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1 . WSTĘP 

1.1. Przedmiot DOrJIIl. Prz ed.m1otem normy ;J est chlorek telazawy uwodn1oxa;r stosowa-
xa;r ~ako odczyDn1k chemiczxa;r. 

Chlorek ielazaw,y ma: 

a/ wz6r chemiezxa;r - FeC12 " 4H20 

b/ ciężar cząsteczkowy - 198.8~. 

1.2. Gatnnki. Yl zależności od zawartości ZBIIi.czyszczeń rozr6tnia się dwa gatuJl:.... ­

ki chlorku żelazawego uwodnionego oznaczane: 

cz.d.a. - czysty do analizy, 
cz. - czysty. 

1.3. Przykład ozDac~enia chlorku talazawego gatunku ez.d.a. : 

CHLOREK ŻEr.AZAWY UWODNIONY ez.d.a. BN -64/6191-28 

1.4. Normy związane 

PN/c-04511 
PN-54/C-04517 

Odczynniki. Oznaczanie małych zawartości arsenu 
Chemiczne badania i pr6by. Oznaczanie substancji nierozpuszczalxa;ych w 

wodzie w produktach chemicz:nych 
PN~58/C-04527 Chemiczne baaaIlia i pr6bY. Oznaczanie azotu w produktac.D chemicznych 

metodą destylacyjną 

PN/C-06500 Odczynniki. Przyrządzanie roztwor6w do kolorymetrii i nefelometrii 
PN/C-06501 Odczynniki. Roztwory pomocnicze. mieszAIIiIlY i papierki wskaźIIikowe sto-

sowane w analizie odczynnik6w nieorganicznych 
PN-54/C..aOOO1 OdczyDn1ki. Opakowanie. znakowanfe i przechowywanie 
PN/C..a0047 , OdczyDn1ki. Pobieranie pr6bek i przygotowanię średn1ejpróbki labora-

toryjnej 

2. WDlA.GANIA 
;3 
~ 2.1. Wymagania ogólne. Chlorek żelazawy uwodniony powinien mieć postać drobnych 
R. a =:; niebieskozielonych kryształów, rozpuszczalnych w wodzie! alkoholu; łatwo ulatnj,a się .... . ~ 
"" 'ci i jest higroskopijny. 
;::: "" .g ~ 
10 "­
N ..: 
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2.2. Wymagania szcze~6łowe 

Wy-magsII::I a 

a! fawartość chlorku żelazawego uwodIl::lOllego 
FeC12 • 4H20) , ", .. granicach 

GatuIIld 
cz.d.a. cz. 

• 99.102,0 99+105 
. .~ "<l 

;3 ~ ~------------------------------------------------------~------------~----------, g 5 Polskie Odczynniki Chemiczne 
S 4:l Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu Nieorganicznego dnia 1 października 1964 r. 
"<l t:I 

,g 5 jako norma obowiqzujqca w zakresie produkcji od dnia 27 stycznia 1965 r. 
~ s.. (Mon. Pol. nr 5 }1965 poz. 17) Z ;3 ~ ________________________________________ ~ ______________________________________ ~ 

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE Druk. Wyd. Norm. W-wa. A1'It. wyd. 0 .65 Nakł. 25.00 + 134 Zomo 35ą6 /66 Cena .ł 3.60 
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cd. tablicy 
- - g. -

Gatunki 
Wymagania , 

cz.d.a. oz. 

b/ Zawartość substancji nierozpuszczall:lych 
0,00; 0,01 w wodzie, %, najwyżej 

e/ Zawartość żelaza (Fe3+), %, najwyżej 0,2 0,3 
dl Zawartość siarczanów (so~-), %, najwyżej 0,01 0,02 
e/ Zawartość azotu ogólnego (N), %. najwyżej 0,001 0 ;002 
f/ Zawartość cynku (zn2+), %, najwyżej 0,003 0,01 
g/ Zawartość miedzi (cu2~), %, najw.yże~ 0,002 0,01 
hl Zawartość manganu (Mn2+) , . %, najwyżej . 0,00; 0,01 
i/ Zawartość metali 81kaJiC~Oht wapnia i magne-

zu (w postaci siarczanów • %, najwyżej 0,O5 0,1 
j/ Arsenu (AS) , %, najwyżej 0,000; 0,0005 

3. PAKOWANIE. ZNAKOWANIE I PRZECHOWYWANIE 

Chlorek jelazawy uwodniony nale~y pakować i znakować zgodnie z PN-;4/C-80001;ro­
dzaj opakowania wg p. 2.2 b/ typ labor.atoryjny - wypełnione gazem obojętnym, roczaj 
zamknięcia 'tig p. 2.3.1.1. Masa nettO: gatunek cz.d.a. - 250, 500 i 1000 g. 

gatunek cz. ..; 2;0, 500 i 1000 g. 
Na życzenie odbiorcy dopuSzcza się inny rodzaj i wielkoSć opakowan~a. 

4. l3.A.DA.NIA 

4.1. Pobieranie próbek. Próbki należy pobierać zgodnie z PN/C-80047. Masa śred­

nie~ próbki laboratoryjnej powinna wynosić co najmniej 200 g. 

4.2. Rodzaje i wYkonanie badań 

4.2.1. Sprawdzanie tożsamości. 2 g badanego chlorku żelazawego uwodnionego roz­
puścić w 2 mI. wo~. Otrzymany roztwór, badany w oddzielnych próbkach, daje następu­

jllce reakcje: 

a/ po dodaniu roztworu wodorotlenku potasowego wytrąca się brudnozielony osad wo­
dorotlenku żelazawego; 

b/ po dodaniu roztworu żelazicy janku potasowego wytrąca się ciemnoJliebieski ko­
loidalny osad źelazicyjanku żelazawo-żelazowego zwanego błęKitem Turnbulla; 

c/ po dodaniu roztworu azotanu srebra wytrąca się biały serowaty osad chlorku SX'~ 
bra, nierozpuszczalny w kwasie azotowym, rozpuszczalny w amoniaku~ 

4.2.2. Oznaczani e zawartości chlorku. telazawego (Fec~ _ 4~0) 
4.2.2.1. OdCZYnniki i roztwory 

al Na~~an1an potasowy cz.d.a., roztw6r O,in. 
b/ Mieszanina lłe1nh.ard.ta przygotowana wg PN/C-06501. 

4.2.2.2. WYkonani! oznaczania. 0,8 ;. 0,9 g badanego chlorku ~elazawego, odważo­

nego z dokładności, do 0,0002 S. umieścić w kolbie stożkowej wypełnionej 'dwutlenkiem 
węgla 1 rozpuścić w wodzie swieio przegotowanej i w,ysyconej dwutlenkiem węgla.Doroz­
tworu dodać 8 mlmieszaniny Reinhardta 1 miareczkować w strum1eniudwutlenku węgla 

rozt;wOI"em nadma.ng$llianu potasowego. 
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Zawartość ll'eC.::l2 • 4H20 obUc zyć VI proce!ltA.Ch wg wzoru 

x= 

w którym: 

v • N ·0.19883 101"llJJt_ m • v". 
19.883 • v. N 

m 

v - objętoś6 roz .. tworu nadmangaxrl.anu potasowego zużytego do marec zkowania, ml, 
N - normalność roztworu nadmanganianu potasowego, 
m - odwaika badanego chlorku żelazawego, g, 

0 , 19883 - ilość chlorku żelazawego uwodnionego odpowiadająca 1 ml śbiśle 1n roztwo­
ru nadJilanganianu potasowego, g. 

4.2. 3. Oznaczanie zawartości substancji nierozpuszezalnych w wodzie. 60 g bada­
n ego chlorku żelazawego, odwaionego z dokładnością do 0,01 g, rozpuścić w zlewce .. 
300 m.l wody zakwaszonej 5 ml kwasu solnego cz.d.a. (1,12) i wykonać oznaczanie wg 

PN- 54/C-04517. 
Badany chlorek żelazawy odpowiada wymaganiom no~, jeteli masa wysuszonej pozo­

stałości nie przekroczy: 

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

4.2.4. Oznaczanie zawartości ~elaza (Fe3+) 

4.2.4.1. Odc zynniki i ro ztwory 

al Kwas solny cz.d.a. {1,12) . 
'Ol Rodanek amonowy cz.d.a., roztw6r 10-procentowy. 
ci Alkohol izoamylowy cz.d. a. 
dl Roztw6r wzorcowy zawierający jony Fe3+, przygotowany wg PN/C-06500 i rozcień­

czony w .stosunku 10:1000. 1 ml rozcieńcz')nego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mgIPe3+. 

4.2.4.2. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego chlorku żelazawego, odważonego z do­
kładnością do 0,01 g, umieścić w cylindrze pomiarowym pojemności 100 ml w,ypełnioJVDI 

dwutlenkiem węgla i rozpuścić VI 100 ml wody, wygotowanej w ciągu 2 godz i oziębionej 

w strumieniu dwutlenku węgla. Następnie pobrać . pipetą 2 ml otrzymanego roztworu, do- · 
dać 15 ml wody, 1 ml kwasu solnego i 2 ml roztworu rodanku amonowego, 5 ml alkoholu 

izoamylowego i dobrze wymieszać . 

Badany chlorek żelazawy odpowi ada wymaganiom no1'JD.Y, jeżeli powstałe czerwone za­
barwienie warstwy alkoholowej badanego roztworu nie będzie intensywniejsze niż zabu­
~ienie warstwy alkoholowej roztworu porównawczego, przygotowanego równocześnie, a za­
wierając ego w tej samej obj,toś.ci te same ilości odczynników oraz. 

dla odczynnika cz.d.a. - 0,04 mg IPe3+, 

dla odczynnika c z . - 0,06 mg IPe3+. 

4.2.5. Oznaczanie zawartości siarczan6w (SO~-) 

4.2.5.1. Odc;ynniki i roztworY 

al Kwas solny cz.d.a. 1,12. 
'Ol Kwas azotowy cz.d.a. 1,4. 
ci Chlorek barowy cz.d.a., roztw6r 1 O-procentowy • 
dl Woda amoniakalna. 
el Węg~an sodoWy bezwodny ez.d.a. 
fi Roztwór wzorcowy zawierający jony SO~-, przygotowany wg Pli/C-06500 i rozcień-

2-czony VI stosunku 10:1000. 1 ml rozcieńczoneg~ roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg8l, •• 
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.4f2 ~ 5s2 . 'Il;ykonanie oznaczania. 2 g baa.anego chlorku. żelazawego uwodnionego, od­
ważonego z dokładnością. do 0,01 g, rozpuścić 11' 100 ml wt;>dy destylowanej. dodać 2 ml 
kwasu azotowego i ogrzać do wrzenia. Roztw6r rozcieńczyć wodą do objętości 150 ml. 
ciągle mieszająo, dodaĆ 10 mI roztworu amoniaku (0,91) i uzupełnić wodą objętość 1:02'­

tworu do 200 ml. Po opadnięciu osadu odsączyć 100 ml roztworu, dodać 0,5 g bezwodne­
go węglanu sodowego i odparować do sucha. Pozostałość wysuszyć, następnie lekko wy­
prażyć do odpędzenia soli amonowych 1 rozpuścić w 15 mI wody , a w razie potrzeby 
przesączyć. Otrzyman~ roztwór zobojętnić kwasem solnym i wykonać oznaczanie wg PN-541 
C~519. Roztwór wzorcowy przygotować w następujący sposób: odparować 1 ml kwasu az~ 
towego i 5 ml roztworu amoniaku z 0 ,5 g bezwodnego węglanu sodowego i postępować da­
lej jak z próbką badaną. Do roztwor6w porównawczych dodać: 

- -" 

2-dla odczynnika cz.d.a. - 0,10 mg 504 ' 

dla odczynnika cz. 2-- 0,20 mg 504 • 

4.2.6. Oznaczanie zawartości og6lnego azotu (N) 

4.2.6.1. Odczynniki i roztwory 

al Odczynnik Nesslera, przygotowany wg PN/C-D6501. 
b/ Roztwór wzorcowy zawierający azot, przygotowany wg PN/C-D6500 i rozcieńczony 

w stosunku 10:1000. 1 ml rozcieńczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg N. 

4.2.6.2. WYkonanie oznaczania. 2 g badanego chlorku żelazawego, odważonego z do­
kładnością do 0,01 g, rozpuścić w 90 ml wody w kolbie aparatu destylacyjnego i wyko­
nać oznaczanie wg PN-58/C-D452?, p. 2.3 na aparacie B. 

Do roztworów porównawczych dodać: 
dla odczynnika cz.d.a. - 0,02 mg N, 
dla odczynnika cz. - 0,04 mg N • 

. 4.2.7.1. Odczynniki i roztwory 

al Chlorek amonowy cz.d.a. 
bl Xwas solny cz.d.a. (1,12). 
cI Xwas azotowy cz.d.a. (1,4) . 
dl Amoniak ez.d~a., r oztw6r 25-procentowy. 
el łelazocyjanek potasowy cz.d.a., roztw6r }-procantowy, świeto przygotowany. 
fi Roztw6r wzorcowy zawierający jony Zn2+, przygotowany wg PN/C-D65QO i rozcień­

czony w stosunku 10:1000. 1 ml ro"Zci.tlczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg ZJl2+. 

4.2.7.2. Wykonanie osnaczania. 2 g badanego chlorku telazawego, odważonego z do­
kładnością do 0,01 g. rozpuścić w 40 ml wody. dodać 2.5 ml kwan azotowego,ogrzać- do 
wrzenia i gotować przez 2 min. Po ozitbieniu roztworu dodać 2 g chlorku amonowego i 
energicznie mieszając , 15 ml roztworu amoniaku. Roztwór rozcieńcz~6 wodą do obj,toś­
ci 80 ml i pozostawić na 1 godz do opadni,cia osadu. Po upływie tego czasu odsączy6 

40 m1 roztworu. odparować do objttości 20 m1,zoboj,tnić kwasem soln:flll i dodać 1 ml 
nadmiaru, po czym, dodać O,~ m1 świe~o przygoiowanego roztworu telazocyjanku potaso­
wego i !,ozostawić na 15 min. 

Badany chlorek żelazawy odpowiada wymagniom no~, je~eli powstałe zmttnienie w 
roztwone badanym nie będzie intensywniejsze ni~ zmętnienie roztworu porównawczego, 
przygotowanego r6wnocześnie, a zawierającego w tej samej obj,tości 1 ml kwasu solne­
go, 0,5 ml roztworu ~elazocyjanku potasowego oras: 
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(Ua ooc2iynnika c ~.d.s.. - Os-05 mg ~.o!'2+, 
dla odcz~ika cz. - 0,1 mg ZU2+. 

4.2.8. Oznaczanie zawartości miedzi (Cu2+) 

4.2.8.1. Odczynniki i roztwory 

al Siarkowod6l," . 
bl Kwas solny cz. d.a. (1 ,1 2) • 
cI Kwas azotowy cz.d. a.(1 .15) • 
dl Amoniak cz.d.a., roztwór 10-prooentowy. 
el Alkohol izoamylowy cz. 

5 

fI DwuetylodWu.tiokarbaminian sod.ewy cz.d .a' t roztwór O,1-procentoW1' 
g/ Roztw6r wzorcowy, zawierający jony Cu2+, przygotowany wg PN/C-06500 i rozcie!l,­

czony w stosunku 10:1000. 1 ml rozcieńc zonego roztworu. wzorcowego zawiera 0,01 III. g Cu2,!, 

4.2.8.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego chlorku żelazawego, odwuanego s do­

kładnością do 0,01 g, rozpuścić w 40 ml wody, dodać 2 ml kwasu solnego, 0,5 g cytry­
nianu amonowe-go i wysycić siarkowodorem. Roztw6r pozostawić na 24 godz,następnie paw­

stały osad odsączyć przez bezpopiołowy sączek i przemyć wodą nasyconą siarkowodorea, 
Sączek z osadem spopielić, popi6ł zadać 2 mI kwasu azotowego, odparować do sucha, 
zadać 4 ml kwasu solnego i ponownie odparować do sucha.. Pozostałość rozpuśeić w10 JIl 

wody i 1 ml kwasu solnego, po czym dodaĆ 4 ml roztworu amoniaku i ogrzać na. lu.1 

wodnej do słabego zapachu amoniaKU. 
Roztw6r przesączyć i osad na sączku przemyć kilka razy wodą. Przesącz wraz z wo­

dami z przemycia rozcieńczyć do objętości 100 ml" 10 ml otrzymanego roztworu dla od­

czynnika ez.d.a. i 5 ml dla odczynnika cz .. pobrać pipetą do cylindra pomiarowego s 
doszlifowanym korkiem pojemności 50 JIll, dodać 15 ml wody, 5 ml amoniaku, 1 · ml dwuety­
lodwutiokarbsm1 nianu sodowego , 10 ml alkoholu izoamylowego, mocnQ wytrząsnąć 1 zos- . 
tawić do rozdzielenia się warstw. 

Badany chlorek żelazawy odpowiada wymaganiom normy, jeżeli zabarwienie warstw7 
. .' l 

alkoholu izoamylowego w be.danym. roztworze nie będzie intensywniej sze ni~ zabarwienie 
warstwy alkoholu izoamylowego w roztworze por6wnawczym, przygotowanym r6wnocześnie, 

a zawierającym w tej samej objęt~ści te sam :Hosci odczynnik6w oraz: 

dla odCzynni~a cz.d.a. - 0,004 mg Cu2+, 
2+ dla odczynnika cz. - 0,01 mg Cu • 

4.2.9. Oznaczanie zawartości manganu (Mn2+) 
4t2t 9 .. 1. Odczynniki i r oztworY 

si Woda utleniona cz.d.a., .roztw6r 3<)-procentowy . 
bl 'Węglan sodowy bezwodny cz.d.a., roztw6r nas7cony. 
cI Kwas solny oz.d.a. t1,12). 
dl Octan sodowy cz.d.a. 
el Kwas s iarkowy cz.dea. 1,11. 
fI Kwas fosforowy cz.d.a. st,żony. 

g/ Nadsiarczan amonowy cz.d.a. 
hl Azotan srebra cz.d. a ., r oztw6r 1-procentowy. 
il Roztw6r wzorcowy zawierający jony Mo2+, przygotowany wg PN/C-06500 i rozcień­

czony w stosunku 10:1000. 1 i'nl. rozcieńczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 ma Jln2~ 
4.2.9, 2. Wykonanie oznaczania. 19 .badanego chlorku telazawego, odw~~onego z do­

kładnością do 0,01 g, rozpuŚcić w 20 ml wody, dodać 10 ml wody utlenionej i ogrzewa6 
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J:'oztw6~ Q' :tilel'denia żelaza i :rod,(;I~enia nadmiarU wody utlenionej. Następnie roz­
cienczyć wod~ do objętości 150 mI , dodać r oztworu węglanu sodowego do wystąpienia 

zmttnieni a, po czym dodać kilka kropli kwasu solnego (1,1Z) do wyklarowania . Do roz­
tworu dodać 5 g octanu sodowego i ogrzewaĆ do wrzenia. Po ochłodzeniurozcieńczyćwo­
dą do objttości 200 mI, wymieszać i przesączyć 100 mI przesączu odparować do sucha. 
Pozostałość odparować t r zykrntnie z 5 ml kwasu siarkowego ~ Suchą pozostałość rozpuś­
cić w 20 m1 wody, dodać 2 mI kwasu fosforowego. 2 ml roztworu azotanu s rebra i og­
rzać do wrzenia i dodać 2 g nadsiarczanu amonowego. 

Badany chlorek żelazawy odpowiada wymaganiom normy, jeżeli powstałe różowofiołko­

we zabarwienie badanego roztworu nie będzie intensywniejs ze niż zabarwienie roztworu 
por6wnawczego, przygotowanego r6wnocześnie, a zawierającego w tej same j objętości te 
same ilości odczynnik6w oraz: 

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

4 .2.10. Oznaczanie zawart02ci metali alkalicznych. wapnia i magnezu / w postaci 
siarczan6wl 

4.2.10.1. Odczynniki i roztwory 

al Kwas siarkowy cz.d.a. (1,11), 
bl Siarczek amonowy nie zawierający dwutlenku węgla, przygotowany wg PN/C-06501 . 
cI Amon;ak oz.d.a., roztwór 10-procentowy, ' przygotowany wg PN/C-06501, nie za-

wierający dwutlenku węgla. 

4.2.10.2. Wykonanie oznaczan!!. 10 g badanego chlorku żelazawego, odważonego z 
dokładnością do 0,01 g, rozpuśc1. Ć w 100 m.1 wody. Do roztworu dodać 5 mI amoniaku i 
roztworu siarczku amonowego do całkowitego wytrącenia żelaza. Roztw6r rozcieńczyć v.o­

dą do obj ętości 200 mI i pozostawiĆ do odstania. Następnie zdekantować przez sąezek 

100 mI roztworu. Do przesączu dodać 1 m1 kwasu siarkowego, odparować do sucha w zwa­
żonej parownicy i pozostałośĆ wn>raźyć do stałej masy .. 

Badany chlorek żelazawy odpowiada wymaganiom normy, jeżeli masa wyprażonej po-
zostałości nie przekroczy: 

dla odc zynnika cz . d. a . - 2,5 mg , 

dla odczynnika cz. - 5 . mg. 

4.2.11. Oznaczanie zawartości arsenu (A~ . 1 g badanego chlorku żelazawego, od­
'Nażonego z dokładnością do 0,01 g , rozp'uś~ić w 20 m1 wody i wykonać oznaczanie wg 
PN/ C..o4511 . Do roztworów porównawczych dodać dla odczynnika cz.d.a. i cz . - 0,005 mg 
As. 

4.3. Oznaczanie kation6w innymi metadami. Dopu~7.c ~a się oznaczanie ilościowe ka­
tion6w metodą spektrograficzną. 

KONIEC 


