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CHEMICZNE Oznaczanie zawartosci zelaza
metoda kolorymetryczna
z zastosowaniem o-fenantroliny
Grupa katalogowa 1109
1. WSTEP Przygotowany roztwér o-fenantroliny lub chlorowo-

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest meto-
da oznaczania zawarto$ci zelaza w wiskozie.

1.2. Zakres stosowania normy. Metode stosuje sie do
oznaczania zawartosci zelaza w wiskozach, uzvwanych
do produkcji wszystkich asortymentow widkien wisko-
zowych oraz folii wiskozowej w kontroli migdzyopera-
cyjnej.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na zmine-
ralizowaniu probki wiskozy metoda mokra, redukcji
zawartych w roztworze jondw zelazowych (Fe?”) do ze-
lazawych (Fe?’) i nastgpnym wytworzeniu barwnego
kompleksu z o-fenantroling. Do redukcji jonéw zelazo-
wych (Fe*") uzywa sie chlorowodorku hydroksyloami-
ny.

2.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy stgzony o p H:SO4 = 1,84 cz.d.a.

b) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor 10%(m/m).

¢) Nadtlenek wodoru cz.d.a., roztwor 30%(m/m).

d) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 40%(m/m).

e) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor
o ¢(NaOH) = | mol/L

f) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a., roztwér
10%(m/m).

g) Roztwér buforowy o pH = 4.

‘Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml odwazyé
40 g octanu amonowego cz.d.a., doda¢ 50 ml kwasu
octowego cz.d.a. o stezeniu 80%(m/m), uzupetni¢ woda
destylowang do kreski i wymieszad.

Dopuszcza sig¢ takze stosowanie roztworu otrzyma-
nego przez zmieszanie 18 ml roztworu octanu sodowego
cz.d.a. o ¢(CH3;COONa) = 0,2 mol/l1, z 82 ml roztworu
kwasu octowego cz.d.a. o ¢(CH;COOH) = 0,2 mol/l.

h) O-fenantrolina (1,10-fenantrolina) cz.d.a., roztwor
0,5%(m/m), w roztworze kwasu solnego cz.d.a.
o ¢(HCI) = 0,1 mol/I lub chlorowodorek o-fenantroliny
cz.d.a., roztwor 0,5%(m/m) w wodzie destylowanej.

dorku fenantroliny przechowywaé w lodéwce i uzywadé
tylko do czasu, dopoki nie wystapi zabarwienie.

i) Zelazo (Fe’"), roztwér wzorcowy roboczy. Przy-
gotowaé roztwor wzorcowy podstawowy wg PN-81/
C-06503 p. 2.2.1.75. 1 ml tak przygotowanego roztworu
zawiera 1 mg Fe. Do kolby pomiarowej pojemnosci 1 |
odwazy¢ 10 ml roztworu wzorcowego podstawowego,
dopetni¢ do kreski roztworem kwasu siarkowego

l
oc( THISO;t) = 0,01 mol/l i doktadnie wymieszaé.

I ml tak przygotowanego roztworu wzorcowego robo-
czego zawiera 0,010 mg Fe.

2.3. Aparatura i przyrzady. Spektrofotometr lub foto-
kolorymetr z filtrem o maksymalnej przepuszczalnosci
w zakresie 510 nm z kuwetami o grubosci warstwy
1 cm.

2.4. Przygotowanie probki do badan. Do wysokiej
zlewki pojemnosci 150 ml odwazyé z doktadnosciag do
0,001 g okoto 8 g wiskozy, doda¢ 20 ml wody destylo-
wanej, dokladnie wymieszaé precikiem szklanym, po
czym stopniowo dodawaé¢ 40 ml nadtlenku wodoru
i gotowa¢ w ciggu 15 min. Zlewke ogrzewac bardzo
ostroznie 1 uwazac, aby gotowanie przebiegato powoli.
Nastepnie optukaé¢ §cianki zlewki niewielka iloscig
wody destylowanej, doda¢ 3 ml st¢zonego kwasu siar-
kowego 1 wolno gotowac (okoto 90 min), az roztwor
w zlewce bedzie klarowny, po czym odparowaé do objg-
tosci kilku ml, uwazajac przy tym, aby nie wydzielaty sig
biate dymy kwasu siarkowego.

Tak zmineralizowana probke wiskozy doprowadzi¢
do pH 2 + 3 (wobec papierka uniwersalnego), stosujac
poczatkowo roztwdr wodorotlenku sodu o stgzeniu
40%, a nastgpnie roztwor wodorotlenku sodu
o ¢(NaOH) = | mol/l, po czym przenies¢ probke do
kolby pomiarowej pojemnosci 50 ml, uzywajac mozli-
wie matej ilosci wody.

W przypadku analizowania wiskozy matowanej, do-
prowadzony do pH 2 + 3 roztwor, w trakcie przenosze-
nia do kolby pomiarowej przesgczy¢ przez twardy sa-
czek w celu usunigcia dwutlenku tytanu. Saczek optu-
ka¢ niewielka iloscia wody destylowane;.
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Rownolegle w identyczny sposéb wykonaé probke
kontrolng (przy uzyciu wszystkich odczynnikow), sto-
sujac 10 ml wody destylowanej zamiast odwazki wisko-
zy.

2.5. Wykonanie oznaczania

2.5.1. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzorco-
wej. Do kolb pomiarowych pojemnosci 50 ml odmie-
rzy¢ kolejno 2, 5, 10, 15 i 20 ml roboczego wzorcowego
roztworu zelaza, przygotowanego wg 2.2i), co odpo-
wiada 0,02; 0,05; 0,10; 0,15 i 0,20 mg Fe.

Do kazdej kolby doda¢ 20 ml wody destylowanej,
0,5 ml kwasu siarkowego 10% i 2 ml roztworu chloro-
wodorku hydroksyloaminy, wymiesza¢ i pozostawi¢ na
15 min. Nast¢pnie dodaé¢ 5 ml roztworu buforowego,
wymieszac, doda¢ 1 ml roztworu o-fenantroliny, dopel-
ni¢ wodg do kreski i pozostawi¢ na 20 min. Réwnolegle
w identyczny sposob wykonacé probg kontrolna, sto-
sujac 20 ml wody destylowanej zamiast wzorcowego
roztworu zelaza.

Tak przygotowane roztwory przela¢ do kuwet o gru-
bosci warstwy | c¢cm i mierzy¢ absorbancje przy dhu-
gosci fali 510 nm. Jako odno$nik stosowac rownolegle
przygotowana probe kontrolna.

Na podstawie otrzymanych wynikéw wykresli¢ krzy-
wg wrzorcows, odkladajgc na osi rzgdnych wartodci
absorpcji, a na osi odcigtych — zawarto$ci zelaza w mg.

Krzywag wzorcowg nalezy wykreslaé raz na pdél roku
lub przy kazdorazowej zmianie odczynnikéw lub przy-
rzadu.

2.5.2. Oznaczanie zelaza w probce. Do kolby pomia-
rowej 50 ml zawierajgcej analizowang probke przygoto-

wang wg 2.4, doda¢ 2 ml roztworu chlorowodorku
hydroksyloaminy, wymiesza¢ i pozostawi¢ na 15 min,
po czym dodaé¢ 5 ml roztworu buforowego, 1 ml roz-
tworu e-fenantroliny lub chlorowodorku fenantroliny,
dopetni¢ kolbe do kreski wodg destylowana, wymieszac
i pozostawi¢ na 20 min. Tak przygotowany roztwér
wlaé do kuwety o grubosci warstwy 1 cm i mierzy¢
absorbancje przy diugosci fali 510 nm. Jako odnoénik
stosowad réwnolegle wykonana probe¢ kontrolng. Za-
wartoéé zelaza w badanej prébce wiskozy odczytaé
z krzywe] wzorcowej.

2.6. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawarto$¢ zela-
za (X) w wiskozie obliczy¢ w mg na 1 kg wiskozy
wg wzoru

X = a - 1000
m
w ktorym: _
a — zawarto$¢ zelaza w badanej prébce wiskozy,
odczytana z krzywej wzorcowej, mg,
m — masa badanej probki wiskozy, g.

2.7. Dopuszczalna réinica migdzy wynikami oznaczan.
Dopuszczalna réznica migdzy wynikami réwnoleglych
oznaczaf nie powinna przekracza¢ 10% wyniku wyz-
5Zego.

2.8. Wynik koricowy oznaczania. Za wynik koncowy
oznaczania nalezy przyjal¢ $rednig arytmetyczng wy-
nikéw dwéch réwnoleglych oznaczan, obliczonych wg
2.6, zgodnych z 2.7.
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