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WYROBY PRZEMYStU
CHEMICZNEGO

NORMA BRANZOWA

Odczynniki

Chlorek zelazawy uwodniony

BN-64
6191-28

Grupa katalogowa X 51

1.1, Przedmiot normy.

1, WSTEP

ny jako odczynnik chemiczny.
Chlorek Zelazawy mas

a/ wzér chemiczny - FeCl,. 4H,0
b/ ciezar czgsteczkowy - 198,83.

1,2, Gatunki. W zaleznoSci od zawartoSci zanieczyszczel rozréznia sie dwa gatuns
ki chlorku zelazawego uwodnionego oznaczane:

cz.d.a. = czysty do analizy,

CZe -~ czysty.

Przedmiotem.normy jest chlorek %elazawy uwodniony stosowa-

1.3, Przykiad oznaczenia chlorku Zalazawego gatunku cz.d.a. :
CHLOREK ZELAZAWY UWODNIONY cz.d.a.

1.4, Normy zwigzane
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PN/C-04511 Odczynniki, Oznaczanie matych zawartosci arsenu

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w
wodzie w produktach chemicznych

PN-58/C-04527 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie azotu w produktacn chemicznych
metoda destylacyjng

PN/C-06500 Odczynniki, Przyrzgqdzanie roztwordéw do kolorymetrii i nefelometrii

PN/C=06501 Odczynniki. Roztwory pomocnicze, mieszaniny i papierki wskazZnikowe sto-
sowane w analizie odczynniké$w nieorganicznych

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

PN/C-80047 Odczynniki, Pobieranie prébek i przygotowanie Sredniej prébki labora-—
toryjnej
2o WYMAGANIA

2.2 Wymagania szczegdiowe

2+1, Wymagania ogélne. Chlorek zelazawy uwodniony powinien mieé postaé drobnych
niebieskozielonych krysztailédw, rozpuszczalnych w wodzie 1 alkoholu; atwo ulatniasie
; 1 jest higroskopijny.

Wymagania

a/ Zawartosé chlorku zelazawego uwodnionego
FeCl, - 4Hé0 %, w granicach

Gatunki
cz.d.a, CZe
997102,0 994105

Naktad wznowiony, uwwzglednia zmiany i poprawki
wprowadzone do dnia 2540 r. (Wyd. 11)

Polskie Odczynniki Chemiczne

Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 1 pazdziernika 1964 r.
joko norma obowigzujgca w zakresie produkcji od dnia 27 stycznia 1965 r.

(Mon. Pol. nr 5/1965 poz. 17)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd.0,65 Nokl.2500+134 Zam. 3566/66 Cena 2t 3,60
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cd. f“mbl cy
Gatunki
Wymagania
cz.dsa, CzZ,
* {

b/ Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych

w wodzie, %, mnajwyzej 0,005 0,01
¢/ Zawartosé zZelaza (F93+}, %, nAjwyzej 0,2 0,3
d/ Zawartosé siarczanéw (S077), %, najwyze 0,01 0,02
e/ Zawartosé azotu ogbdlnego (H) s %, najwyszej 0,001 0,002
£/ Zawartosé cynku (Zn°t), %, najwyzej 0,003 0,01
g/ Zawartos¢é miedzi (Cu?*), %, najwyzej 0,002 0,01
b/ Zewartosé manganu (Mn*) , %, najwyzej 0,005 0,01
i/ Zawartosé metali alkalicznych, wapnia i magne-

zu (w postaci siarczanéw), %, najwyéej 0,05 o
j/ Arsenu (As) , %, najwyzej 0,0005 0,0005

3, PARKOWANTE, ZNAKOWANTE I PRZECHOWYWANIE

!

Chlorek %elazawy uwodniony nalezy pakowaé i znakowaé zgodnie z PN-54/C~80001;ro-
dzaj opakowania wWg p. 2.2 b/ typ leboratoryjny - wypelnione gazem obojetnym, rodzaj
zamkniecia Wg Pe 2.3.1.71. Masa netto: gatunek ¢z.d.a. - 250, 500 i 1000 g.

gatunek cz. - 250, 500 1 1000 g.
Na zyczenie odbiorcy dopuszcza si¢ inny rodzaj i wielkoéc opakowania.

4, BADANTA

4,1, Pobieranie prébek. Prébki naleiy pobieraé¢ zgodnie z PN/C-80047. Masa sSred-
niej prébki laboratoryjnej powinna wynosi¢ co najmniej 200 g

4,2, Rodzaje i wykonanie badan

42,1, Sprawdzanie toZzsamosci. 2 g badanego chlorku zelazawego uwodnionego roz-
puscié¢ w 2 ml wody. Otrzymany roztwér, badany w oddzielnych prébkach, daje nastgpu—
Jjgce reakcje:

a/ po dodaniu roztworu wodorotlenku potasowego wytraca si¢ brudnozielony osad wo-
doxrotlenku Zelazawego;

b/ po dodaniu roztworu Zelazicyjanku potasowego wytraca sie¢ cilemnoniebieski ko-
loidalny osad %elazicyjanku Zelazawo-Zelazowego zwanego big¢kitem Turnbulla;

¢/ po dodeniu roztworu azotanu srebra wytrgca si¢ biaty serowaty osad chlorku sre-
bra, nierozpuszczalny w kwasie azotowym, rozpuszczalny w amoniaku.

4,2,2, Oznsczanie zawartoSci chlorku %elazawego (Fe012 4Hé0)

4,2,2,1, Odeczynniki 1 roztwory

a/ Nadmanganian potasowy c¢z.d.a., roztwér O,1n.
b/ Mieszanina Reinhardta przygotowana wg PN/C-06501,

4e2,2,2, Wykonanie oznaczania. 0,8 ¢ 0,9 g badanego chlorku Zelazawego, odwazo-
nego z doktadnoescig do 0,0002 g, umiescié w kolbie stozkowe] wypeinionej dwutlenkiem
wegla i rozpusScié w wodzie swiefo przegotowane] i wysyconej dwutlenkiem wegla,Do roz-
tworu dodaé¢ 8 ml mieszaniny Reinhardta i miareczkowaé w strumieniu dwutlenku wegla
roztworem nadmanganianu potasowego.



BN-64/6191-28 3

Zawartosé FeCl, . AHQD obliczyé w procentach wg wzoru

-

m m

V = objetosé roztworu nadmanganianu potasowego zuzytego do miareczkowania, ml,
N - normalno8é roztworu nadmanganianu potasowego, :
m - odwazka bedanego chlorku Zelazawego, g,
0,19883 -~ ilo&é chlorku zelazawego uwodnionego odpowiadajaca 1 ml Scisle ‘n roztwo-
ru nadmanganianu potasowego, g. '

4,2.3%, Oznaczanie zawartosci substanc;ji nierozpuszczalnych w wodzie. 60 g bada=-
nego chlorku zelazawego, odwazonego z dokladnoScig do 0,01 g, rozpuscié w zlewce w

300 ml wody zakwaszonej 5 ml kwasu solnego cz.d.a. (1,12) i wykonaé oznaczanie wg
PN=54/C=04517

Badany chlorek zelazawy odpowiada wymaganiom normy, JjeZeli masa wysuszonej poze-
stalosci nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. = 3 mg,
dla odczynnika cZ. - 6 mg.

4,2,4, Oznaczanie zawartosdeci %elaza.(Fe3ﬂ

4,2,4,1, Odczynniki i roztwory

a/ Kwas solny cz.d.a. h,12)‘

b/ Rodanek amonowy cz.d.a.; roztwér 10-procentowy.

¢/ Alkohol izoamylowy cz.d.a.

d/ Roztwdr wzorcowy zawierajgcy jony Fea+, przygotowany wg PN/C-06500 1 rozcien-
czony w stosunku 10:1000. 1 ml rozcieiczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg]!'e}" .

4,2,4,2, Wykonanie oznaczania. 1 g badanego chlorku zelazawego, odwazonego z do-
ktadnoécig do 0,01 g, umiescié w cylindrze pomiarowym pojemnosci 100 ml wypeinionym
dwutlenkiem wegla i rozpuscié w 100 ml wody, wygotowane] w ciggu 2 godz 1 oziebione]
w strumieniu dwutlenku wegla. Nastepnie pobraé pipetg 2 ml otrzymanego roztworu, do-
daé¢ 15 ml wody, 1 ml kwasu solnego i 2 ml roskiworu rodanku amonowego, 5 ml alkoholu
izoamylowego i dobrze wymieszaé.

Badany chlorek zelazawy odpowiada wymaganiom normy, Jjezeli powstale czerwone za-—
barwienie warstwy alkohoiawej badanego roztworu nie bedzie intensywniejsze niZ zabar-
wienie warstwy alkoholowej roztworu poréwnawczego, przygotowanego réwnoczesnie, a za—
wierajacego w tej samej objetosci te same iloSci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. = 0,04 mg Fe3+,
dla odczyﬁnika CZe - 0,06 mg Fe3+.

4,2.5. Oznaczanie zawartoSci =siarczanéw (504-)

4420541 Odczynniki i roztwory

a/ Kwas solny cz.d.8. 1,12.

b/ Kwas azotowy cz.d.a. 1,4.

¢/ Chlorek barowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy -

d/ Woda amoniaksalna .

e/ Weglan sodowy bezwodny czZ.d.a.

£/ Roztwér wzorcowy zawierajgcy jony SO4 » Przygotowany wg PN/C-06500 i rozcieﬁ-
czony w stosunku 10:1000, 1 ml rozcieﬂczonego roztworu wzorcowego zawiera O 01mgﬂo‘.
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4.2.5.2, UWvkonanie cznaczanis, 2 g bacanego chlorku Zelazawego uwodnionego, od-
wazonego z dokiadnoécig do 0,01 g, rozpuscié w 100 ml wody destylowanej, dodaé 2 ml
kwasu azotowego 1 ogrzaé do wrzenia. Roztwér rozcieficzyé woda do objetosci 150 ml,
ciggle mieszajgc, doda¢ 10 ml roztworu amoniaku (0,91) i uzupeinié wodg objetosé roz-
tworu do 200 ml. Po opadnigciu osadu odsgczyé 100 ml roztworu, dodaé 0,5 g bezwodne-
go weglanu sodowego i odparowaé do sucha. Pozostalo$é wysuszyé, nastepnie lekko wy-
prazyé do odpedzenia soli amonowych i rozpuscié w 15 ml wody, a w <razie potrzeby
przesgczyé. Otrzymany roztwér zobojetnié kwasem solnym i wykonaé oznaczanie wg PN-S4/
C=04519. Roztwdér wzorcowy przygotowaé w nastepujgcy sposdb: odparowaé 1 ml kwasu azo-
towego 1 5 ml roztworu amoniaku z 0,5 g bezwodnego wgglanu sodowego i postepowaé da-
lej jak z prébka badangs Do roztwordw pordwnawczych dodaé:

dla odeczynniks cz.d.a. = 0,10 mg SO&-,

dla odczynnika cz. - 0,20 mg SOﬁ'.

4,2,6, Oznaczanie zawartoSci ogdlnego azotu.!N)
4.2.,6.1. Odczynniki i roztwory

a/ Odczynnik Nesslera, prazygotowany wg PN/C-=06501.
b/ Roztwdér wzorcowy zawierajgcy azot, przygotowany wg PN/C-06500 i rozciehczony
w stosunku 10:1000. 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg N,

4,2,6.2, Wykonanie oznaczania. 2 g badanego chlorku Zelazawego, odwazZonego z do=-
kiadnoscig do 0,01 g, rozpuscié w 90 ml wody w kolbie gparatu destylacyjnego i wyko-—

naé oznaczanie wg PN-58/C-04527, p. 2.3 na aparacie B.

Do roztworéw poréwnawczych dodsaé:
dla odczynnika cz.d.as - 0,02 mg N,
dla odczynnika czse - 0,04 mg N.

4.2.7, © je zawartosci c Zn*

4,2,7.,1., Odezynniki i roztwory

a/ Chlorek amonowy cz.d.a.

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

¢/ Kwas azotowy cz.d.a. (l,4).

d/ Amonisk cz.d.a., roztwdér 25-procentowy.

e/ %elazocyjanek potasowy cz.d.a., roztwér 3-procentowy, Swiezo przygotowany.
£/ Roztwér wzorcowy zawierajgcy Jjony Zn2+, przygotowany wg FPN/C-06500 i rozcienh-

czony w stosunku 10:1000, 1 ml rozcieiczonego roztworu wzorcowege zawiera 0,01 mg an"'.

4,2,7.2. Wykonanie ognaczania. 2 g badanego chlorku Zelazawego, odwazZonego z do-
kladnoScig do 0,01 g, rozpuscié¢ w 40 ml wody, dodaé 2,5 ml kwasu azotowego,ogrzaé do
wrzenia i gotowaé przez 2 min. Po ozigbieniu roztworu dodaé 2 g chlorku amonowego i
energicznie mieszajgc, 15 ml roztworu amonisku. Roztwér rozciefczyé wodg do objetos-
ci 80 ml i1 pozostawié na 1 godz do opadnigcia osadu. Po upiywie tego czasu odsgczyé
40 ml roztworu, odparowal 4o objetodci 20 ml, zobojetnié kwasem solnym i dodaé 1 ml
nadmiaru, po czym dodaé 0,3 ml Swiezo przygotowsnego roztworu Zelazocyjenku potaso-
wego 1 vozostawié ns 15 min, '

Badany chlorek Zelazawy odpowiada wymagniom normy, Jjezell powstate zmetnienie w
roztworze badanym nie bedzie intensywniejsze niZz zmetnienie roztworu poréwnawczego,
przygotowanego réwnoczeénie, a zawierajycego w tej samej objetosSci 1 ml kwasu solne-
go, 0,5 ml roztworu Zelazocyjanku potasowego orasz:
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. 3 e ~p p o EF
Cla odczynnike czel.te = 0,05 umg Zn™,

dla odczynnika cz, - 0,1 mg Zn2+.

4,2,8, Oznaczanie zawartosci miedzi !Gu2+}

4,2,8.1, Odczynniki i roztwory

8/ Siarkowodédr.

b/ Ewas solny cz.d.a. (1,12) .

¢/ Kwas azotowy cz.d.a. (1915) s

d/ Amoniak cz.d.8., roztwér 10-procentowy.

e/ Alkohol izoamylowy cZ.

f/ Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy cz.d.a., roztwoér O,1-procentowy.

g/ Roztwdér wzorcowy, zawiersjacy Jony Cu2+, przygotowany wg PN/C-D6500 i rozcieh-

czony w stosunku 10:1000. 1 ml rozciefczonego roztworu wzorcowego zawliera 0,01 mg Cua'!'

4,2,8.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego chlorku Zelazawego, odwaZonego z do=
kiadnoécig do 0,01 g, rozpusdcié w 40 ml wody, doda¢ 2 ml kwasu solnego, 0,5 g cytry-
nianu amonowego i wysycié siarkowodorem. Roztwér pozostawié na 24 godz,nastepnie paw-
staly osad odsgczyé przez bezpopiolowy sgczek i przemyé wodg masycona siarkowodorem.
Sgczek z osadem spopielié, popidit zadaé 2 ml kwasu azotowego, odparowaé do sucha,
zadaé 4 ml kwasu solnego i ponownie odparowaé do sucha., Pozostazosé rozpusScié w10 ml
wody 1 1 ml kwasu solnego, po czym dodaé 4 ml roztworu amoniaku i ogrzaé na 2aéni
wodnej do slabego zapachu amoniaxu. ' '

Roztwér przesaczyé 1 osad na sgczku przemyé kilka razy wodg., Przesgcz wraz z wo-
dami z przemycia rozciefczyé de sbhjetoscl 100 mls 10 ml otrzymanego roztworu dla od-
czynnika cz.d.a. 1 5 ml dla odczynnika cz. pobreé pipetg do cylindra pomiarowegoe &
doszlifowanym korkiem pojemnoéci 50 al, dodaé 15 ml wody, 5 ml amoniakm, 1 ml dwuety-
lodwutiokarbaminianu sodowego, 10 ml alkoholu izoamylowego, mocno wytrzaengé i £08e.
tawlié do rozdzielenia sig¢ warstw,

Badany chlorek Zelazawy odpowisada wymaganiom normy, jezeli zabarwiemie warstwy
alkoholu izoamylowego w badanyn roztworze nie bédzie intensywniejsze nis zabarwienie
warstwy alkoholu izoamylowego w roztworze poréwnawczym, przygebtowanym réwnoczeénie,
a zawierajacym w tej samej obletcscil te same ilosci odezynnikédw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. = 0,004 mg Cu2+,

dla odezynnika cz. - 0,017 mng Cu2+.

4,2,9, Oznaczanie zawartofci manganu (anﬁ

4,2.9.1, Odezynniki i roztwory

a/ Woda utleniona cz.d.a., roztwédr 30=procentowy.

b/ Weglan sodowy bezwodny cz.d.a8., roztwdr nasycony.

¢/ Ewas solny cz.d.a. (1,12).

d/ Octan sodowy cz.d.z.

e/ Kwas siarkowy c¢z.d.a. 1,11.

f/ Kwas fosforowy cz.d.a. stezony.

g/ Nadsiarczan amonowy c¢z.d.&a.

h/ Azotan srebra cz.d.a., roztwér 1-procentowy.

i/ Roztwbdr wzorcowy zawiersjacy Jjony Mn2+, przygotowany wg PN/C-06500 i rozciefi=

czony w stosunku 10:1000. 1 ml rozciefczonego roztworu wzorcowege zawiera O,Mmglna":

4,2:9:2, Wykonanie oznaczania. 1 g badanego chlorku Zelazawego, odwc%cnego z do-
ktadnoscig do 0,01 g, rozpuscié w 20 ml wody, dodaé 10 ml wody utlenionej i ogrzewaé
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rostwés do vhienienia 3elaze i rozioienia nadmiarm wody utlenionej., Nastgpnie zroz-
cienczyé weds do objegtosci 150 ml, dodaé roztworu weglanu sodowego do wystaplenia
zmgtnienia, po czym dodaé kilka kropli kwesu solnego (1,12) do wyklarowania. Do roz-
tworu dodaé 5 g octanu sodowego i ogrzewaé do wrzenia., Po ochlodzeniu rozciehczyé wo-
dg do objetosci 200 ml, wymieszaé i przesgczyé 100 ml przesgczu odparowaé do sucha,
Pozostalodé odparowaé trzykratnie z 5 ml kwasu siarkowego. Sucha pozostatosé rozpube—
cié w 20 ml wody, dodaé¢ 2 ml kwasu fosforowego. 2 ml roztworu azotanu srsbra i OFge=
rzaé do wrzenia i dodsé 2 g nadsiarczanu amoncwego.

Badany chlorek Z2elazawy odpowisda wymaganiom normy, JjeZeli powstale rézowofiolko-
we zabarwienie badanego roztworu nie bedzie intensywniejsze niZ zabarwienie roztworu
pordéwnawczego, przygotowanego réwnoczeénie, a zawlerajgcego w te] same]j objetodci te
same ilo8ci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a., « 0,025 mg Mn2+,
dla odczynnika cze - 0,05 mg Mn2+.

4,2,10, Oznaczanie zawartogci metali alkalicznych, wapnia i magnezu / w postaci

siarczanéw/
4,2,10.1, Odczynniki i roztwory

a/ Ewas siarkowy cz.d.a. (1,11L
b/ Siarczek amonowy nie zawierajgcy dwutlenku wegla, przygotowany wg FN/C=06501.
¢/ Amoniak cz.d.a., roztwér 10-procentowy, przygotoweny wg PN/C-06501, nie  za=-

wierajgcy dwutlenku wegla,

4,2,10,2, Wykonanie oznaczania. 10 g badanego chlorku zelazawego, odwazonego 2
dokadnoécig do 0,01 g, rozpuscic w S00 ml wody. Do roztworu dodaé¢ 5 ml amoniaku i
roztworu siarczku amonowego do caikowitego wytrgcenia Zelaza., Roztwér rozciehczyé wo-
dg do objetosci 200 ml i pozostawié do odstania. Nastepnie zdekantowaé przez szezek
100 ml roztworu. Do przesgczu dodaé 1 ml kwasu siarkowego, odparowaé do sucha w zwa=-
sonej parownicy i1 pozostalodé wyprazyé do statej masy.

Badany chlorek Zelazawy odpowliada wymaganiom normy, jezell masa wyprazZonej  po-
zostalodci nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. = 2,5 mg,
dla odczynnika cz. - 5 . mg.

4,2¢11. Oznaczanie zawartosSci arsenu {As). 1 g badanego chlorku Zelazawego, od-

wazonego z dokladnoscia do 0,01 g, respussié w 20 nl wody i wykonaé oznaczanie wg
PN/C~04511. Do roztworiw pordwnawczych dodaé dla odczymnika cz.d.a. i cz. = 0,005 mg
As.

4e3, Oznaczanie kationdw innymi metadami. Dopuszera sie oznaczanie iloSciowe kaw
tionéw metodgq spektrograficzng.

KONIEC



