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N O R M A B R A N ŻOWA BN-88 
WYROBY Odczynniki 6191-18 

PRZEMYSŁU -
CHEMICZNEGO Chlorek manganawy Zamiast 

czterowodny . BN-77/619H8 

Grupa katalogowa 1051 

1. WSTĘP cZ.d.a. - czysty do ana lizy, 
cz. - czysty. 

Przedmiotem nQrmy jest chlorek manganawy sto
sowa ny jako odczynnik chemiczny. Chlorek mangana
wy ma: 

2.2. Przykład oznaczenia chlorku -manganawego czte
rowodnego czystego do analizy: 

CHLOREK MANGANAWY CZTEROWODNY cZ.d.a. 

a) wzór chemiczny MnCb . 4H20, ... 
BN-88/6191-18 

b) masę molową 197,92 g/mol. 
3. WYMAGANIA 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. Podział. W za leżności od zawartości zanieczysz
czeń, rozrÓŻnia się dwa gatunki chlorku manganawego 
czterowodnego, oznaczone: 

3.1. Wymagania ogólne. Chlorek manganawy cztero
wodny powinien być krystalicznym proszkiem barwy 
słaboróżowej, rozpływającym się na powietrzu, łatwo 
rozpuszczalnym w wodzie i a lkoholu etylowym. 

3.2. Wymagania chemiczne - wg tabl. I. 

Tablica l 

Wymagania 
Gatunki 

cZ.d.a. cz. 

a) Zawartość chlorku manga'nawego czterówodnego (MnC!, . 4H,O), %(m/m), 
me mniej niż 99,0 98,0 

b) Substancji nierozpuszczalnych w wodzie, %(m/m) , me więcej niz 0,005 {l,01 
cJ Odczyn pH 5%(m/m) roztworu, w granicach' 4,0 -;- 6,0 me normalizuje 
d) Siarczanów (SO~-) , %(m/ m) ,. nie więcej niż 0,005 0,02 
e) Substancji redukujących KMnO. (jako O,), %(m/m), me więcej niż 0,0005 0,001 
f) Niklu (Ni'+), %(m/ m), me więcej niż 0,002 me normalizuje 
g) Żelaza (Fe'+), %(m/m), 

. . . 
ni ż 0,0005 0,002 me więcej 

h) Olowiu (Pb'+), %(m/m), nie więcej niż 0,0005 0,001 
i) Miedzi (Cu'+), %(m/m) , nie więcej niż 0,0005 0,001 
j) Kadmu (Cd'), %(m/m), nie więcej ni ż 0,005 me normalizuje 
k) (ynk u (Zn'), %(m/m), 

. . . 
niż 0,005 0,Q2 me więcej 

I) Suma zawartości sodu, potasu, wapnia i magnezu (Na+ + K+ + Ca' + + 'Mg'+), 
%(m/m), 

. . . 
niż 0,Q2 0,06 nie więcej -
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

4.1. Wytyczne ogólne. Chlorek manganawy cztero-
wodny należy pakować , zna kować, przechowywać 

transportować zgodnie z PN-87/C-8000 \. 
4.2. Pakowanie 
4.2.1. Opakowania jednostkowe 
a) Słoje ze szkła brunatnego typu PO Ch wg BN-84/ 

6833-23, zall)~kane nakrętką z tworzywa · sztucznego 
wg BN-7.3/6419-02 wyłożoną podkładką polietylenową 
lub inną chemicznie odporną wg BN-71/6419-03. Na
krętki dodatkowo zabezpieczone taśmą samoprzylepną 
wg BN-73/64 I 9~04 lub pierścieniami termokurczliwymi. 

. Masa netto: 100, 250, 500, 1000 g. 
b) Worki z folii polietylenowej wg BN-84/6414-06. 
Masa netto: 35 i 50 kg. 
Dopuszcza się inny rodzaj i wie lk ość opakowan ia 

jednostkowego po uprzednim J,lzgodnieniu z odbiorcą, 
jeżeli zabezpiecza jakość produktu w sposób ni e gorszy 
od wyżej wymienionych. opakowań i ma wymiary zgod
ne z PN-78/ 0-79021 . 

4.2.2 .. Znakowanie opakowań jednostkowych należy 
wykonać zgodnie z PN-87 I C-8000 1 p. 2.8.3. . 

Chlorek manganawy czterowodny ni e podlega prze
pisom znakowania odnoszącym się do substancj i nie
bezpiecznych. 

4.2.3. Opakowania transportowe 
4.2.3.1. Opakowania transportowe dla słoi stanowią 

skrzynki dreyvniane zamknięte wg BN-6317161-06 lub 
palety skrzynkowe z drutu typu UJC, odporne na na
rażenia mechaniczne sprawdzone wg PN-86/0-79 I 00 

• odpowiednio dla grupy 2, klasy A , odmiany a ' i ro
dzaju Z. Pojedyncze słoj e należy zabezpieczyć pr2ed 
rozbiciem ' materiałem amortyzującym np. folią pęche
rzykową "pneumopek" lub innym podobnym i układać 
w pozycji stojącej w skrzynkach w jednej warstwie. 

4.2.3.2. Opakowania tr .. nsportowe dla worków z folii 
polietylenowej stanowią bębny zwijane z tektury wzmoc
nione obręczami metalowymi, z dnami i wiekami z two
rzywa drewnianego , pojemności 35 i 50 I, wysokości 
325 + 10 mm lub 450 ±1O mm i średnicy 397 ±5 mm 
lub beczki drewniane wg PN-7610-7935 I odporne na 
narażenia mechaniczne sprawdzone wg PN-86/0~79 100 
odpowied ni o dla grupy 2, klasy' B, odmiany b i I ro
dzaju x. 

Dopuszcza się inny rodzaj i wielkość opakowania 
transportowego po uprzednim uzgodnieniu z odbiorcą 
i przewoźnikiem oraz jeżeli zabezpiecza jakość pro
duktu w sposób ni e gorszy od wyżej wymieńionych 

opakowań i ma . wymiary zgodne z PN-78/0-79021. 
4.2.4. ZnakowIlnie opakowań transportowych należy 

wykonać zgodnie z PN-87/C-8000 l p. 2.8.4, umieszcza
jąc dodatkowo: 

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

b) dopuszczalną l iczbę warstw składowania i ładowa
nia. 

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

we należy formować mi paletach o wymiarach 
80.0 X 1200 mm wg PN-81/M-782 16. Ładunek na palecie . 
n~ leży zabezpieczyć przed przesuwaniem się i deforma
cją tak , a by tworzył wraz z paletą zwartą i stabilną 
jednostk~ ładunkową. 

4.3. Przechowywanie. Chlorek manganawy należy 

przecho.wywać w krytych , suchych i dobrze wentylowa
nych pomieszczeniach (temperatura nie powinna być 
wyższa niż 3,O°C, wilgotność nie wyższa niż 50%). 

Dopuszczalna liczba warstw składowania dla beczek 
drewnianych i dla skrzynek wynosi 4, dla pakt skrzyn
kowych z drutu - 3, dla bębnów tekturowych ' - l. 

Okres gwarancji wynosi 2 lata, . Iicząc od daty pro
dukcji. 

4.4. Transport. Chlorek manganawy czterowodny nie 
I ' 

pod lega przepisom transportowymRIDI ADR. Opako-
wany .wg 4.2 można przewozić dowolnym krytym 'środ
kiem transportu, zgodnie z obowiązującymi przepisami 
transportowymi l l. 

Dopuszczaln'a liczba warstw ładowania dla skrzynek 
drewnianych wynosi 4, dla beczek drewnianych - 3, 
dla palet skrzynkowych z drutu -' 2, dla bębnów tektu
rowych - l. 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań 
a) sprawdzanie wymagań ogólnych (3.1), 
b) oznaczanie zawartości chlorku manganawego 

czterowodnego (3.2a), 
c) oznaczenie zawartości substancji nietozpuszczal-

nych w wodzie (3.2b), 
d) oznaczanie odczynu pH 5%(mlm) roztworu (3.2c), 
e) oznaczanie zawartości siarczanów ' (3.2d), 
f) oznaczanie zawartości substancji redukujących 

nadmanga nian potasowy (3.2e), 
g) oznaczanie żawartości niklu (3.2f), kadmu (3.2j), 

cynku (3.2k), 
h) oznaczanie zawartości żelaza (3.2g), ołowiu (3.2h), 

miedzi, 
i) oznacza'nie sumy zawartości sodu, potasu, wapnia 

i magnezu (3.21). 

5.2. Wielkość .partii. ·~artię produktu opakowanego 
stanowi najwyżej 500 kg chlorku manganawego czterO-, 
wodnego. 

• 
5.3. Pobieranie próbek. Próbki odczynnika w gatunku 

cZ.d.a. należy pobierać zgodnie z PN-70IC-80047, nato
miast próbki odczynnika w gatunku cz. - zgodnie 
'L PN-67/C-04500. Z pnedstawionej do badań partii 
należy wylosować na ślepo opakowania w ilości poda
nej w tabl. 2. Z każdego wylosowar1ego opakowania 
należy pobrać co najmniej 2 próbki , pierwotne. Naj
mniejsza wielkość próbki pierwotnej powinna wynosić 
100 g, natomiast wielkość średniej próbki laboratoryj
nej powinna wynosić 500 g. 

11 p,ll rz Informacje do(latkowe p. 3. 



BN-88/ 6 191-1 8 3 

Tablica 2 

Liczba opakowań jedn os lko-
Liczba próbek jednos tkowych 

wyc h w partii 

do 15 5 
16 25 7 

26 -:- 63 8 
64 160 9 

po nad 160 10 

5.4: Opis badań 
5.4.1. Wytyczne ogólne. Podczas a nal izy, jeże li nie za

znaczono inaczej , na l eży s t osować wyłącznie odczynniki 
w . ga tunku cZ.d .a . o raz wodę des ty l owaną lub wodę 
o ró wnoważnej c zys t ośc i . . ' 

5.4.2. Sprawdzanie wymagań ogólnych. Ocenić wizua l
nie pos tać i ba rwę próbki chlo rku ma nga na wego 
czterowodnego wg PN-8 1 / C-O 1055 P: 2. 1. i i 2.1. 2, roz
puszcza ln ość okreś li ć wg PN-8I1C-OI055 p . 2.2. 

5.4.3. Oznaczanie zawartości chlorku manganawego 
czterowodnego 

5.4.3.1. Zasada metody po lega na ko mpleksometrycz
nym mia reczkowaniu jo nów Mn2+ we rse nia nem dwuso
dowym. Ma nga n reaguje z werse nia nem d wusodo wym 
w stos unku mo la rn ym l : l. Koniec mia reczko wa nia 
oznacza s i ę za pomocą miesza nin y wskaźnik owej cze rni 
erioch ro mo wej T , 

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory 
a) C hl o rowodorek hyd ro ksy loa miny, roztwó r 

1O%(m/ m), przygo towa ny wg PN-8 \ /C-06500 p. 2.2. 32, 
b) Roztwór bu forowy I, przygotowa ny wg PN-82/ 

C-04950 p. 2.4.3, 
c) Wersenia n dwusodowy, roztwó r mianowa ny 

o c (di-Na-EOT A) = 0,05 mol/ l, przygo to wa ny wg 
PN-82/ C-049S0 p. 2.5b). 

d) Błę kit metylotymolo wy, miesza nina wskaźnikowa, 

przygotowa na wg PN-8 \ / C-06501 p. 2.6.5 lub czerń 

erioch ro mo wa T , mi esza nina wskaźnikowa , przygo to
wa na wg PN-8 1/C-0650\ p. 2.6.9. 

5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Odważyć ok oło 0,3 g 
pró bki chlo rku ma nga nawego czterowodnego z dokład

nością do ±O,0002 g, przeni eść do kolby stożkowej p~

j emnośc i 250 mI , rozpuśc i ć w 50 mI wody i wykonać 

oznacza nie zgodnie z PN-82/ C-04950 p. 2.6.12. 
5.4.3.4. Obliczanie wyników oznaczania. Za wartość 

chl o rku ma nganawego czterowod nego (X I) o bliczyć 

w %(m/ m) wg wzo ru 

VI . 0,009895 . 100 

w ktMym: 
VI obję tość roztwo ru we rsenia nu dwusodo

wego o c(di-Na-EO TA) = 0,0500 mo l/ l 
zużytego do mia reczkowania , mI , 
masa odważk i pró bki chlo rku ma nga-

0,009 895 
nawego czterowodnego, ' g, 
i l ość chlo rku ma nga nawego czterowod
ncgo odpowi a daJ~ca \ mI roztworu wer-
senia nu dwusodowego o c (di-Na
-EO T A) = 0,0500 mo l/ I, g/ mI. 

5.4.3.5. Wynik końcowy oznaczania . Za wynik końco
wy oznaczania na l eży przyjąć śred n ią a rytmetyczną wy
ników dwóch równo ległych oznaczań. Różnica między 

wy nik a mi oznaczań nie powinna być więk sza niż 0,3 % . 
5.4.4. Oznaczania zawartości substancji nierozpusz

czalnych w wodzie. Odważyć 50 g próbki chlo rku ma n
ga nawego czterowodnego, z dokładnośc ią do 0,01 g, 
rozpuścić w 500 mI wody i wykonać oznaczanie wg 
PN-54/C-04517 . 

Pró bka chlorku manganawego odpowiada wymaga
ni o m normy, j eże li masa nierozpuszczonej pozostałości 
nie przekracza : . 

d la ga tunku cZ .d. a . - 2,5 mg, 
dla ga tunku cz. - 5 mg. 
2.4.5. Oznaczanie odczynu pH 5%(m/ m) roztworu -

wykon ać wg PN-77/C-04963 p. 2.2. 
5.4.6. Oznaczanie zawartości siarczanów 
5.4.6.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-82/C-04519 

p. 2. 3.1. 
5.4.6.2. Wykonanie oznaczania. Odważyć J g próbk i 

chlorku ma nganawego czterowodnego dla ga tunku 
cZ.d.a. lub 0,5 g dl a ' gatun ku cz. ' z dokładnością do 
0,01 g i rozpuśc i ć w 15 mi wody. Wykonać oznaczanie 
wg PN-82/ C-0451 9 p. 2.3.2. Na leży wykonać d wa rów
n o l egłe oznaczania . Próbka chlo rku manga nawego 
cztero wodnego odpowiada wymaga niom normy, jeżeli 
zmę tni e ni e pows ta łe po 30 min w roztwo rze badany m 
jes t mniejsze lub rów ne zmę.tnien i u roztworu zawierają
cego w tej sa mcj objętośc i te same ilości odczyn ników 
o raz: 

d la odczynnika cZ.d. a. - 0,05 mg SO~- , 

dla odczynni ka cz. - O, \ mg SO ~- . 

5.4.7. Oznaczanie zawartości substancji redukujących 

. nadmanganian potasowy (jako O 2) 

5.4.7.1. Zasada metody. Nad manganian potasowy ma 
zdo ln ości utleniania niektó ryc h związków w środowi s

ku kwaśnym , redukując s i ę .do jo nów Mn 2+. 
Koniec reakcj i rozpoznaje s i ę pojawieniem różowego 

za ba rwienia nie za nik ającego przh l min . 
5.4.7.2 .• Odczynniki i roztwory 
a) Kwas ortofosforowy, p(HJP0 4) = 1,7 g/ m!. 
b) Kwas siarkowy, p ( H 2S0 4) = 1,84 g/m!. 
c) Nadma nga nia n potasowy, roztwór mian owany 

o c ( _I KM n04) = O, I mol/ l, przygotowany wg PN-811 
5 

C-045 30/ 02 p. 2.9 . 

5.4.7.3. Przygotowanie próbki do oznaczania. Odwa
żyć ok oło 16 g próbki chlork u ma nganawego cztero
wodnego z do kładn ośc ią do 0,0 I g, przenieść do kolby 
s tożk owej poj emnośc i 500 mi , rozpuśc ić w 200 mi prze
gotowa nej i ostudzo nej wody, dodać 3 mI kwasu siarko
wego i 3 mI kwas u o rtofosforowego. 

5.4.7.4. Wykonanie oznaczania. Prób kę przygotowa
ną wg 5.4.7. 3 miareczk ować mia nowanym roztworem 
nadma ngania nu potaso wego do wys tą pi e n ia słabo różo

wego zaba rwienia roztwo ru n ie za n ikającego w ciągu 
I min . Ró wn o legle z oznacza niem na leży wy~onać ślepą 

próbę . Odmierzyć do ko lby s tożkowej pojemn ości 

500 mI 200 mI przego towa nej i ostudzonej wody . do-
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dać 3 mI kwasu sia rk owego i 3 mI kwasu o[(ofosforo
wego i dalej postępować jak z próbką przygotowaną 
wg 5.4.7. 3. 

5.4.7.5. Obliczanie wyników oznaczania.. Za wa rtość 
substancji redukujących nadmangania n potasowy 
w prze liczeni u na O 2 (X 2) obliczyć w %(m/m) wg wzoru 

( h - V 2) • 0,0008 . 100 
(2) 

w którym: 
V] - objętość roztwo ru nadmanganianu pota-

sQ\vego o c (_1- KMn04) . 0,1000 molll , 
5 

7 l Ży tego do miareczkowa nia pró bki przy
gotowanej wg 5.4.7.3 , mI, 

V2 - objętość roztwo ru nadmanganianu pota-

sowego o c (_1- KMn04) = 0,1000 mol/ I 
5 

zużytego do miareczkowa wania próby śle
pej, mI, 

m2 - masa odważki próbki chlorku mangana
wego czterowodnego, g, 

0,0008 - il ość tl enu odpowiadająca 1 mI roz
tworu nadmanganianu potasowego o 

c( + KMn04) = 0,1000 mol/I , g/mI. 
~ 

5.4.7.6. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik k ońco

wy oznaczan ia należy przyjąć średnią arytmetyczną wy
ników dw6ch równoległych oznaczań. Różnica między 
wyn'ik ami oznaczań nie powinna przekraczać 20% wy
niku niższego. 

5.4.8. Oznaczanie zawartości niklu, kadmu i cynku 

5.4.8.1. Zasada metody. Nikiel, kadm i cynk oznacza 
s i ę ' m etodą płomien i owej abso rpcyjnej spektrometrii 
atomowej bezpośrednio z roztworu próbki chlorku 
ma ngana wego czterowod nego. 

5.4.8.2. Odczynniki i roztwory 
a ) Kwas azotowy spektralnie cz., roztwó r (1+ I). 
b) Roztwó r wzorcowy podstawo wy cynku (Zn 2+), 

przygotowany wg PN-8 1/C-06503 p. 2.2.1.23, I mI 
wzorcowego roz tworu podstawowego cynku zawiera 
I . 10-l g Zn 2+ . 

c) Roztwó r wzorcowy podsta wowy kadmu (Cd 2+), 
przygotowany wg PN-81 / C-06503 p. 2.2.1.34, I mI 
wzorcowego roztworu podsta wowego kadmu zawiera 
I . . lO-l g Cd 2+. 

d) Roztwór wzorcowy podstawowy niklu (Ni 2+), przy
got0':Vany wg PN-8I/C~06503 p. 2.2 .1.44b), I mI wzor
cowego roztworu pods tawowego niklu zawiera 
I . . 10-3 g Ni2+. 

e) Roztwór wzorcowy roboczy. Do kolby pomiaro
wej pojemnośc i 100 mI odmie rzyć po 1,0 mI roztworów 
wg 5.4.8 .2b), c) i d), dopełnić do kreski i wymieszać. 
I mI wzorcowego roztworu roboczego za wiera po 
I . lO-s g jonów Zn 2+, Cd 2+ i Ni 2+. 

5.4.8.3. Aparatura i przyrządy 
a) Spektrometr do absorpcji atomowej z ko mplet

nym wyposażeniem. 
b) La mpy: cynkowa, kadmowa i niklowa z katoda

mi wnękowymi. 
5.4.8.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie należy 

wykonać w płomieniu acetylenowo-powietrznym , 
w optymalnych warunkach usta lonych dla stosowanego 
aparatu. Absorbancję cynku na l eży mierzyć przy dłu
gości fali 213,9 nm, kadmu - 228,8 nm, ni klu -
232,0 nm. Przyrząd do pom iaru należy przygotować 

zgodnie z instrukcją obsługi. 

5.4.85. Przygotowanie próbki do oznaczania. Odwa
żyć około I g próbki chlo rku manga nawego czterowod
nego z dokładnością do 0,01 g, przenieść do kolby po
miarowej pojemności 100 mI, rozpuścić w wodzie , do
dać I mI roztworu kwasu azotowego, dopełnić do kres
ki i wymieszać. 

5.4.8.6. Przygotowanie skali wzorców i sporządzanie 
krzywych wzorcowych. Do sześciu kolb pomiarowych 
pojemności 100 mI odmierzyć ko lejno : O; 0,5; 1,0; 2,0; 
4,0; 6,0 mI roztworu wzorcowego roboczego wg 
5.4.8.2e), dopełnić do kresk i i wymieszać. Stęże nia po
szczególnych jonów w przygoto wanej skali wzorców 
wynoszą: O; 0,5 . 10-7; I· 10-7; 2· 10-7; 4· 10-7; 

6 . 10-7 g/mI. Zmierzyć absorbancję kadmu: niklu i cyn
ku w przygotowanej skali wzorców w warunkach po
danych w p. 5.4.8.4, a z uzyskanych wyników s porzą
dzić krzywe wzorcowe, odkładając na osi odciętych 

stężeni a w g/mI, a · na osi rzędnych odpowiadające im 
wielkości absorbancji. 

5.4.8.7. Wykonanie oznaczania. Zmierzyć absorbancję 
kadmu, niklu i cynku w roztworze przygotowanym wg 
5:4.8.5 w warunkach podanych w 5.4.8.4, a z krzywych 
wzorcowych odczytać stężenia kadmu , niklu i cynku. 

5.4.8.8. Obliczanie wyników oznaczania. Za wa rtość 
kadmu (X3), niklu (X4) , cynku (Xs) obliczyć w % (m/m) 

wg wzoru 

• 
(3) 

w którym : 
stężenie odpowiednio kadmu , niklu i cynk u 
odczytane'z krzywych wzorcowych , g/mI , 
objętość roztworu przygotowanego wg 
5.4.8.5, mI , 

m3 masa odważki próbki chlorku manganawe
go czterowodnego, g. 

5.4.8.9. Wynik ko~cowy oznaczania. Za wynik końco
wy oznaczania należy przyjąć średnią a rytmetyczną wy
ników ówóch równoległych oznaczań. Różnica między 
wynikami nie powinna pr.zekraczać 20% wyniku n iż

szego. 
5.4.9. Oznaczanie zawartości żelaza, miedzi i ołowiu 
5.4.9.1. Zasada metody. Oznacza nie żelaza , miedzi 

i ołowiu wykonuje się metodą płomieniowej absorpcyj
nej spektrometrii atomowej, po uprzednim oddzieleniu 
matrycy manganowej i zagęszczeniu ś ladów żelaza, mie
dzi i ołowiu na węglu aktywnym. 
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5.4.9.2. Odczynniki i roztwory 
a) Węgie l aktywny. 
b) Amoniak , roztwór o c(NH40H) = 0,1 mol/l. 
c) Ksantogenian potasowy, roztwór 2,4%(m/m). 
d) Kwas azotowy spektralnie cz. , p(HN0 3) = 
1,4 g/mI. 

ej Kwas azotowy spektra ln ie cz. , roztwór (1+3) . 
O Roztwór wzorcowy podstawowy miedzi (Cu 2+), 

przygotowany wg PN-81 /C-06503 p . 2.2 .1.34, I mi 
wzorco wego roztworu podstawowego m ied zi zawiera 
I . 10-3 g Cu 2+. 

g) Roztwór wzorcowy podstawowy ołowiu (Pb2+), 
przygotowany wg PN-81/C-06503 p . 2 .2.1 :46b), I mi 
wzorcowego roztworu podstawowego ołowiu za wie ra 
l . 10-3 g Pb 2+. 

h) Roztwór wzorco wy podstawowy żelaza (Fe3+), 
przygotowany wg PN-81/C-06503 p . 2.2 .1.75 , J mi 
wzo rcowego roztwo ru podstawowego że laza zawiera 
I . 10-3 g Fe 3+. 

i) Roztwór wzorcowy roboczy. Do kolby pomiaro
wej pojemnoś ci 100 mi odmierzyć po 1,0 mi roztworów 
5.4.9 .20, g), h), dopełnić do kreski i wym i eszać. I mi 
wzorcowego roztworu roboczego zawiera po I . lO-s g 
jonów Cu 2+, Pb 2+ i Fe 3+. 

5.4.9.3. Aparatura i przyrządy 
a) Spektrometr do absorpcji atomowej z komplet

nym wyposażeniem . 

b) Lampy: miedzio wa , ołowi owa i żelazowa z kato
dami wnękowymi . 

c) Pehametr. \ 

5.4.9.4. Warunki fotometrowania wg 5.4.8.4. Ab-
sorbancję że l aza należy mierzyć przy długości fali 
248,3 nm, miedzi - 324,7 nm, ołowiu 217 lub 
283 ,3 nm. 

5.4.9.5. Przygotowanie próbki tlooznaczania. Odwa
żyć około 5 g próbki chlorku manganawego czterowod
nego z dokładnością do 0,0 l g, przenieść do zlewki 
poj emności 150 mi , rozpuśc ić w 80 mi wody , dopro
wadzić odczyn roztworu amoniakiem do pH 6,5 -;- 7,0 , 
sprawdzając pehametrem, na stępnie dodać 5 mI roztwo
ru ksantogenianu potasowego. Zawartość zlewki wy
mieszać i pozostawić na około 20 min, po czym roz
twó r próbki przesączyć przy użyciu pompki próżn i owej 

przez wa rstwę filtracyjną przygotowaną w następujący 
sposób: odważyć 0,5 g węgla aktywnego z dokładnością 
do 0,01 g, przenieść do ko lby pomiarowej poj emności 

100 mi , dopełnić do kreski i ciągle mies zać, uniemożli

wiając opadanie zawiesiny . ' Następnie na dno tygla do 
sączen i a z wkładką ze sz k ła spiekanego P-4 średnicy 
2,5 -;- 3,0 cm położyć krążek bibuły, następnie odpipe
tować na ten krążek 10 mI zawiesiny węgla aktywnego 
i odsączyć wodę przy ~życiu po~pki próżniowej . Wy
suszyć są cze k zawierający zagęszczone pierwiastki śla 

dowe p rzez 30 min w temperaturze 110°C. Następnie 
spłukać węgiel z sączka kwasem azotowym (5 .4.9.2e) 
do pa rownicy kwarcowej pojemności 50 mi i odparo
wać do sucha. Dodać I mI kwasu azotowego (5.4 .9 .2d) 
i ponownie odparować d o sucha. Do suchej pozostałoś
ci dodać 10 mI kwasu azotowego (5.4.9 .2e) , ogrzać i od-

sączyć węgiel aktywny od roztworu. Roztwór zachować 
do badania . 

5.4.9.6. Przygotowywanie skali wzorców i sporządza
nie krzywych wzorcowych. Do czterech ko lb pom iaro
wych pojemności J 00 mI odmierzyć ko lejno : 0,5 ; 1,0; 
2,0; 3,0 inl roztworu wzorcowego roboczego (5 .4.9.2i), 
doprowadzić odczyn roztworu amoni a ki em do p H 
6,5 -;- 7,0 sprawdzając pehametrem , n a stępni e dodać 

po 5 m i roztworu ksantogenianu potaso wego, dopeł nić 
do kreski i wymieszać. Dalej postępować wg 5.4.9 .5 . 
Stężenia jonów Fe '+, Cu 2+, Pb2t w przygo to wa nej ska li 
wzorców wynoszą: 0,5 . 10-6; I . 10-6; 2 . 10-6; 3 · 10-6 g/mI. 

Zmierzyć abso rbancję żelaza , miedzi i ołowiu w ta k 
przygotowanych roztworach , a z uzyska nych wyn ików 
sporządzić krzywe wzorcowe wg 5.4.8. 6. 

5.4.9.7. Wykonanie oznaczania. W roztworze przygo
towan ym wg 5.4.9.5 zmierzyć absorbancję żela za , m ie
d zi i ołowiu w warunkach poda nych w 5.4.9.4, a z k rzy
wych wzorcowy h odczyta'ć stężenia żelaza, m iedzi 

i ołowiu. 

5.4.9.8. Obliczanie , wyników 
żelaza (X6), miedzi (X7) 

oznaczania . Zawa rtość 

ołowiu (X8) obli czyć 

w %(m/m) wg wzoru 

a4, S,6' Vs ' 100 
(4) 

w którym : 
a4, S, 6 - - tężenie odpowi ednio żelaza , miedzi i oło

wiu odczytane z krzywych wzo rcowyc h, 
g/mi, 

Vs objętość roztworu przygotowanego wg 
5.4.9.5, mi, 

m4 - masa odważki próbki chlorku man ga nawe
go czterowodnego, g. 

5.4.9.9. Wynik końcowy oznaczania. Za wy nik końco

wy oznaczania należy przyjąć średnią arytmetyczną wy- . 
ników dwóch równo l egłych oznaczań . Różnica między 

wynikami nie powinna przekraczać ' 20% wyniku n i ż

szego . 

5.4.10. Oznaczanie sumy zawartośći sodu, potasu, 
wapnia i magnezu 

5.4.10.1. Zasada metody. Sód, potas , wapń i magnez 
oznacza się metodą płomieniowej absorpcyjnej spektro
metri i atomowej bezpośrednio z roztworu próbki chlo r
ku manganowego czterowodnego. 

5.4.10.2. Odczynniki i roztwory 
a) Chlorek lantanowy spektralnie cz. , roztwór 

O,4%(m/m), 1,33 g tlenku lantanowego odważonego 
z dokładnością do 0,01 g zwilżyć wodą, dodać 2 mi 
kwasu solnego (5.4.1O.2b), dopełnić do objętoś c i 500 mi 
wymieszać. 

b) Kwas solny spektralnie cz., p(HCI) = 1,19 g/mI. 
c) Nadtlenek wodoru, roztwór 30%(m/ m). 
d) 'Roztwór wzorcowy podstawowy magnezu (Mg2+), 

przygotowany wg PN-8I/C-06503 p. 2.2. ~ .39a), I mi 
wzorcowego roztworu podstawowego magnezu zawiera 
l . 10-3 g Mg. 
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e) Roztwór wzorcowy podstawowy potasu (K+) , 
przygotowany wg PN-81 /C-06503 . p. 2.2.1.49, I mI 
wzorcowego roztworu podstawowego potasu zawiera 
I . 10-' g K +. 

f) Roztwór wzorcowy podstawowy sodu (Na+), przy
gotowany wg PN-8I1C-06503 p. 2.2.1.60. l mI wzorco
wego roztworu podstawowego sodu zawiera 
I . 10-3 g Na+. 

g) Roztwór wzorcowy podstawowy wapnia (Ca 2+), 
przygotowany wg PN -8 1/C-06503 p. 2.2.1.70. I mI 
wzorcowego roztwo ru podstawowego wapnia zawiera 
l . 10-' .g Ca 2+. 

h) l{ v L' WO l \N'L') "L '~' ''' Y roboczy. Do kolby pomiaro
wej pojemności '00 mI od mierzyć po 1,0 mI roztworów 
5.4.10.2d), e), I) i g), dodać 10 mI roztworu chlorku 
lantanowego, dopełnić do kreski i wymieszać. I mI 
wzorcowego roztworu roboczego zawiera po I . 10-5 g 
poszczególnych jonów. 

5.4.10.3. Aparatura i przyrządy 
a) Spektrometr do absorpcji atomowej z komplet

nym wyposażeniem. 
b) Lampy: sodowa, potasowa, wapniowa i magnezo

wa z katodami wnękowymi. 
5.4.10.4. Warunki fotometrowania - wg 5.4.8.4. 
Absorbancję sodu należy mierzyć przy długości fali 

589.0 nm , potasu - 766 ,5 nm, wapnia - 422,7 nm, 
magnezu - 285,2 nm. . ( 

5.4.10.5. Przygotowanie próbki do oznaczania. Odwa-
żyć okoł o I g próbki chlorku manganawego cztero
wodnego z dokładnością do 0,0 I g, przenieść do kolby 
pomi a ro wej poj emnośc i 100 mI, rozpuścić w wodzie, 

~ 

dodać I ml .roztworu kwa su solnego i 0,5 mI nadtlenku 
wodoru , n astępnie wymieszać i dodać 10 mI roztworu 
chlorku lantanowego dopełnić do kreski i wymieszać. 

5.4. I 0.6. Przygotowanie skali wzorców i sporządzanie 
krzywych wzorcowych. D o pięciu kolb pomiarowych 
pojemn ości 100 mI odmierzyć kolejno: O; 1,0; 3,0; 5,0 
i 7,0 mI wzorcowego roztworu roboczego wg 5.4. 1O.2h), 
dodać 40 -7- 50 mI wody, po I mI kwasu solnego i po 
10 mI roztworu chlorku lantano wego, dopełnić do 
kreski i w:,' :n;esz;::ć. Stężer.:a poszczególnych jonów 
w przygotowa nej skali wzorców wynoszą: O, I . 10-7; 

3 . 10-7
; 5 . 10-7 i 7 . 10-7 g/mI. Zmierzyć absorbancję 

sodu, potasu , wapnia i magnezu w przygotowanej skali 
wzorców w warunkach podanych w p. 5.4.10.4, 

a z uzyskanych wyników wykreślić krzywe wzorcowe 
wg 5.4.8.6. 

5.4.10.7. Wykonanie oznaczania. Zmierzyć absorban
cję sodu, potasu, wapnia i magnezu w roztworze przy
gotowanym wg 5.4.10.5 w warunkach podanych 
w 5.4.10.4, a z krzywych wzorcowych odczytać s tęże ni a 
sodu, potasu , wapnia i magnezu . 

5.4.10.8. Obliczanie wyników oznaczania. Zawartość 
sodu, (X9) , potasu (XIO), wapllla (XII) i magnezu (X I2) 
obliczyć w %(m/m) wg wzoru 

a 7, 8. 9 ,10 • V 6 • 100 
X 9, 10, II , 12 (5) 

m 5 

w którym: 
a7, 8,9, 10 - stężenie odpowiednio sodu, potas u, wap

nia i magnezu odczyta ne z krzywych 
wzorcowych, g/mI , 

V6 objętość roztworu przygotowanego wg 
5.4.10 .5, mI, 

m 5 masa odważki próbki chlorku mangan a
wego czterowodnego, g. 

Sumę (X 13 ) zawartości sodu, potasu , wapnia i magne
zu obliczyć w %(m/ m) wg wzoru 

(6) 

5.4.10.9. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik koń
cowy oznaczania na leży przyjąć średnią arytmetyczną 

wyników dwóch równoległych oznaczań. Różnica mię
dzy poszczególnymi wynikami nie powinna przekraczać 
20% wyniku niższego. 

5.5. Ocena wyników badań. Partię chlorku mangana
wego czterowodnego należy uznać za zgodną z wyma
ganiami normy, jeżeli wyniki badań próbki chlorku 
manganawego czterowodnego pobra nej wg 5.3 odpo
wiadają wymaganiom podanym w rozdz. 3. 

5.6. Interpretacja wyników. Przy obliczaniu wyników 
należy stosować zasady interpretacji wg PN-70/ N-02120 
p. 2.3.2 (metoda Z). 

5.7. Zaświadczenie o wynikach badań. Na życzen ie 

odbiorcy do każdej partii chlorku manganawego cztero
wodnego producent jest obowiązany wystawić i przesłać 
odbiorcy zaświadczenie, w którym m .in. należy podać 
wyniki przeprowadzonych badań. 

KONI EC 

In fo rmacje doda tk o we 
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INFORMACJE DODATKOWE 

l. Instytucja opracowująca normę L Przedsiębiorstwo Przemysło
wo-Handlowe .. Polskie Od~zynniki Chemiczne", Gliwice, Zakład Od
czynnik.ów Chemicznych, Lublin. 

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-77/6191-18 
a) wprowadzono oznaczanie- miedzi i ołowiu metodą absorpcji 

atomowej po uprzednim oddzieleniu matrycy manganowej zamiast 
oznaczania metali ciężkich strącanych siarkowodorem w przelicze
niu na ołów , 

b) zmieniono metodę oznaczania zawartości żelaza, 

c) zmieniono metodę oznaczania zawartości sodu, potasu i wap-
nla, 

d) zmieniono metodę oznaczania zawartości niklu, 
e) zaostrzono poziom wymagań dla niklu, cynku i metali alka-

licznych, . 
\ 

f) wprowadzono oznaczanie zawartości magnezu i kadmu. 
3. Normy i dokumenty związane 

PN-81 /C-O 1055 Analiza chemiczna. Wytyczne wykonywania badań 
P -61/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przy

~ gotowywania próbek 
-PN-54/ C-045 17 Chemiczne badania 

nier~zpustczalnych w wodzie w 
PN-82/ C-04519 Analiza chemiczna. 

próby. Oznaczanie substancji 
produktach chemicznych 
Oznaczanie małych zawartości 

siarczanów w bezbarwnych roztworach metodą turbidymetryczną 
PN-81 / C-04530/02 Analiza chemiczna. Przygotowanie titrantów 

(roztworów mianowanych). Roztwory stosowane w miareczkowa
niach utleniająco-redukujących (redoks) 

PN-82/C-04950 Analiza chemiczna. Komplek~ometryczne metody 
oznaczania zawartości kationu głównego składnika 

PN-77/C-04963 Anali'za chemiczna. Oznaczanie pH wodnych roz
tworów produktów chemicznych 

PN-81/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynników 
i roztworów pomocniczych 

PN-81/C-0650 I Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworów 
wskaźników 

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna . Przygotowanie roztworów do 
kolorymetrii i nefelometrii 

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

PN-70/C-80047 Odczynniki. "Wytyczne pobierariia próbek przygo
towania średniej próbki laboratoryjnej 

PN-811M-78216 Palety ładunkowe płaskie jednopłytowe czterowejś-

ciowe bez skrzydeł drewniaJle 800 X 1200 - EUR 
PN-70/N-02120 Zasady zaokrąglania i zap.isywania liczb 
PN-78/0-79021 Opą.kowania. System wymiarowy 
PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. Odporność na narażenia 

mechaniczne. Wymagania i badania 
PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawartością. Znaki 

i znakowanie. Wymagania podstawowe 
PN-76/ 0-79351 Opakowania transportowe drewniane. Beczki 
PN-84/6414-06 OpakO\~ania transportowe z tworzyw sztucznych. 

Worki polietylenowe otwarte płaskie , bez fałd bocznych zgrze
wane 

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

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

BN-73/6419-04 Taśmy samoprzylepne z folii wiskozowej i niepIasty
likowanego polichlorku winylu. Szeregi wymiarowe 

BN-84/6833-23 Opakowania jednostkowe szklane. Słoje typu POCh 
do odczynników chemicznych 

PN-6317161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe z tarcicy do od
. czynników chemicznych 

Ustawa z dnia 15 listopada ł984 L Prawo przewozowe (Dz. U. nr 53. 
poz. 272 z 1984 L) 

Regulamin J'rzedsiębiorstwa Polskie Koleje Państwowe o ładowaniu 
i zabezpieczaniu przesyłek towarowych (Dz. TiZK nr 9. poz. 68 
z 1985 L) 

Przepisy o ł~dowaniu wagonów towarowych - załącznik II do 
umowy o wzajemnym użytkowaniu wagonów towarowych w ko
munikacji międzynarodowej (RIV) (Dz. TiZK nr 15, poz. 119 
z 1981 r~ ) wraz z późniejszymi zmianami 

Zarządzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w spra
wie ładowania samochodów ciężarowych i przyczep (Mon . Pol. 
nr 24, poz. 123 z 1963 r. I nr 35, poz. 250 zl 968 r.) 

4. Symbołe wg SWW 
cZ.d.a. - 1331-11 , 
cz. - 1331-42. 

5. Autor projektu normy - mgr Krystyna Piotrowska-Zub , Przec!
siębiorstwo Przemysłowo-Handlowe "Polskie Odczynniki Chemicz
ne" , Gliwice, :?:akład Odczynników Chemicznych , Lublin. 


