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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest oznaczanie zelaza w mie-
szankach paszowyvch.

2. METODA BADANIA

2.1. Zasada metody polega na mineralizac) probki
paszy w mieszaninie do spalan, wywolaniu reakcji barw-
nej zelaza z rodankiem amonowym oraz pomiarze
absorpcji powstatego kompleksu barwnego.

2.2. Aparatura

a) Spektrokolorymetr ,Specol
b) Mtynek laboratoryjny.

¢) Kolby Kjeldahla 250 c¢m’.
d) Kolby pomiarowe pojemnosci 50, 100 i 1000 cm’.
e) Pipety pojemnosci 5, 10 1 20 cm’.

f1 Dotlegmatory do kolb Kjeldahla

I3

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Rodanek amonowy cz.d.a.,
towy.

b) Wzorcowy roztwor zelaza (A) o sigienmiu 1 mg
Fe/cm’®, 86350 g siarczanu Zelazowo-amonowege
cz.d.a. rozpuscié w 300 cm?® wody redestylowanej, do-
da¢ 5 cm’ stgzonego kwasu siarkowego i dopetni¢ woda
redestylowang do objetosct 1000 cm’.

¢) Wzorcowy roztwér zZelaza (B) o stgZzeniu
10 pg/em®, 1 em’ wrorcowego roztworu zelaza (A) do-
petni¢ wodg redestylowana do objetosci 100 cm’ w kol-
bie pomiarowej.

d) Kwas azotowy cz.d.a. roztwor 2N.

e) Kwas siarkowy cz.d.a. roztwory: 50-proceniowy
1 0,2N.

) Mieszanina do spalan: 5 czgdcl st¢Zzonego kwasu
azotowego, i ¢zg¢Sc¢ st¢zonego kwasu siarkowego, 1 ¢zeéd
stgzonego kwasu nadchlorowego, cz.d.a. (v/v).

roztwor 20-procen--

2.4. Wykonanie oznaczania

2.4.1. Przygotowanie probki do badania. Srednig prob-
ke laboratoryjna pobrana zgodnie z PN-75/R-64769
rozdrabnia¢ w miynku laboratoryjnym, doktadnie wy-
mieszac, usunaé z probki zanieczyszczenia ferromagne-
lyczne. przesuwajge silny magnez nad cienka warstwa
paszy.

2.4.2. Mineralizacja badanej prébki. Odwazy¢ z do-
ktadnodcig do 0,0002 mg 2 g paszy przygotowane] wg
241, przemesé ilosciowo do kolby Kjeldahla pojem-
nosct 250 cm’, po ¢zvim dodaé 25 cm’ mieszaniny do
spalan. Mincralizacje prowadzic w temperaturze okoto
I50°C w czasie G5 h.

2.4.3. Wywotanie reakcji barwnej i pomiar ekstynkcji.
Uzyskany po mincralizacii roztwor schiodzic, przeniesc
iloéciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm’
i uzupetni¢ do kreski wodag redestylowang. Do kolby
pojernnosci S0 em’ pobra¢ 25 ¢cm’ roztworu, nast¢pnie
dodac¢ 5 em? roztworu rodanku amonowego, po czym
zawartos¢ wymieszac 1 uzupelni¢ do kreski woda rede-
stvlowang. Wvkonaé pomiar ekstynkcji uzyskanego
barwnego roztworu za pomoca spektrokolorymetru
SSpecol™, w kuwetach o grubosci warstwy pomiarowej
I cm przy dhugosct fali 480 nm w czaste nie dluzszym
niz 10 min od chwili wywotama barwy, Do czasu po-
nitary  barwny roztwor przechowywaé w ciemnym
miecjscu w lemperaturze pokujowe]. Probe odniesienia
stanowi mieszanina wszystkich stosowanych odczynni-
kéw. aprocz wrorcowego roztworu zelaza lub badane;
pl‘ﬁbki.

2.4.4. Sporzadrzanie krzywej wzorcowej. Do kolb po-
miarowych pojemnosct 50 cm” odmierzy¢ koleno 3, 6,
9. 120 15, 181 71 cm” roztworu wzorcowego zelaza
(By orar po | cm’ 2N roztwort kwasu azotowcgo
i S0-procentowego kwasu siarkowego. Po wywolaniu
reakcji barwney we 2.4.3 zmicrzyC absorpeje roztworow.
Wykreslic krzyvwa wrorcowyg odkladajge na ost rzed-
aveh warto$cei absorpeil, na ost odeigtych wartoscr ste-
zenla zelaza w pg/cm’

(Dz. Norm.
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24.5. Ol.)liczanie wyniku. Zawarto$¢ zelaza (X) obli- | — wspolczynnik uwzgledniajacy, rozcieficzenie
czy¢ w mikrogramach na 1 g paszy wedlug wzoru (200)

c 1 m — odwazka paszy, g.

2.5. Wynik koficowy oznaczania. Za wynik koncowy

w ktorym: L - _ nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng wynikéw co naj-
¢ — stgzenie ze}aza odczytane z krzywej wzorcowej, mniej dwoch réwnoleglych oznaczan nie réznigcych sig
g Fe/cm’, wiecej niz 5% bledu wzglednego.
KONIEZC
INFORMACJE DODATKOWE
1. Instytucja opracowujgca morm¢ — Zjednoczenie Przemystu Pa- 2. Normy zwigzane

szowego BACUTIL, Warszawa. PN-75/R-64769 Pasze. Pobieranie probek
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