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N O R M A B R A NŻ OWA BN-BO 
Pasze 9160-16 

PASZE Oznaczanie żelaza 
w mieszankach paszowych 

l. WSTĘP 

Przed miotem normy jest oznaczanie ż.elaza w mie­
szankach paszowych. 

2. METODA BADANIA 

2.1. Zasada metody pol ega na minera!izucji próbki 
paszy w mieszaninie do spala!'l. wywalaniu reakcji barw­
nej że l aza z rodankiem amonowym oraz pomIarze 
absorpcji powstałego. kompleksu barwnego . 

2.2. Aparatura 
a) Spektrokolorymetr "Specol" . 
b) Młynek labora toryjny. 
c) Kolby Kje ldahla 250 cm l . 

d) Kolby pomiarowe pojemności 50. 100 i 1000 cm'-
e) Pipety pojemności 5. 10 i 20 cm J

. 

n D .'flcgmatory do kolb Kjeldahla 

2.3. Odczynniki i roztwory 
a) Rodanek amonowy cz.d .a., roztwór 20-procell-' 

towy. 

b) W zorcowy roztwór żelaza (A) a stę żeniu l m g 
Fe/cm] , 8.6350 g siarCLaml że lazowo--amonov..-ego 

cZ.d .a. rozpuśc ić w 300 cm J wody redesi ylowanej. do ­
dać 5 cm ] stężonego kwasu siarkowego i dopełnić wodą 
redestylowaną do objętości 1000 cm i . 

e) Wzorcowy roztwór żdaza (B ) o ~tężeniu 

lO ~lg/em) . I cm) wzorcowego roztworu że l aza (A) do­
pełnić wodą redestylowaną do objętości 100 cmJ w kol­
bie pomiarowej. 

d) Kwas azotowy cZ.d .a. roztwór 2N. 
e) Kwas siarkowy eZ.d.a. roztwory : 50-procentowy 

l 0,2N. 
1) Mieszanma do spalań: 5 c zęści stężonego kwasu 

azotowego, l ..:zęŚć stężonego kwasu siarkowego, I częś~' 
stężonego kwa~u nadchlorowego, eZ.d.a. (v/v) . 

Grupa kata logowa 1549 
-

2.4. Wykonanie oznaczania 
2.4 ,1. Przygotowanie próbki do badania. SrednieJ prób­

k<; l abora toryjn ą pobraną zgodnie z PN-75/ R-64769 
rozdrabniać w mlynku laboratoryjnym. dokładnie wy­
mieszać, usunąć z próbki zanieczyszczenia ferromagne­
(yczne. przesuwaj:lc si ln y magnez !lad cienką ' warstwą 

pa szy. 
2.4.2 . Mineralizacja badanej próbki . Odważyć z do­

kładnuścią do 0 ,0002 mg 2. g paszy przygotowanej wg 
2.4 .1, przenieś(: ilości owo d o kolby Kjeldahla pojem­
ności 250 cm'. po czym dodać 25 cm 3 mieszaniny do 
spala(l. Mincldlizację prowadzić \\' tem peraturze około 
350°C w :zasle 0.5 h . 
. 2.4.3. Wywołanie reakcji barwnej i pomiar ekstynkcji. 

Uzyskan y po mineralizacJi roztwór schłodzić, przen ieść 

ilościowo do kolby pomiarowej pojemności 100 cm' 
i uzupełnić do kreski wodą redeslylowaną. Do kolby 
pojemności 50 cm] pobrać 25 cm ' roztworu. następnie 
dodać 5 cm' roztworu rodanku amonowego, po czym 
zawartość wymit'slać i uzupełnić do kreski wodą rede­
sty lowaną. "vV y ko!lać pomiar eks tynkcji uzyskanego 
barwnego 'ro?tlvoru za pom o C<.) spektrokolorymetru 
"Specol", w kuwctach o grubości warstwy pomiarowej 
l CI11 przy dhJgoś '.: i fal i 4XO nm \\ uasie nie dłuższym 
niż 10 min od chwili wywoła ni a ba rwy. Do czasu po­
mILU!.: barwny roztwór prlt~ChowY'Nać w ciemnym 
miejscu w tempera turze pokujtl\vej . Próbę odniesienia 
stanO\vi mieszanina w ~zyslkieh stosowanych odczynni­
ków . opn)cz \,V 70j"CO ',\ cgn roztworu żelaza lub badanej 

próbki. 
2.4.4. Sporządzanie krzy·,vej wlllrcowej. Do kolb po­

mial'Owycl! pojemności 50 cmo od mierzyć kolejno 3, 6 , 
9. 12. 15. I~ i ;> ; cm ' ruzlwono wzo rcowego l.e laza 
(H i oni? po l cm '" 2N IOztworu kwasu azo towego 
i :~·O-pro ce ntowego kwas u si:'1·kowego. Po wywolaniu 
t eakcji barwn el wg 2.4. 3 zmierzyć ahso. rpcję roztwo rów. 
\\'ykrcśl ić krzywą W70ITOW'I odkIadajLlc na osi rzęd­

, łyc h wartości absorpcii . n,ł osi odciętych wartości stę­
żenia że la za w pg/cm J

. 
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2.4.5. ObUczanie wyniku. Zawartośc żelaza (X) obli­
czyć w mikrogramach na I g paszy według wzoru 

c . I 
X = ---:;-~ 

m 

w którym: 
c - stę~enie żelaza odczytane z krzywej wzorcowej, 

J.1g Fe/cm3
, 

l - współczynnik uwzględniający, rozcieńczenie 

(200), 
l1i - odważka paszy, g. 

2.5. Wynik końcowy omaczania. Za wynik końcowy 
należy przyjąć średnią arytmetyczną wyników co naj­
mniej dwóch równoległych oznaczań nie różniących się 
wIęcej niż 5% błędu względnego: 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE 

l. Instytucja opracowująca normę - Zjednoczenie Przemysłu Pa­
szowego BACUTIL, Warszawa. 

2. Normy związane 
PN-75/ R-64769 Pasze . Pobieranie próbek 
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