorpcyj-
nej spektrometrii atomowej, po uprzednim oddzieleniu
matrycy manganowe] i zageszczeniu $ladow zelaza, mie-
dzi 1 otowiu na wegglu aktywnym.



BN-88/6191-18 5

5.4.9.2. Odczynniki i roztwory

a) Wegiel aktywny.

b) Amoniak, roztwoér o ¢(NHsOH) = 0,1 mol/l.

c) Ksantogenian potasowy, roztwor 2.4%(m/m).

d) Kwas azotowy spektralnie cz., p(HNO3) =
= 1,4 g/ml. '

"~ e) Kwas azotowy spektralnie cz., roztwor (1+3).

f) Roztwor wzorcowy podstawowy miedzi (Cu??),
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.34, 1 ml
wzorcowego roztworu podstawowego miedzi zawiera
1 - 107 g Cu’.

g) Roztwor wzorcowy podstawowy otowiu (Pb*"),
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.46b), 1 ml
wzorcowego roztworu podstawowego otowiu zawiera
I - 107 g Pb*,

h) Roztwor wzorcowy podstawowy zelaza (Fe't),
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.75, I ml
wzorcowego roztworu podstawowego 7elaza zawiera
I ~ 10~ g Fe*.

1) Roztwor wzorcowy roboczy. Do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 100 ml odmierzy¢ po 1,0 ml roztworow
5.4.9.2f), g), h), dopeini¢ do kreski 1 wymiesza¢. 1 ml
Wzorcowego roztworu roboczego zawiera po 1 - 107 g
jonow Cu®*, Pb** i Fe'™.

5.4.9.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr do absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampy: miedziowa, olowiowa 1 zelazowa z kato-
dami wn¢kowymi.

c) Pehametr. \

5.4.9.4. Warunki fotometrowania — wg 5.4.8.4. Ab-
sorbancj¢ zelaza nalezy mierzy¢ przy dlugosci fahi
248,3 nm, miedzi — 324,7 nm, ctowiu — 217 lub
283,3 nm.

5.4.9.5. Przygotowanie probki do oznaczania. Odwa-
zy¢ okoto 5 g probki chlorku manganawego czterowod-
nego z dokladnos$cig do 0,01 g, przenie$s¢ do zlewki
pojemnosci 150 ml, rozpuscic w 80 ml wody, dopro-
wadzi¢ odczyn roztworu amoniakiem do pH 6.5 + 7,0,
sprawdzajac pehametrem, nast¢gpnie doda¢ 5 ml roztwo-
ru ksantogenianu potasowego. Zawartos¢ zlewki wy-
miesza¢ 1 pozostawi¢ na okoto 20 min, po czym roz-
twor probki przesgczyé przy uzyciu pompki prézniowej
przez warstwg filtracyjng przygotowana w nastgpujacy
sposob: odwazyé 0,5 g wegla aktywnego z doktadnosciag
do 0,01 g, przenies¢ do kolby pomiarowe) pojemnosci
100 ml, dopetni¢ do kreski 1 ciggle mieszaé, uniemozli-
wiajac opadanie zawiesiny. Nastgpnie na dno tygla do
saczenia z wkladkg ze szkla spiekanego P-4 Srednicy
2,5 = 3,0 cm potozy¢ krazek bibuty, nastgpnie odpipe-
towac na ten krazek 10 ml zawiesiny wegla aktywnego
1 odsgczy¢ wodg przy uzyciu pompki prozniowej. Wy-
suszyC saczek zawilerajacy zaggszczone pierwiastki Sla-
dowe przez 30 min w temperaturze 110°C. Nast¢pnie
spltuka¢ wegiel z sgczka kwasem azotowym (5.4.9.2¢)
do parownicy kwarcowej pojemnosci 50 ml i odparo-
wa¢ do sucha. Doda¢ 1 ml kwasu azotowego (5.4.9.2d)
1 ponownie odparowac do sucha. Do suchej pozostatos-
ci doda¢ 10 ml kwasu azotowego (5.4.9.2¢), ogrzac 1 od-

saczyé wegiel aktywny od roztworu. Roztwor zachowal
do badania. :

5.4.9.6. Przygotowywanie skali wzorcow i sporzadza-
nie krzywych wzorcowych. Do czterech kolb pomiaro-
wych pojemnosci 100 ml odmierzy¢ kolejno: 0,5; 1,0;
2,0; 3,0 ml roztworu wzorcowego roboczego (5.4.9.21),
doprowadzi¢ odczyn roztworu amoniakiem do pH
6,5 = 7,0 sprawdzajac pehametrem, nast¢pnie dodac
po 5 ml roztworu ksantogenianu potasowego, dopetnic
do kreski 1 wymieszaé. Dalej postgpowaé wg 5.4.9.5.
Stezenia jonow Fe'*, Cu?®', Pb?" w przygotowanej skali
wzorcow wynoszg: 0,5 - 10% 1 10,2 -10°%3 - 10° g/ml.
Zmierzy¢ absorbancjg zelaza, miedzi 1 otowiu w tak
przygotowanych roztworach, a z uzyskanych wynikow
sporzadzi¢ krzywe wzorcowe wg 5.4.8.6.

5.4.9.7. Wykonanie oznaczania. W roztworze przygo-
towanym wg 5.4.9.5 zmierzy¢ absorbancj¢ zelaza, mie-
dzi 1 otowiu w warunkach podanych w 5.4.9.4, a z krzy-
wych wzorcowyech odczyta¢ stgzenia zelaza, miedzi
1 otowiu.

5.4.9.8. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawartos¢

zelaza (Xs), miedzi (X7) 1 otowiu (X3) obliczy¢
w %(m/m) wg wzoru
as,s 6 - Vs - 100
Xe,7,8 = (4)
mq
w ktorym:
as, s 6 — stezenie odpowiednio zelaza, miedzi i olo-
wiu odczytane 7z krzywych wzorcowych,
g/ml,
Vs — objeto$§¢ roztworu przygotowanego wg
54.9.5, ml,
ms+ — masa odwazki probki chlorku manganawe-

go czterowodnego, g.

5.4.9.9. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyjac §rednia arytmetyczna wy-
nikdow dwoch rownoleglych oznaczan. Roznica migdzy
wynikami nie powinna przekracza¢ 20% wyniku niz-
SZego.

5.4.10. Oznaczanie sumy zawartosci sodu, potasu,
wapnia 1 magnezu

5.4.10.1. Zasada metody. Sod, potas, wapn | magnez
oznacza si¢ metoda ptomicniowe] absorpcyjnej spektro-
metrii atomowej bezposrednio z roztworu probki chlor-
ku manganowego czterowodnego.

5.4.10.2. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek lantanowy spektralnie cz., roztwor
0,4%(m/m), 1,33 g tlenku lantanowego odwazonego
z doktadnoscia do 0,01 g zwilzy¢ wodg, doda¢ 2 ml
kwasu solnego (5.4.10.2b), dopetnié¢ do objetosci 500 ml
1 wymieszac.

b) Kwas solny spektralnie cz., p(HCI) = 1,19 g/mi.

c) Nadtlenek wodoru, roztwor 30%(m/m).

d) Roztwér wzorcowy podstawowy magnezu (Mg?"),
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.39a), 1 ml
wzorcowego roztworu podstawowego magnezu zawiera
1 - 107 g Mg.
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¢) Roztwor wzorcowy podstawowy potasu (KY),
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.49, 1 ml
wzorcowego roztworu podstawowego potasu zawiera
[ - 107 ¢ K"

f) Roztwor wzorcowy podstawowy sodu (Na®), przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.60. 1 ml wzorco-
wego  roztworu  podstawowego  sodu  zawiera
] - 107 g Na'.

¢) Roztwor wzorcowy podstawowy wapnia (Ca®),
przygotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.70. 1 ml
wzorcowego roztworu podstawowego wapnia zawiera
I - 107 ¢

h) Koo wor wzorcowy roboczy. Do kolby pomiaro-
we] pojemnosct '00 ml odmierzy¢ po 1,0 ml roztwordéw
5.4.10.2d), ¢), 1) 1 g), doda¢ 10 ml roztworu chlorku
lantanowego, dopelni¢ do kreski i wymiesza¢. 1 ml
wzorcowego roztworu roboczego zawiera po 1 - 107 g
poszczegdinych jondw.

5.4.10.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr do absorpcji atomowe] z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampy: sodowa, potasowa, wapniowa i magnezo-
wa z katodami wngkowymi.

5.4.10.4. Warunki fotometrowania — wg 5.4.8.4.

Absorbancj¢ sodu nalezy mierzy¢ przy dtugosci fali
589,0 nm, potasu — 766,5 nm, wapnia — 422,7 nm,
magnezu — 285.2 nm.

5.4.10.5. Przygotowanie probki do oznaczania. Odwa-
zy¢ okoto 1 g probki chlorku manganawego cztero-
wodnego z doktadnoScig do 0,01 g, przenies¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 100 ml, rozpusci¢ w wodzie,
doda¢ 1 ml roztworu kwasu solnego i 0,5 ml nadtlenku
wodoru, nastgpnie wymiesza¢ i doda¢ 10 ml roztworu
chlorku lantanowego dopeini¢ do kreski i wymieszac.

5.4.10.6. Przygotowanie skali wzorcow i sporzadzanie
krzywych wzorcowych. Do pigciu kolb pomiarowych
pojemnosct 100 ml odmierzy¢ kolejno: 0; 1,0; 3,0; 5,0
1 7,0 ml wzorcowego roztworu roboczego wg 5.4.10.2h),
doda¢ 40 =+ 50 ml wody, po 1 ml kwasu solnego i po
10 ml roztworu chlorku lantanowego, dopetni¢ do
kreski 1 wymieszal, Stgzenia poszczegdlnych jonow
w przygotowanej skali wzorcow wynosza: 0, 1 - 107,
3-107; 510717107 g/ml. Zmierzy¢ absorbancjg
sodu, potasu, wapnia i magnezu w przygotowane] skali
wzorcOw w warunkach podanych w p. 5.4.10.4,

™ 74
a .

a z uzyskanych wynikéw wykresli¢ krzywe wzorcowe
wg 5.4.8.6.

5.4.10.7. Wykonanie oznaczania. Zmierzy¢ absorban-
cj¢ sodu, potasu, wapnia 1 magnezu w roztworze przy-
gotowanym wg 5.4.10.5 w warunkach podanych
w 5.4.10.4, a z krzywych wzorcowych odczytac stgzenia
sodu, potasu, wapnia I magnezu.

5.4.10.8. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawartosc¢
sodu, (X9), potasu (X10), wapnia (X 1) i magnezu (X12)
obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

ar, 8,9,10 " Ve - 100

Xo,10,11,12 = (5)

ms

w ktorym:

as, s,9,10 — stgzenie odpowiednio sodu, potasu, wap-
nia i magnezu odczytane z krzywych

wzorcowych, g/ml,
Ve — objgto$¢ roztworu przygotowanego wg

5.4.10.5, ml,

ms — masa odwazki prébki chlorku mangana-

wego czterowodnego, g.
Sumg¢ (X3) zawartos$ci sodu, potasu, wapnia 1 magne-
zu obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

X3 = Xo + Xio + X1y +X12_ (6)

5.4.10.9. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyjaé $rednig arytmetyczng
wynikéw dwoch rownolegltych oznaczan. Réznica mig-
dzy poszczegdlnymi wynikami nie powinna przekraczac
20% wyniku nizszego.

' 5.5. Ocena wynikéw badan. Parti¢ chlorku mangana-
wego czterowodnego nalezy uzna¢ za zgodna z wyma-
ganiami normy, jezeli wyniki badan probki chlorku
manganawego czterowodnego pobranej wg 5.3 odpo-
wiadajg wymaganiom podanym w rozdz. 3.

5.6. Interpretacja wynikéw. Przy obliczaniu wynikow
nalezy stosowa¢é zasady interpretacji wg PN-70/N-02120
p. 2.3.2 (metoda Z).

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Na zyczenie
odbiorcy do kazdej partii chlorku manganawego cztero-
wodnego producent jest obowigzany wystawic 1 przestac
odbiorcy zaswiadczenie, w ktorym m.in. nalezy podac
wyniki przeprowadzonych badan.

KONIEZC

Informacje dodatkowe
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme - Przedsigbiorstwo Przemysto-
wo-Handlowe ,Polskie Odczynniki Chemiczne®, Gliwice, Zaktad Od-
czynnikow Chemicznych, Lublin.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-77/6191-18

a) wprowadzono oznaczanie miedzi i olowiu metodg absorpcji
atomowej po uprzednim oddzieleniu matrycy manganowej zamiast
oznaczania metali cigzkich stragcanych siarkowodorem w przelicze-
niu na otow,

b) zmieniono metode oznaczania zawartosci zelaza,

¢) zmieniono metod¢ oznaczania zawarto$ci sodu, potasu i wap-
nia,

d) zmieniono metode oznaczania zawartosci niklu,

e) zaostrzono poziom wymagan dla niklu, cynku i metali alka-
licznych, \

f) wprowadzono oznaczanie zawartosci magnezu i kadmu.

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-81/C-01055 Analiza chemiczna. Wytyczne wykonywania badan
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przy-

gotowywania probek
PN-54/C-04517 Chemiczne badania i proby. Oznaczanie substancji

nierozpuszczalnych w wodzie w produktach chemicznych
PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci

siarczanOw w bezbarwnych roztworach metoda turbidymetryczng
PN-81/C-04530/02 Analiza chemiczna. Przygotowanie titrantéw

(roztworéw mianowanych). Roztwory stosowane w miareczkowa-

niach utleniajaco-redukujacych (redoks)

PN-82/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne metody
oznaczania zawartos$ci kationu gléwnego skladnika

PN-77/C-04963 Analiza chemiczna. Oznaczanie pH wodnych roz-
tworéw produktow chemicznych

PN-81/C-06500 Analiza chemiczna.
1 roztworow pomocniczych
PN-81/C-06501 Analiza chemiczna.
wskaznikow
PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéow do
kolorymetrii i nefelometrii

PN-87/C-80001 Odczynniki i substancje specjalnie czyste. Pakowa-
nie, przechowywanie i transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek i przygo-
towania Sredniej probki laboratoryjnej

Przygotowanie odczynnikdéw

Przygotowanie roztworéw

PN-81/M-78216 Palety tadunkowe ptaskie jednoptytowe czterowejs-
ciowe bez skrzydel drewniane 800 X 1200 — EUR

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-86/0-79100 Opakowania transpcrtowe. Odpornos¢ na narazenia
mechaniczne. Wymagania i badania

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawartoscig. Zl’ldkl
i znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-76/0-79351 Opakowania transportowe drewniane. Beczki

PN-84/6414-06 Opakowania transportowe z tworzyw sztucznych.
Worki polletylenowe otwarte pfaskle bez fatd bocznych zgrze-
wane

PN-73/6419-02 Opakowania z tworzyw sztucznych. Zamkmqua Wy-
magania i badania

BN-71/6419-03 Opakowania z tworzyw sztucznych. Podkladki

BN-73/6419-04 Tasmy samoprzylepne z folii wiskozowej 1 nieplasty-
fikowanego polichlorku winylu. Szeregi wymiarowe

BN-84/6833-23 Opakowania jednostkowe szklane. Stoje typu POCh
do odczynnikéw chemicznych

PN-63/7161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe z tarcicy do od-
czynnikéw chemicznych '

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo przewozowe (Dz. U. nr 53,
poz. 272 z 1984 r.)

Regulamin Przedsigbiorstwa Polskie Koleje Panstwowe o ladowaniu
i zabezpieczaniu przesytek towarowych (Dz. TiZK nr 9, poz. 68
z 1985 r.)

Przepisy o ladowaniu wagondéw towarowych — zafacznik 11 do
umowy o wzajemnym uzytkowaniu wagonéw towarowych w ko-
munikacyi mi¢dzynarodowej (RIV) (Dz. TiZK nr 15, poz. 119
z 1981 r.) wraz z pdOZniejszymi zmianami

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w spra-
wie tadowania samochodéw ci¢zarowych 1 przyczep (Mon. Pol.

nr 24, poz. 123 z 1963 r. i nr 35, poz. 250 z 1968 r.)
4. Symbole wg SWW

cz.d.a. — 1331-11,

cz. — 1331-42.

5. Autor projektu normy — mgr Krystyna Piotrowska-Zub, Przec-
sighiorstwo Przemystowo-Handlowe ,Polskie Odczynniki Chemicz-
ne*, Gliwice, Zaklad Odczynniké4w Chemicznych, Lublin.



