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W paszach
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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest oznaczanie zawartosci siarki
w paszach.

2. METODA BADANIA

2.1. Zasada metody polega na przeprowadzeniu
siarki znajdujgcej si¢ w paszach w siarczany przez
stapianie z micszaning utleniajgcy. Otrzymane w ten
sposOb siarczany wytrgca si¢ roztworem chlorku ba-
rowego, a utworzony siarczan barowy oznacza si¢ me-
toda wagowa.

2.2. Aparatura, przyrzady i materiaty

a) Suszarka laboratoryjna.

b) Mtynek laboratoryjny.

c¢) Waga analityczna.

d) Parownica platynowa lub kwarcowa o $rednicy
10 cm.

e) Zlewki pojemnosci 250 cm’.

f) Pipety pojemnosci 10 cm?.

g) Lejek o srednicy 5 cm.

h) Tygle Schotta GS5.

1) Siatka azbestowa.

J) Trojkat porcelanowy.

k) Saczki migkkie.

I) Preciki szklane.

1) Papierki wskaZnikowe.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Weglan sodowy bezwodny cz.d.a.

b) Azotan potasowy.

¢) Kwas solny, roztwor 6N.

d) Chlorek barowy, roztwdr 5-procentowy.

e) Kwas etylenoquaminoc7terooctowy (EDTA),
roztwor 0,1IN.

2.4. Wykonanie oznaczania

2.4.1. Przygotowanie probki do badania. Probke
paszy pobra¢ zgodnie z PN-75/R-64769. a nastgpnic
rozdrobni¢ w mtynku laboratoryjnym 1 przesiac¢ przez
sito o $rednicy oczek 0,1 mm.

2.4.2. Wykonanie oznaczania. W zaleznos$ci od
zawartosci siarki, zwazy¢ 2+ 10 g rozdrobnionej paszy
7z dokladnoscig do 0,0001 g, spopielic w platynowe]
lub kwarcowe] parownicy 7z 5 czg¢$ciami bezwodnego
weglanu sodowego 1 10 cz¢sciami azotanu potasowego
w stosunku do wagi proby. Suchg mieszaning ogrze-
waé poczatkowo powoli na siatce azbestowe] do chwili
pojawienia si¢ lekko brunatne; barwy, po czym
umiesci¢ w trojkacie porcelanowym 1 ogrzewac bez-
posrednio palnikiem, ciggle mieszajgc. Ogrzewanic
nalezy prowadzi¢ tagodnie, tak aby zapobiec wybu-
chom, przy ktorych wskutek rozpryskiwania tract sig
cze$¢ oznaczane] substancyi.

Utworzenie si¢ jednorodnej masy o barwie jasno-
szarej $wiadczy o zakonczeniu stapiania probki. Po
ozighieniu, stopiong probke rozpusci¢c w niewielkie)
ilosci wody destylowanej 1 przenies¢ do zlewki po-
jemnosci 250 cm’. Roztwor ogrzaé, doprowadzi¢ do
pH okoto 1, dodajac porcjami 6N roztwor kwasu sol-
nego. Sprawdzi¢ pH roztworu papierkiem wskazniko-
wym i gotowac do chwili odp¢dzenia brunatnych dymow,
w celu usunigcia tlenkéw azotu 1 dwutlenku wegla.
Przesgczy¢ przez migkki saczek, ogrza¢ do wrzenia,
dodaé¢ 5 e¢cm?® 0,IN roztworu kwasu etylenodwuamino-
czterooctowego EDTA 1 stragci¢ siarczan barowy do-
dajgc kroplami, ciggle mieszajac, 10 cm® S-procento-
wego roztworu chlorku barowego.

Ciecz 7z osadem utrzymywaé w temperaturze
80 +—90°C przez 30 min, nastgpnie odstawi¢ na kilka go-
dzin. Osad zebraé ilosciowo w tyglu Schotta uprzed-
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nio wysuszonym do statej masy w suszarce w tempe-
raturze 150°C. Po trzykrotnym przemyciu goracg wo-
dg destylowang suszy¢ tygiel wraz z osadem do stalej
masy Ww suszarce w temperaturze 150°C. Rodznica
mi¢dzy dwoma kolejnymi wazeniami danej probki nie
powinna przekracza¢ 0,.5% bledu wzglednego.

w ktorym:
a — masa osadu, g,
m — odwazka, g,
0,1374 — wspotczynnik przeliczeniowy odpowiada-

jacy iloSci siarki zawarte] w jednym gra-
mie siarczanu barowego.

2.4.3. Obliczanie wyniku. Zawartos¢ siarki (X)
obliczy¢ w procentach wg wzoru 2.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikOw co najmniej
y— 4 -0,1374 - 100 dwu réwnoleglych oznaczaf roznigcych sig nie wigcej
m niz o 3% btedu wzglednego.
KONIEZC
INFORMACJE DODATKOWE
1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Zjednoczenie Przemystu Paszowego BACUTIL, Warszawa.

2. Normy zwigzane
PN-75/R-64769 Pasze. Pobicranic probek

3. Autorzy projektu normy — mgr K. Tyczkowska, mgr W. Korol — Centralne Laboratorium Przemystu Paszowego w Snopkowie

k/Lublina.
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