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POLIGRAFIA Metody badań 

Oznaczanie zawartości żelaza 
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l. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem niniejszego 
arkusza normy są dwie metody oznacza nia że laza 

w roztworze kąpieli miedziowej wg BN-86/7469-42/02 
tabl. , lp. 2. 

1.2. Rodzaje metod badań i ich przeznaczenie 
a) Metoda st rąceniowo-miareczkowa - zalecana 

w przypadku braku elektrolizera laboratoryjnego. 
b) Metoda elektrolityczno-manganome tryczna - za

lecana do szybkiego oznaczania, również w przypadku 
kontroli rozjemczej. 

2. METODY BADAŃ 

2.1 . Pobieranie próbek, czystość odczynników, liczba 
równoległych oznaczań - wg BN-86/7469-42/ 0 l. 

2.2. Metoda strąceniowo-miareczkowa 

2.2.1. Zasada Omaczania polega na oddzieleniu że
laza z kąpieli miedziowej przez wytrącenie wodorot len
ku żelazowego w środowisku amoniakalnym i miarecz
kowani u że laza za pomocą mianowanego roztworu 
wersenianu dwusodowego w obecności kwasu sulfosa
licylowego. 

2.2.2. Odczynniki, roztwory i materiały 
a) Amoniak (NHJ) roztwór wodny 25% (V/V). 
b) Kwas azotowy ( l ,49). 
c) Kwas siarkowy (l ,84). 
d) Kwas solny {1,19) i roztwór 1+ 1. 
e) Roztwór buforowy o pH = 2,2 wg PN-8 1/C-06504 

tabl. 4. 
(Przygotowanie roztworu buforowego: 3,72 g chlorku 

potasowego rozpuścić w 33,6 mi kwasu solnego-roztwo
ru l+ l i dopełnić wodą do objętości l 1). 

f) Sól dwusodowa kwasu etylenodwuaminocztero
octowego (we rsenian dwusodowy) roztwór mianowan y 

o c(di-Na-EDT A) = 0,05 mol/l, przygotowany wg 
PN-82/C-04950, p. 2.5b). 

g) Kwas sulfosalicylowy, roztwór JO% (mlm). 
h) Nadtlenek wodoru (H202),. roztwór 30% (mlm). 
i) Sączek z bibuły do sączenia Whatmana nr 41 

lub o równoważnej twardości. 
j) Woda amoniakalna (l l wody + 10 mi amonia

ku wg 2.2.2a). 
2.2.3. Wykonanie oznaczania. 10 mi badanego roz

tworu przenieść pipetą do kolby stożkowej pojemności 
250 mi , dodać 10 mi stężonego kwasu azofowego, 10 mi 
stężonego kwasu sia rkowego i podgrzewać do 'poja
wienia się białych dymów. Ochłodzić zawartość kolby, 
dodać ki lka kropel roztworu nadtlenku wodoru do 
wyraźnej burzliwej reakcji. Dodać 50 + 70 mi wody 
destylowanej i ponownie ogrzewać roztwór do wrzenia 
w celu usunięcia nadmiaru nadtlenku wodoru. Następ
nie małymi porcjami dodawać roztwór amoniaku do 
powstania niebieskogranatowego zabarwienia komplek
su dwuwartościowej miedzi z a moniakiem i pozostawić 
w ciepłym miejscu przez 15 + 20 min. Powstały osad 
przefi ltrować przez sączek. Powstałość na sączku prze
myć kilkakrotnie gorącą wodą amoniaka lną. Przemyty 
na sączku osad rozpuścić w 5 mi roztworu kwasu sol
nego. Sączek przemyć kilkakrotnie gorącą wodą desty
l owaną w takiej objętości, aby ogólna objętość roztwo
ru z rozpuszczonym osadem wynosił a około 20 mi. 
Za pomocą amoniaku doprowadzić pH roztworu do 
około 2 + 3, dodać 15 mi roztworu buforowego i 10 mi 
roztworu kwasu sulfosalicylowego. W obecności żelaza 
pojawi się różowofiole towe zabarwienie. Następnie ro.z
twór mia reczkować roztwo rem wersenianu dwusodo
wego do pojawienia się słomkowożółtego zabarwienia . 

2.2.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartość żela

za (X Fe) w gramach na litr obliczyć wg wzoru 
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X Fe = V·c ·0,05585 ·100 (l) 
w którym: · 

V - objętość roztworu wersenianu dwusodo
wego zużyta do miareczkowania, mi, 

c - stężenie roztworu wersenianu dwusodo
wego, moVI, 

0,05585 liczba gramów żelaza odpowiadająca 

l mi roztworu wersenianu dwusodowego 
o c(di-Na-EDTA) = l moVI, 

100 - współczynnik przeliczeniowy równy sto
sunkowi l 1: l O mi. 

2.2.5. Wynik końcowy oznaczania należy podać z do
kładnością do 0,0002 g/ 1. Różnica między oznaczeniami 
uwzględnianymi przy obliczaniu wyniku końcowego -
nie większa niż 1%. 

2.3. Metoda elektrołityczno-manganometrycma 
2.3.1. Zasada oznaczania polega na elektrolitycznym 

oddzieleniu miedzi z kąpieli miedziowej, a następnie 

oznaczeniu żelaza metodą mangariometryczną. 

2.3.2. Przyrządy, odczynniki i roztwory 
a) Elektrolizer labora toryjny z elektrodami platyno

wymi. 
b) Kwas siarkowy (l ,84 ). 
c) Nadmanganian potasowy, roztwór mianowany 

l . 
o c( 5 KMnO.) = 0,1 mol/l. 

2.3.3. Wykonanie omaczania. 5 mi badanego roztwo
ru przenieść pipetą do zlewki pojemności 250 mi, roz-

cieńczyć wodą destylowaną do około 100 mi, dodać 
5 mi kwasu siarkowego. Przeprowadzić elektrolizę sto
sując napięcie 3 V i natężenie 2 A do momentu od
barwienia się roztworu. Całość roztworu przenieść do 
kolby stożkowej pojemności 250 mi i miareczkować 

roztworem nadmanganianu potasowego do momentu 
pojawienia się różowego zabarwienia. 

2.3.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartość żela
za (X Fe) w gramach na litr obliczyć wg wzoru 

XFe = V·c·O,Olll7·200 (2) 

w którym: 
V - objętość roztworu nadmanganianu pota

sowego zużyta do miareczkowania prób
ki, mi, 

c - stężenie mianowanego roztworu nad
manganianu potasowego , moVI, 

0 ,01117 liczba gramów żelaza odpowiadająca l mi 
roztworu nadmanganianu potasowego 

o c(+KMno.) = l mol/ l, 

200 - współczynnik równy stosunkowi l 1:5 mi. 

2.3.5. Wynik końcowy oznaczania należy podać z do
kładnością do 0,0002 g/1. Różnica między oznaczeniami 
uwzględnianymi przy obliczaniu wyniku końcowego -
nie większa niż 2%. 
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