REF 918978 03.24
NANOCOLOR®
NanOx Metall

Feststoffreagenzien fiir den oxidativen Auf-
schluss von Metallen und gesamt-Phosphor

Inhalt:
30 g NanOx Metall Aufschlussreagenz

1 Messloffel 85 mm orange
30 g NanOx Metall Neutralisationsreagenz

1 Messloffel 70 mm weil3

1 Messlodffel 85 mm schwarz
Gefahrenhinweise:
Informationen zu Gefahren finden Sie auf dem AuBenetikett
und im Sicherheitsdatenblatt. Das Sicherheitsdatenblatt kdn-
nen Sie unter www.mn-net.com/SDS herunterladen.
Prinzip:
Oxidativer Aufschluss zur Erfassung von gesamt-Phosphor
und von komplex gebundenen Metallen oder Metallionen,
die in einer Oxidationsstufe vorliegen, in der sie sich oh-
ne Aufschluss ihrem Nachweis entziehen wirden, z.B.
Chrom(lll).
Anwendungsbereiche:
Aufschluss im Thermoblock
Der Aufschluss im Thermoblock bei 100/120 °C weist ein
geringeres Oxidationspotential auf als der Mikrowellen-
aufschluss. Bei Uberwiegend industriellen Abwéssern lasst
sich diese Methode anwenden, wenn die Matrix Uber lange-
re Zeitrdume gleich bleibt. In regelméaBigen Abstéanden sollte
die Vergleichbarkeit anhand von alternativen Methoden (z.B.
Mikrowellenaufschluss) Uberprift werden. Zum Aufschluss
eines groBeren Probevolumens besteht die Moglichkeit der
Verwendung eines groBen AufschlussgefédBes (REF 91622),
welches ein Aufschlussvolumen von bis zu 17 mL ermég-
licht (Durchflihrung siehe Aufschluss XL).
Druckaufschluss in der Mikrowelle
Diese Methode ist im Vergleich zu den bisher praktizierten
Nassaufschliissen im Thermoblock neben der betréchtli-
chen Zeitersparnis wesentlich einfacher zu handhaben.
Mogliche Bestimmungen nach NanOx Metall
Aufschluss
Folgende Bestimmungen sind nach Aufschluss mit NanOx
Metall mit dem NANOCOLOR® System méglich:
Test 0-98 Aluminium 07* Test 0-71 Nickel 4
Test 1-02 Aluminium* Test 1-62 Nickel
Test 0-14 Cadmium 2 Test 0-76 Phosphat 1
Test 0-24 Chromat 5 (Chrom) Test 0-81 Phosphat 5
Test 1-25 Chromat (Chrom) Test 0-80 Phosphat 15
Test 1-28 Eisen Test 0-55 Phosphat 45
Test 1-36 Eisen Test 0-79 Phosphat 50
Test 0-37 Eisen 3 Test 1-95 Zink
Test 1-51 Kobalt Test 0-96 Zink 4
Test 1-53 Kupfer Test 0-42 Zink 6
Test 0-54 Kupfer 7 Test 0-01 Zirconium 100
Test 0-53 Kupfer 5
*nur in der Mikrowelle
Stickstoff
Fir die Bestimmung von gesamt-Stickstoff wird auf die
Verwendung von NANOCOLOR® NanOx N (REF 918979)
verwiesen.
Allgemeine Hinweise zur Durchfiihrung:
Benutzen Sie den orangefarbenen Messléffel nur fir das
Aufschlussreagenz. Fiir die Bestimmung von Chrom Test
0-24/1-25, Eisen Test 1-36/0-37, Kupfer Test 1-53/0-54
und Phosphor Test 0-79 auf die Neutralisation verzich-
ten. Bei den Kupfertesten 1-53 und 0-54 stattdessen
die doppelte Menge an Reagenz R1 (Test 1-53) bzw. R2
(Test 0-54) verwenden (REF 918903). Den von der Probe
zu erwartenden Messwert vorher in den vom Test angege-
benen Messbereich verdinnen. Bei Wéssern unbekannter
Konzentration sollten zur Sicherheit Untersuchungen mit
stark unterschiedlichen Verdtinnungen (1+9; 1+99) durchge-
fihrt werden, bis sich aus der letzten Veerdtinnung der vorher
gefundene Wert bestétigt. Bei Proben, die gro3e Mengen an
Oxidationsmittel verbrauchen (z.B. bei CSB-Werten lber
1000 mg/L O,), besteht die Gefahr eines unvollstédndigen
Aufschlusses, auBerdem kann die Sicherheitsberstscheibe
im Aufschlussgefd3 zerstért werden. In diesen Féllen ist
der Aufschluss mit der zuvor verdiinnten Originalprobe zu
wiederholen. Handelstibliche Mikrowellenherde kénnen in
ihrer Leistung schwanken; daher ist es von Zeit zu Zeit er-
forderlich, die Mikrowellenleistung zu kontrollieren und ggf.
zu optimieren.

Durchfiihrung im Thermoblock:

Aufschluss:

Benétigtes Zubehor:

NANOCOLOR® Thermoblock

NANOCOLOR® Reaktionsglaser 16 mm AD (REF 91680)

6,0 mL Probeldsung in ein leeres Reaktionsglas 16 mm
AD (REF 91680) pipettieren, 1 gestrichenen orangefar-
benen Messloffel NanOx Metall Aufschlussreagenz
zugeben, verschlieBen und grindlich schitteln. Das
Reaktionsglas in den NANOCOLOR® Thermoblock einset-
zen und 30 min auf 120 °C oder 1 h auf 100 °C erhitzen.
Aus dem Thermoblock entnehmen, abkihlen lassen und
kurz umschwenken. Die Aufschlusslésung muss klar und
farblos sein. Ansonsten ein weiteres Mal aufschlieBen.
Das Reaktionsglas einmal auf den Ko(!))f schwenken und
anschlieBend &ffnen, mit QUANTOFIX® Peroxid 25 (REF
91319) auf Peroxidfreiheit prifen. Falls noch Peroxide vor-
liegen, Aufschlusslésung nochmals ohne weitere Zugabe
von NanOx Metall Aufschlussreagenz erhitzen. Ist die
Aufschlusslésung peroxidfrei, vorsichtig (Gasentwicklung)
mit 3 gestrichenen weiBen Mikrol6ffeln NanOx Metall
Neutralisationsreagenz versetzen, verschlieBen und noch
einmal kraftig schitteln. Der pH-Wert muss bei pH = 3-7
liegen, ansonsten mehr Neutralisationsreagenz verwenden.
Der Inhalt kann nun als Probelésung fir die oben genann-
ten Phosphor- und Metallbestimmungen eingesetzt werden,
wobei darauf zu achten ist, dass das Messergebnis der
Rechteckkiivettenteste bei geéndertem Probevolumen mit
dem entsprechenden Verdiinnungsfaktor zu multiplizieren ist.
Aufschluss XL:

Bendétigtes Zubehor:

NANOCOLOR® Thermoblock (REF 919350.1)
NANOCOLOR® Aufschlusskiivette 22 mm AD (REF 91622)

17 mL Probeldsung in ein leeres Aufschlussgefa3 (REF
91622) pipettieren, 3 gestrichene, orangefarbene
Messloffel NanOx Metall Aufschlussreagenz zugeben,
verschlieBen und griindlich schiitteln. Das Reaktionsglas in
den NANOCOLOR® Thermoblock (REF 919350.1) einset-
zen und 30 min auf 120 °C oder 1 h auf 100 °C erhitzen.
Aus dem Thermoblock entnehmen, abkihlen lassen und
kurz umschwenken. Die Aufschlusslésung muss klar und
farblos sein. Ansonsten ein weiteres Mal aufschlieBen.
Das Reaktionsglas einmal auf den Kocff schwenken und
anschlieBend 6ffnen, mit QUANTOFIX® Peroxid 25 (REF
91319) auf Peroxidfreiheit prifen. Falls noch Peroxide vor-
liegen, Aufschlusslésung nochmals ohne weitere Zugabe
von NanOx Metall Aufschlussreagenz erhitzen. Ist die
Aufschlusslésung peroxidfrei, vorsichtig (Gasentwicklung)
mit 3 gestrichenen, schwarzen Messloffeln NanOx
Metall Neutralisationsreagenz versetzen (bitte allgemeine
Hinweise zur Durchfiihrung beachten), verschlieBen und
noch einmal kréftig schitteln. Der pH-Wert muss bei pH =
3-7 liegen, ansonsten mehr Neutralisationsreagenz ver-
wenden. Der Inhalt kann nun als Probelésung fir die oben
genannten Phosphor- und Metallbestimmungen eingesetzt
werden, wobei darauf zu achten ist, dass das Messergebnis
der Rechteckkivettenteste bei gedndertem Probenvolumen
mit dem entsprechenden Verdinnungsfaktor zu multiplizie-
ren ist. Nach beendeter Analyse die Aufschlusslésung aus
dem Aufschlussgefa3 entfernen und dieses mit Hilfe einer
Flaschenbdrste reinigen und mit dest. Wasser ausspulen.
Hinweis zum Aufschluss XL:

Unter Verwendung von zwei groBBen AufschlussgefédfBen
kénnen maximal vier weitere Reaktionsgldser mit 16 mm
AD in den Thermoblock eingesetzt werden!

Verdiinnungen:

Probe 1+9 verdiinnt

Aufschluss: 0,6 mL Probelésung und
5,4 mL dest. Wasser in ein
Reaktionsglas 14 mm ID pipettieren

1,7 mL Probeldsung und
15,3 mL dest. Wasser in das
AufschlussgefaB pipettieren
Probe 1+99 verdiinnt

Aufschluss: 60 pL Probelésung und
5,94 mL dest. Wasser in ein
Reaktionsglas 14 mm ID pipettieren

170 pL Probeldsung und

16,8 mL dest. Wasser in das
AufschlussgefaB pipettieren

Aufschluss XL:

Aufschluss XL:

Alternative Durchfiihrung in der Mikrowelle:
Benétigtes Zubehér:

Mikrowellenherd, z.B. Siemens 750 Watt oder Panasonic
900 Watt mit digitaler Anzeige (sekundengenaue
Einstellung), PTFE-Druckaufschlussgefa3 20 mL und
Sicherheitsauffanggefa3 (REF 91640)

10 mL Probelésung in das Aufschlussgefa3 pipettieren,
2 gestrichene orangefarbene Messléffel NanOx Metall
Aufschlussreagenz zugeben, verschlieBen und griind-
lich schitteln. Aufschlussgefd3 im Mikrowellengerat auf
den &uBeren Rand des Drehtellers stellen und 23's mit
900 Watt oder 28 s mit 750 Watt erhitzen (immer die héchs-
te Leistungsstufe des jeweiligen Gerates wahlen). Aus der
Mikrowelle nehmen und etwa 10 min abkihlen lassen.
Das Aufschlussgefa3 einmal auf den Kopf schwenken und
anschlieBend vorsichtig 6ffnen. Die Aufschlusslésung
muss klar und farblos sein. Ansonsten ein weiteres Mal

aufschlieBen. Die Aufschlusslésung wird anschlieBend mit
QUANTOFIX® Peroxid 25 (REF 91319) auf Peroxidfreiheit
geprift. Bei Anwesenheit von Peroxiden das Gefa3 wie-
der verschlieBen und nochmals ohne weitere Zugabe von
NanOx Metall Aufschlussreagenz in der Mikrowelle bestrah-
len. Aus der Mikrowelle nehmen und etwa 10 min abkihlen
lassen. Das Aufschlussgefa3 einmal auf den Kopf schwen-
ken und anschlieBend 6ffnen, nochmals auf Peroxidfreiheit
prifen und anschlieBend vorsichtig (Gasentwicklung)
mit 6 gestrichenen weiBen Mikroléffeln NanOx Metall
Neutralisationsreagenz versetzen, verschlieBen und noch
einmal kraftig schitteln. Der pH-Wert muss bei pH = 3-7
liegen, ansonsten mehr Neutralisationsreagenz verwenden.
Der Inhalt kann nun als Probeldsung fiir die oben genann-
ten Phosphor- und Metallbestimmungen eingesetzt wer-
den, wobei darauf zu achten ist, dass das Messergebnis
der Rechteckkiivettenteste aufgrund des halbierten
Probevolumens mit 2 zu multiplizieren ist.

Verdiinnungen:

Probe 1+9 verdiinnt

Mikrowelle: 1,0 mL Probelésung und
9,0 mL dest. Wasser in das
AufschlussgefaB pipettieren

Probe 1+99 verdiinnt

Mikrowelle: 0,1 mL Probelésung und
9,9 mL dest. Wasser in das
AufschlussgefaB pipettieren
Stérungen:

a) Die Berstfolie reiBt
1-  Materialermidung
— Berstfolie und Dichtfolie austauschen
2- Probe gastaus — verdiinnen
3- Siedeverziige
— spezielle Siedehilfe fir NanOx verwenden
4-  Zeitvorwahl — korrigieren
b) Unvollstandiger Aufschluss
1- Aufschluss unvollstandig, zu hoher CSB-Gehalt
Hinweis: leicht nitroser Geruch beim Offnen des
AufschlussgefaBBes oder Aufschlusslésung nicht
klar
— Verdlnnen in den Messbereich,
ggf. mehrmals aufschlieBen
2- andere Storungen, die sich durch den Aufschluss
mit NanOx Metall nicht ohne weiteres eliminieren
lassen
Zeitumrechnung fiir Mikrowellengeréte:
Fur den Aufschluss mit NanOx Metall kénnen bei Verwen-
dung anderer Mikrowellengerdte die Bestrahlungszeiten
folgendermafBen berechnet werden, wobei die jeweiligen
Mikrowellengeréte immer auf der héchsten Leistungsstufe
betrieben werden und sekundengenau einzustellen sind.
Beispiel:  Mikrowelle 900 Watt — 24 s Bestrahlungszeit
Mikrowelle 750 Watt — X s Bestrahlungszeit
X'=900/750x24s=288s — 29s
Hierbei ist zu beriicksichtigen, dass die oben errechnete
Zahl u. U. auf Grund schwankender Mikrowellenleistung von
Gerat zu Gerat zu Uberprifen und ggf. einzustellen ist.
Korrigieren und Optimieren von Bestrahlungszeiten:
Die Leistung von Mikrowellengeraten auch gleicher Bauart
kann von Gerat zu Gerat schwanken oder sich mit der
Zeit verandern. Beim Aufschluss mit NanOx Metall kommt
es aber auf eine genaue Dosierung der Energiezufuhr
an. Um die Mikrowellenzeit zu optimieren, wird immer die
héchste Leistungsstufe des jeweiligen Gerates gewahlt
(max. 1000 Watt), weil diese durch keine Zeitintervalle
getaktet wird. Bei einer Mikrowelle mit 900 Watt Leistung
werden die Aufschlusszeiten etwa um 24 s liegen. Eine
sehr zuverlassige und einfache Methode, die erforderliche
Mikrowellenleistung festzustellen, stellt folgende Vorgehens-
weise dar:
Den mitgelieferten 100-mL-Erlenmeyerkolben mit genau
100 mL Wasser (ca. Raumtemperatur) fillen und mit ei-
nem Thermometer die Temperatur ermitteln (z.B. 21 °C).
Jetzt den mit Wasser gefiillten Erlenmeyerkolben (ohne
Thermometer) auf den &uBeren Rand des Mikrowellentellers
(gleicher Standort wie das AufschlussgefaB) stellen und mit
der zuvor berechneten Zeit bestrahlen. Sofort danach den
Erlenmeyerkolben entnehmen und die Wassertemperatur
unter leichtem Rihren bestimmen (z.B. 53 °C). Die Tempe-
raturdifferenz muss 30 °C betragen. In diesem Beispiel be-
tragt die Differenz 53 - 21 = 32 °C. Um diesen abweichen-
den Betrag ist die Bestrahlungsdauer zu korrigieren.
Soll/lst x Zeit = korrigierte Zeit
30/32x24s=225s — 23s
Diese Zeit nochmals in derselben Art und Weise uberprifen.
Allgemeine Arbeitshinweise:
Das AufschlussgefaB immer an die gleiche Stelle an den
auBeren Rand des Mikrowellentellers stellen. Fir ein leich-
teres Arbeiten empfehlen wir, das Sicherheitsauffanggefa
mit Filterflocken oder Zellstoff zu flllen und ggf. mit einem
Rundfilter abzudecken, auBerdem den Abluftschlauch
am Ausgleichsbehélter ganz zu entfernen. Nach ca.
5 Aufschllissen sind die Filterflocken (REF 481110) oder
der Zellstoff zu erneuern. Nach einem Rei3en der Folien
das Sicherheitsauffanggefd3 vor dem nachsten Einsatz
trocknen, bzw. Filterflocken oder Zellstoff erneuern. Bei
Aufschlusslésungen, die zu Siedeverzligen neigen, emp-

fiehlt sich der Einsatz von PTFE-Siedehilfen (REF 91628).
Nach dem Aufschluss die Aufschlussiésung aus dem
Aufschlussgefa3 entfernen. Bei starker Verschmutzung
und nach mehrfachem Gebrauch das Aufschlussgefaf3
mit einer Flaschenbirste reinigen und mit dest. Wasser
ausspulen. Es empfiehlt sich von Zeit zu Zeit, einen
Aufschluss mit dest. Wasser unter Zugabe von NanOx
Metall Aufschlussreagenz, jedoch ohne anschlieBende
Zugabe von Neutralisationsreagenz durchzufiihren oder
die GefaBe mit dest. Wasser zu flillen, mit einigen Tropfen
Wasserstoffperoxid 30 % zu versetzen und einige Stunden
stehen zu lassen.

REF

91312 QUANTOFIX® Peroxid 100

91319 QUANTOFIX® Peroxid 25

91640 1 PTFE-Druckaufschlussgefa3 20 mL mit
Sicherheitsauffanggefa, Dicht- und
Berstfolienset

91643 1 PTFE-Druckaufschlussgefa3 20 mL

91640.1 1 PFA-Sicherheitsauffanggefan3

91646 1 PFA-Schlauchverbindung mit Verschraubung

91644 1 Pg. = 20 PFA-Dichtfolien

91645 1 Pg. = 10 PTFE-Berstfolien

91628 1 Pg. = 3 PTFE-Siedehilfen

91680 1 Pg. = 20 Reaktionsglaser

91636 1 Sténder fir 15 Rundkivetten und
AufschlussgefaBe

91622 Pg. = 2 AufschlussgefaBe 22 mm AD

1
481100 1 Pg. = Filterflocken 500 g
481110 1 Pg. = Filterflocken 1000 g
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Tel. : +49 24 21 969-0 - info@mn-net.com - www.mn-net.com
Schweiz : MACHEREY-NAGEL AG
Hirsackerstr. 7 - 4702 Oensingen - Schweiz
Tel.: 062 388 55 00 - Fax : 062 388 55 05

REF 918978 03.24

NANOCOLOR®
NanOx Metal

Solid reagents for oxidative decomposition
of metals and total phosphorus

Contents:
30 g NanOx Metal decomposition reagent

1 orange spoon 85 mm
30 g NanOx Metal neutralization reagent

1 white micro spoon 70 mm

1 black spoon 85 mm
Hazard warning:
Information regarding safety can be found on the box' label
and in the safety data sheet. You can download the SDS from
www.mn-net.com/SDS.
Principle:
Oxidative decomposition for total phosphorus and for cov-
ering complexly bonded metals or metal ions, which are
present in an oxidation state, which without decomposition
would not be determined by the test, e.g. chromium(lll).
Fields of application:
Decomposition in a heating block
The decomposition in a heating block at 100/120 °C fea-
tures a lower oxidation potential than the microwave de-
composition. For mainly industrial wastewaters this method
can be used, if the matrix is constant over a longer time peri-
od. In certain intervals the applicability of the method should
be checked against a reference procedure (e.g. microwave
decomposition). A decomposition of larger sample volumes
can be accomplished by using the big decompostion vessel
(REF 91622) with a capacity of up to 17 mL (for procedure
refer to decomposition XL).
Pressurized microwave decomposition
This method offers the advantage of considerable time-sav-
ing and convenient operation compared to wet decomposi-
tions in the heating block.
Possible determinations after NanOx Metal decomposi-
tion
The following determinations can be performed with the
NANOCOLOR® system after oxidation with NanOx Metal:
Test 0-98 Aluminium 07* Test 1-36 Iron
Test 1-02 Aluminium* Test 0-37 Iron 3
Test 0-14 Cadmium 2 Test 0-71 Nickel 4
Test 0-24 Chromate 5 (Chromium) Test 1-62 Nickel
Test 1-25 Chromate (Chromium)  Test 0-76 Phosphate 1
Test 1-51 Cobalt Test 0-81 Phosphate 5
Test 1-53 Copper Test 0-80 Phosphate 15
Test 0-54 Copper 7 Test 0-55 Phosphate 45
Test 0-53 Copper 5 Test 0-79 Phosphate 50
Test 1-28 Iron Test 1-95 Zinc

Test 0-96 Zinc 4

Test 0-42 Zinc 6

*only for microwave decomposition
Nitrogen

For determination of total nitrogen NANOCOLOR®
NanOx N (REF 918979) is recommended.

General notes for the decomposition procedure:

Please use the orange measuring spoon only for the de-
composition reagent. Don’t use the neutralization reagent
for following tests: chromium test 0-24/1-25, iron test
1-36/0-37, copper test 1-53/0-54 and phosphorus test
0-79. When performing copper tests 1-53 and 0-54 use
twice as much reagent R1 (test 1-53) or R2 (test 0-54) re-
spectively (REF 918903). Dilute the sample until the meas-
ured value is within the measuring range. For waters of un-
known concentrations we recommend that you perform the
test with very different dilutions (e.g. 1+9, 1+99) until the last
dilution confirms the previous value. For samples which con-
sume large amounts of oxidizing substances (e.g. for COD
values above 1000 mg/L O,), decomposition can be incom-
plete, or the safety diaphragm in the pressure vesselcan
be destroyed. In such cases repeat the decomposition with
a diluted sample solution. The power of commercial micro-
wave ovens can fluctuate, thus it is necessary to check the
microwave power from time to time and eventually optimize
the microwave time.

Decomposition in the heating block:

Decomposition

Requisite accessories:

NANOCOLOR® heating block

NANOCOLOR® test tubes 16 mm OD (REF 91680)

Pipet 6.0 mL sample solution into an empty reaction tube
16 mm OD (REF 91680), add 1 level orange measur-
ing spoon NanOx Metal decomposition reagent, close
and shake thoroughly. Place the reaction tube into the
NANOCOLOR® heating block and heat 30 min at 120 °C or
1 h at 100 °C. Remove tube from the heating block, shake
lightly and let cool. The decomposition solution must be
clear and colourless. Otherwise another decomposition is
necessary. Open the reaction tube and test the decompo-
sition solution for peroxides using QUANTOFIX® Peroxide
25 test sticks (REF 91319). If peroxides are present, close
tube and heat again without further addition of NanOx Metal
decomposition reagent. Remove from the heating block and
let cool for about 10 min. Turn the reaction tube on its head
once, open it and again test for peroxides. Then carefully
(evolution of gas) add 3 level white microspoons NanOx
Metal neutralization reagent, close and shake thoroughly.
The pH value must be pH = 3-7, otherwise add more neu-
tralization reagent. The contents can now be used as sample
solution for the above-mentioned phosphorus and metal de-
terminations. Please note that for standard tests the meas-
ured result has to be multiplied with the dilution factor de-
pending upon the used amount of sample.

Decomposition XL:

Requisite accessories:

NANOCOLOR® heating block (REF 919350.1)
NANOCOLOR® decomposition vessel 22 mm OD (REF
91622)

Pipet 17 mL sample solution into an empty reaction tube
22mm ID (REF 91622), add 3 level orange measur-
ing spoon NanOx Metal decomposition reagent, close
and shake thoroughly. Place the reaction tube into the
NANOCOLOR® heating block and heat 30 min at 120 °C or
1 h at 100 °C. Remove tube from the heating block, shake
lightly and let cool. The decomposition solution must be
clear and colorless. Otherwise another decomposition is
necessary. Turn the reaction tube upside down once, open
the tube and test the decomposition solution for peroxides
using QUANTOFIX® Peroxide 25 test sticks (REF 91319).
If peroxides are present, close tube and heat again without
further addition of NanOx Metal decomposition reagent.
Remove from the heating block and let cool for about 10 min.
Turn the reaction tube upside down once, open it and again
test for peroxides. If it is free of peroxides, then carefully
(evolution of gas) add 3 level black spoons NanOx Metal
neutralization reagent, close and shake thoroughly. The
pH value must be pH = 3-7, otherwise add more neutraliza-
tion reagent. The contents can now be used as sample solu-
tion for the above-mentioned phosphorus and metal deter-
minations. Please note that for standard tests the measured
result has to be multiplied with the dilution factor depending
upon the used amount of sample. Please remove residual
solution from the decomposition vessel after use and clean
it with a bottle brush and distilled water.

Advice for the decomposition XL:

Using two large decomposition vessels within one heating
block does only allow for the use of four more 16 mm OD
reaction tubes!

Dilutions:

Test 0-01 Zirconium 100

Sample 1+9 diluted
Decomposition:

Pipet 0.6 mL test sample and
5.4 mL dist. water
into a 14 mm ID reaction tube

Pipet 1.7 mL test sample and
15.3 mL dist. water
into the decomposition vessel

Decomposition XL:

Sample 1+99 diluted
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Decomposition: Pipet 60 pL test sample and
5.94 mL dist. water

into a 14 mm ID reaction tube

Pipet 170 pL test sample and
16.8 mL dist. water
into the decomposition vessel

Decomposition XL:

Alternative procedure for microwave decomposition:
Requisite accessories:

Microwave oven with digital display (time setting in sec-
onds), PTFE pressure vessel 20 mL for decomposition and
safety expansion reservoir (REF 91640)

Pipet 10 mL sample solution into the decomposition ves-
sel, add 2 level orange measuring spoons NanOx Metal
decomposition reagent, close and shake thoroughly. Place
pressure vessel on the outer rim of the turntable in the
microwave oven and heat 23s at 900 VA or 28s at
750 VA (always use the highest setting of the respective in-
strument). Remove vessel from the microwave oven and let
cool for about 10 min. Turn the pressure vessel on its head
once and then open it with caution. The decomposition
solution must be clear and colorless. Otherwise another
decomposition is necessary. Test the decomposition solution
for peroxides using QUANTOFIX® Peroxide 25 test sticks
(REF 91319). If peroxides are present, close vessel, and
microwave again without further addition of NanOx Metal
decomposition reagent. Remove from the microwave oven
and let cool for about 10 min. Turn the pressure vessel on
its head once, open it and again test for peroxides. Then
carefully (evolution of gas) add 6 level white microspoons
NanOx Metal neutralization reagent, close and shake
thoroughly. The pH value must be pH = 3-7, otherwise add
more neutralization reagent. The contents can now be used
as sample solution for the above-mentioned phosphorus
and metal determinations. Please note that for standard
tests the measured result has to be multiplied by 2 due to
application of half the sample volume.

Dilutions:

Sample 1+9 diluted
Microwave:

Pipet 1.0 mL test sample and
9.0 mL dist. water
into the decomposition vessel

Sample 1+99 diluted

Microwave: Pipet 0,1 mL test sample and
9.9 mL dist. water
into the decomposition vessel
Interferences:

a) The safety diaphragm ruptures
1-  Material fatigue
— replace safety diaphragm and sealing disc
2-  Sample develops gases — dilute sample
3- Delays in boiling
— use special NanOx boiling chips
4-  Wrong time setting — adjust time
b) Incomplete decomposition
1-  Decomposition incomplete due to high COD content
Note: slightly nitrous odour when opening the de-
composition vessel or decomposition solution not
clear
— dilute into the measuring range, if necessary
decompose several times
2- other interferences, which cannot be eliminated by
decomposition with NanOx Metal
Time adjustment for different microwave ovens:
For decomposition with NanOx Metal the microwave times
have to be adjusted for different instruments. All instruments
should be operated at the highest setting, and the time is
adjusted to the second.
Example for calculation:
Microwave energy 900 VA — 24 s heating time
Microwave energy 750 VA — X s heating time
X'=900/750x24s=28.8s — 29s

Please note that the actual power of the microwave oven
may deviate from the nominal value. In these cases test and
adjust the time as described below.

Correction and optimization of microwave times:

The output of microwave ovens can fluctuate even between
instruments of the same model or it can change with time.
For the decomposition with NanOx Metal, however, an ex-
act dosing of energy is required. In order to optimize the
microwave time, always choose the highest setting of the
respective instrument (max. 1000 VA), because this is not
interrupted by time intervals. For a microwave oven with
900 VA output the microwave time will be about 24 s. The
following procedure is a very reliable and simple method to
determine the microwave energy:

Fill the included 100 mL Erlenmeyer flask with exactly
100 mL water (of ambient temperature) and measure the
temperature with a thermometer (e.g. 21 °C). Now place
the filled Erlenmeyer flask (without thermometer) on the
outer rim of the microwave turntable (same position as the
decomposition vessel) and heat for the calculated time.
Immediately remove the Erlenmeyer flask and measure
the water temperature after slight stirring (e.g. 53 °C). The
temperature difference must be 30 °C. In our example the
difference is 53 - 21 = 32 °C. The heating time has to be cor-

rected for this deviation:

Nominal difference/actual difference x time =

corrected time

30/32x24s=225s — 23s
Check this time setting again following the above procedure.
General remarks:
Always place the decomposition vessel on the same po-
sition of the microwave turntable. For easier handling we
recommend that you fill the safety expansion reservoir with
filter flocs or pulp, covered with a filter circle, and remove the
exhaust tubing from the safety expansion reservoir. After 5
decompositions the filter flocs (REF 481110) or pulp have
to be replaced. If the safety diaphragm ruptures, always dry
the safety reservoir prior to the next run, or replace the fil-
ter flocs or pulp. For sample solutions which tend to delays
in boiling, we recommend using PTFE boiling chips (REF
91628). After decomposition remove the decomposition so-
lution from the vessel. When the vessel is heavily soiled, or
after continued use, clean the decomposition vessel with a
bottle brush and dist. water. We recommend that from time
to time you perform a blank decomposition with dist. water
and NanOx Metal decomposition reagent, but without addi-
tion of neutralization reagent. As an alternative, you may fill
the vessel with dist. water and some drops hydrogen perox-
ide 30 % and let it stand for some hours.

REF

91312 QUANTOFIX® Peroxide 100

91319 QUANTOFIX® Peroxide 25

91640 PTFE pressure vessel 20 mL for decomposition
with safety expansion reservoir, set of sealing
discs and safety diaphragms

91643 PTFE pressure vessel 20 mL for decomposition

91640.1  PFA safety expansion reservoir

91646 PFA tubing with fitting

91644 pack of 20 PFA sealing discs

91645 pack of 10 PTFE safety diaphragms

91628 pack of 3 PTFE boiling chips

91680 pack of 20 reaction tubes

91636 rack for 15 reaction tubes and 2 decomposition
vessels

91622 pack of 2 decomposition vessels 22 mm OD

481100 filter flocs, pack of 500 g

481110 filter flocs, pack of 1000 g

MACHEREY-NAGEL GmbH & Co. KG
Valencienner Str. 11 - 52355 Duren - Germany
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REF 918978 03.24

NANOCOLOR®
NanOx Métal

Réactifs solides pour la décomposition
oxydative des métaux et de phosphore total

Contenu :
30 g de NanOx Métal réactif de minéralisation

1 cuillére orange de 85 mm
30 g de NanOx Métal réactif de neutralisation

1 cuillere blanche de 70 mm

1 cuillere noire de 85 mm
Indications de danger :
Vous trouverez des informations sur les risques sur I'étiquette
de I'emballage et dans la fiche de données de sécurité.
Vous trouverez la fiche de données de sécurité sur le site
www.mn-net.com/SDS pour la télécharger.
Principe :
Minéralisation oxydative de phophore total et des métaux et
ions métalliques qui au vue de leur degré d’oxydation ne se-
raient pas pris en compte lors de I'analyse, p.ex. chrome(lll).
Domaines d’application :
Minéralisation dans un bloc chauffant
Le potentiel d’oxydation lors d’'une minéralisation dans un
bloc chauffant a 100/120 °C est plus faible que celui d’'une
minéralisation dans un four & micro-ondes. Cette méthode
est applicable pour des eaux usées principalement indus-
triales, pour lesquelles la matrice ne change pas pendant
un long laps de temps. Nous conseillons de vérifier a inter-
valles réguliers la comparabilité a l'aide de méthodes de
comparaison (minéralisation dans un four a micro-ondes

p.ex.). La décomposition d’un grand volume d’échantillon
est possible en utilisant le grand récipient de minéralisation
(REF 91622) d’'une capacité de 17 mL (se référer a la pro-
cédure décomposition XL).

Minéralisation haute pression dans un four a micro-
ondes

Cette méthode présente par rapport aux méthodes tradi-
tionnelles, utilisant un bloc chauffant, un gain de temps
considérable et une remarquable facilité de manipulation.
Déterminations possibles aprés décomposition avec
NanOx Métal :

Aprés minéralisation avec NanOx Métal, on peut effectuer
les déterminations NANOCOLOR® suivantes :

Test 0-98 Aluminium 07* Test 0-71 Nickel 4

Test 1-02 Aluminium* Test 1-62 Nickel

Test 0-14 Cadmium 2 Test 0-76 Phosphate 1

Test 0-24 Chromate 5 (Chrome)  Test 0-81 Phosphate 5

Test 1-25 Chromate (Chrome) Test 0-80 Phosphate 15

Test 1-51 Cobalt Test 0-55 Phosphate 45

Test 1-53 Cuivre Test 0-79 Phosphate 50

Test 0-54 Cuivre 7 Test 1-95 Zinc

Test 0-53 Cuivre 5 Test 0-96 Zinc 4

Test 1-28 Fer Test 0-42 Zinc 6

Test 1-36 Fer Test 0-01 Zirconium 100

Test 0-37 Fer 3

* seulement pour four a micro-ondes

Azote

Pour la détermination de I'azote total, nous vous conseillons
I'utilisation de NANOCOLOR® NanOx N (REF 918979).
Notes générales pour la procédure :

Utiliser la cuillére de mesure orange pour le dosage du ré-
actif de minéralisation. Pour la détermination du chrome
(test 0-24 et 1-25), du fer (test 1-36 et 0-37), du cuivre
(test 1-53 et 0-54) et du phosphore (test 0-79), la phase
de neutralisation doit étre annulée. Lors de I'éxecution
du test cuivre 1-53 et 0-54, utiliser deux fois plus de ré-
actif R1 (test 1-53) ou R2 (test 0-54) (REF 918903). Dans
ce cas, selon la valeur expérimentale attendue, il faut diluer
I'échantillon de sorte a ramener la valeur expérimentale
dans le domaine de mesure. Pour des eaux de concentra-
tions inconnues, il est conseillé de travailler avec des dilu-
tions tres différentes (1+9 ; 1+99) jusqu’a confirmation de la
valeur résultante de la dilution précédente. Les échantillons
qui consomment une grande quantité d’oxydants (p.ex. pour
des DCO supé- rieures & 1000 mg/L O,) risquent d’entrai-
ner une minéralisation incompléte et des lors, suite & une
émission plus longue, une détérioration des membranes de
sécurité et d’étanchéité dans la cuve de minéralisation. Si
ce cas se présente, il faut recommencer la minéralisation,
mais en diluant d'abord I'échantillon. La puissance des
fours a micro-ondes commerciaux peut fluctuer. Pour cette
raison, il faut contréler de temps en temps leur puissance
ou, le cas échéant, optimiser le temps d’émission de micro-
ondes.

Mode d’emploi pour bloc chauffant :

Minéralisation

Accessoires nécessaires :

NANOCOLOR® bloc chauffant,

NANOCOLOR® éprouvettes de réaction 16 mm D.E (REF
91680)

Pipetter 6,0 mL de I'échantillon a analyser dans une cuvette
de réaction vide 16 mm D.E (REF 91680). Ajouter 1 cuil-
lere de mesure (orange) remplies a ras bord de NanOx
Métal réactif de minéralisation, fermer la cuve, et se-
couer énergiquement. Chauffer la cuve au moins pendant
30 min a 120 °C ou 1 h a 100 °C a l'aide des blocs chauf-
fant NANOCOLOR®. Sortir la cuve du réacteur, mélanger
et laisser refroidir. La solution doit étre limpide et inco-
lore. Autrement minéraliser une autre fois. A I'aide des tests
QUANTOFIX® Peroxydes 25 (REF 91319) vérifier que la so-
lution ne contient plus de peroxydes. Si la solution contient
encore des peroxydes, refermer la cuvette et chauffer sans
ajout d’'un quelconque réactif. Ouvrir la cuvette et rajouter 3
cuilleres blanches remplies a ras bord de NanOx Métal
réactif de neutralisation, fermer et mélanger énergique-
ment. Le pH doit étre pH = 37, sinon rajouter plus du réactif
de neutralisation. La solution peut maintenant étre utilisée
comme I'échantillon & analyser pour les analyses des ions.
Notez S.V.P. que le résultat des tests en cuves rectangu-
laires est & multiplier par le facteur de dilution dépendant de
la prise d’échantillon initiale.

Minéralisation XL

Accessoires nécessaires :

NANOCOLOR® bloc chauffant (REF 919350.1),
NANOCOLOR® récipient minéralisation 22 mm D.E (REF
91622)

Pipetter 17 mL de I'échantillon a analyser dans une cu-
vette de réaction vide 22 mm D.E (REF 91622). Ajouter 3
cuilleres de mesure (orange) remplies a ras bord de
NanOx Métal réactif de minéralisation, fermer la cuve, et
secouer énergiquement. Chauffer la cuve au moins pendant
30 min a 120 °C ou 1 h a 100 °C a l'aide des blocs chauf-
fant NANOCOLOR®. Sortir la cuve du réacteur, mélanger
et laisser refroidir. La solution doit étre limpide et inco-
lore. Autrement minéraliser une autre fois. A I'aide des tests
QUANTOFIX® Peroxydes 25 (REF 91319) vérifier que la so-
lution ne contient plus de peroxydes. Si la solution contient
encore des peroxydes, refermer la cuvette et chauffer sans
ajout d’'un quelconque réactif. Ouvrir la cuvette et rajouter
3 cuilleres noire remplies a ras bord de NanOx Métal

réactif de neutralisation, fermer et mélanger énergique-
ment. Le pH doit étre pH = 3-7, sinon rajouter plus du réactif
de neutralisation. La solution peut maintenant étre utilisée
comme I'échantillon & analyser pour les analyses des ions.
Notez s.v.p. que le résultat des tests en cuves rectangu-
laires est a multiplier par le facteur de dilution dépendant de
la prise d’échantillon initiale. Aprés utilisation, vider le réci-
pient de minéralisation, nettoyer avec un goupillon et rincer
al'eau distillée.

Conseil pour la décomposition XL :

Lutilisation de 2 récipients de minéralisation XL dans un
bloc chauffant évite I'utilisation de 4 emplacements pour les
tubes 16 mm D.E !

Dilution :

Echantillon dilué par 1+9

Minéralisation : pipeter 0,6 mL de I'échantillon et
5,4 mL d’eau distillée dans un
tube de 14 mm de diamétre
pipeter 1,7 mL de I'échantillon et
15,3 mL d’eau distillée

dans la cuve de minéralisation
Echantillon dilué par 1+99

Minéralisation : pipeter 60 pL de I'échantillon et
5,94 mL d’eau distillée dans un
tube de 14 mm de diamétre
pipeter 170 pL de I'échantillon et
16,8 mL d’eau distillée

dans la cuve de minéralisation

Minéralisation XL :

Minéralisation XL :

Alternative mode d’emploi pour four a micro-ondes :
Accessoires nécessaires :

Four a micro-ondes (par ex. Siemens 750 Watt ou
Panasonic 900 Watt avec indication digitale (a la seconde)
du temps d’exposition, réacteur de minéralisation en PTFE
de 20 mL et le vase de sécurité (REF 91640)

Pipetter 10 mL de I'échantillon a analyser dans la cuve de
minéralisation. Ajouter 2 cuilleres de mesure (orange)
remplies a ras bord de NanOx Métal réactif de miné-
ralisation, fermer et agiter vigoureusement. Placer la
cuve de minéralisation dans le four & micro-ondes sur le
bord extérieur plateau tournant et chauffer pendant 25 s
pour un appareil de 900 Watt ou 30 s pour un appareil de
750 Watt (choisir systématiquement la puissance maximale
du four). Sortir la cuve du four et laisser refroidir pendant
10 min. Mélanger puis ouvrir avec précautions. La solution
doit étre limpide et incolore. Autrement minéraliser une
autre fois. A l'aide des tests QUANTOFIX® Peroxydes 25
(REF 91319) vérifier que la solution ne contient plus de
peroxydes. Si la solution contient encore des peroxydes,
refermer la cuve et la réexposer dans le four a micro-ondes
sans ajout d’un quelconque réactif. Sortir la cuve du four et
laisser refroidir pendant 10 min. Mélanger puis ouvrir avec
précautions. A l'aide des tests QUANTOFIX® Peroxydes
revérifier que la solution ne contient cette foisci plus de per-
oxydes, ajouter avec précaution (développement de gaz)
6 cuilleres blanches remplies a ras bord de NanOx
Métal réactif de neutralisation, fermer et mélanger. Le pH
doit étre pH = 3-7, sinon rajouter plus du réactif de neutrali-
sation. La solution est préte a étre utilisée comme I'échantil-
lon & analyser pour les tests cités au-dessus. Il faut noter que
les résultats obtenus avec les cuves rectangulaires sont a
multiplier par deux puisque le volume de départ est de moitié.
Dilution :

Echantillon dilué par 1+9

Au four a pipeter 1,0 mL de I'échantillon et
micro-ondes : 9 mL d’eau distillée dans la cuve
de minéralisation

Echantillon dilué par 1+99

Au four a pipeter 0,1 mL de I'échantillon et
micro-ondes : 9,9 mL d’eau distillée dans cuve
de minéralisation

Perturbations :
a) La membrane de sécurité se rompt
1- Usure du matériel
— remplacer les membranes de sécurité et
d’étanchéité
2- Léchantillon s’évapore — diluer I'échantillon
3- Retards d’ébullition
— utiliser des régulateurs d’ébullition spéciaux
(spirales en téflon) pour NanOx
4- Réglage dutemps — corriger
b) Minéralisation partielle
1-  Minéralisation incompléte pour des valeurs élevées
de DCO
indication : odeur légére de gaz nitreux lors de I'ou-
verture de la cuve, ou la solution n’est pas lim-
pide
— diluer ; le cas échéant, minéraliser plusieurs fois
2- Autres interférences ne pouvant étre éliminées
facilement par minéralisation avec NanOx Métal

Calcul du temps de réaction avec le four a micro-
ondes :

Concernant la minéralisation avec NanOx Métal dans
d’autres fours a micro-ondes, le temps peut étre calculé
de la maniére suivante (régler 'appareil sur la puissance
maximale).

Exemple :

Four a micro-ondes 900 Watt — 24 s d’exposition
Four a micro-ondes 750 Watt — X's d’exposition
X'=900/750 x 24 =28,8 — 29 s d’exposition

En vertu des fluctuations de puissance des fours a micro-
ondes, il faut controler le temps calculé d’'un appareil a
l'autre et, le cas échéant, I'ajuster.
Correction et optimisation des temps d’émission :
La puissance d’un four a micro-ondes peut varier d'un
appareil a autre, méme pour des types d’appareils iden-
tiques, ou s’altérer avec le temps. La minéralisation avec
NanOx Métal nécessite un dosage précis d’énergie. Ainsi,
on sélectionne toujours la puissance maximale de I'appa-
reil (1000 Watt max.), pour éviter un réglage d’émission par
intervalles de temps. Pour un four & micro-ondes d’une puis-
sance de 900 watts, le temps de minéralisation se situe aux
environs de 24 s. Une méthode simple et fiable d’ajuster le
temps d’émission consiste en la procédure suivante :
Remplir 'erlenmeyer, qui fait partie du poste de mesure,
avec exactement 100 mL d’eau (a température ambiante)
et déterminer sa température a l'aide d'un thermométre
(ex. 21 °C). Placer I'erlenmeyer rempli d’eau (sans thermo-
metre) dans le four a micro-ondes sur le bord extérieur du
plateau pivotant (au méme endroit que la cuve de minéra-
lisation) et chauffer pendant le temps d’émission calculé.
Ensuite, sortir immédiatement I'erlenmeyer du four et déter-
miner la température de I'eau apres légére agitation (ex.
53 °C). La différence de température doit étre de 30 °C.
Dans I'exemple, la différence est de 53 - 21 = 32 °C. Le
temps d’émission doit donc étre corrigé.

Différence théorique/différence mesure x temps =

temps corrigé

30/32x24s=225 — 23s
Nous conseillons de contrdler une seconde fois ce temps en
procédant de la méme maniére.
Consignes générales de manipulation :
Placer toujours la cuve de minéralisation sur le bord exté-
rieur et au méme endroit du plateau pivotant. Afin d’assurer
un nettoyage plus aisé en cas de rupture de la membrane
de sécurité, nous conseillons de remplir le récipient de sé-
curité de flocons filtrants. Ces flocons doivent étre rempla-
cés aprés 5 minéralisations. Apres rupture de la membrane
de sécurité, sécher le récipient de sécurite avant I'utilisation
suivante et remplacer les flocons filtrants. Pour les solutions
qui tendent a retarder I'ébullition, nous recommandons d’uti-
liser des spirales en téflon comme régulateurs d’ébullition.
Aprés minéralisation, sortir la solution de minéralisation
de la cuve. Aprés salissement grave et aprés utilisation de
la cuve a plusieurs reprises, nettoyer la cuve a l'aide d’'un
goupillon et la rincer avec de 'eau distillée. Nous recom-
mandons d’effectuer de temps en temps une minéralisation
avec de l'eau distillée en ajoutant le réactif de minéralisa-
tion seul (pas de réactif de neutralisation ! Jou de remplir
les récipients avec de I'eau distillée et de quelques gouttes
de peroxyde d’hydrogéne 30 % (laisser reposer pendant
quelques heures).

REF

91312  QUANTOFIX® Peroxyde 100

91319  QUANTOFIX® Peroxyde 25

91640 1 cuve haute pression en téflon 20 mL avec réci-
pient de sécurité, jeu de membranes de sécu-
rité et d’étanchéité

91643 1 cuve haute pression en téflon 20 mL

91640.1 1 récipient de sécurité en PFA

91646 1 tuyau en PFA avec adaptateur

91644 1 paquet de 20 membranes d’étanchéité en PFA

91645 1 paquet de 10 membranes de sécurité en téflon

91628 1 paquet de 3 spirales en téflon
(régulateurs d’ébullition)

91680 1 paquet de 20 cuvettes de réaction 16 mm D.E

91636 1 support pour 15 cuves rondes et 2 récipients de
minéralisation

91622 1 paquet de 2 récipients de minéralisation 22 mm
D.E

481100 1 paquet de 500 g de flocons filtrants

481110 1 paquet de 1000 g de flocons filtrants
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