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1. Przedmiot arkusza normy. Przedmiotem arkusza
normy jest metoda oznaczania zawarto$ci zelaza oraz
zelaza w obecnosci soli glinu i chromu.

2. Zasada metody. Zasada metody polega na ozna-
czaniu zelaza lub zelaza obok glinu w zmineralizo-
wane] lub spopielonej probce garbnika syntetycznego
poprzez bezposrednie miareczkowanie roztworem wer-
senianu dwusodowego (EDTA) wobec kwasu sulfosali-
cylowego jako wskaznika przy pH 2 <+ 3.

W przypadku obecnosci zelaza wobec chromu nalezy
oddzieli¢ zelazo w postaci wodorotlenku przez dziata-
nie amoniakiem, rozpusci¢ wodorotlenek kwasem sol-
nym 1 oznaczy¢ zelazo kompleksometrycznie w sposob
podany wyzej.

3. Odczynniki. Do badan nalezy stosowac¢ odczynni-

ki cz.d.a. wolne od zelaza oraz wode¢ destylowang lub -

wod¢ o rownowaznej czystoSci

a) Kwas nadchlorowy (d = 1,54).

b) Kwas siarkowy (d = 1,84).

¢) Kwas azotowy (d = 1,4).

d) Woda amoniakalna 25%, oraz roztwor 1+1 (V/V).

e) Kwas solny (d = 1,19), roztwér 1+1 (V/V).

f) Rodanek amonowy, roztwér 1% (m/m).

g¢) Wersenian dwusodowy (EDTA), roztw6r miano-
wany o ¢(EDTA) = 0,01 mol/I.

h) Kwas sulfosalicylowy, roztwér 5% (m/m).

1) Papierki wskaznikowe, uniwersalne.

j) Papierki jodoskrobiowe.

4. Wykonanie oznaczania

a) Oznaczanie zelaza w zmineralizowanej prébce.
Z probki ogdlne) odwazy¢ z doktadnoscia do 0,0002 g
2,5 + 3,0 garbnika syntetycznego. Odwazk¢ umiescic
w kolbie stozkowej pojemnosci 300 ml, doda¢ 10 ml
kwasu nadchlorowego, 5 ml kwasu siarkowego, 5 ml
kwasu azotowego 1 zawarto$¢ kolby bardzo tagodnie
ogrzewa¢ pod sprawnie dziatajgcym wyciggiem. Stan
tagodnego wrzenia utrzymywac¢ do momentu catkowi-
tego odpgdzenia tlenkéw azotu. Nastgpnie stopniowo
wzmocni¢ ogrzewanie 1 utrzymywac intensywne wrzenie
do momentu otrzymania klarownego jasnozéttego lub

VW zakresie p. 1.2 1).

bezbarwnego roztworu, a w przypadku prébek zawie-
rajacych chrom do momentu zmiany barwy klarownego
roztworu z zielonej na pomaranczowa lub z6itg. Po
ostygnigciu zawarto$¢ kolby rozcienczy¢ do objetosci
okoto 150 ml wodag i gotowaé¢ do usunigcia wolnego

- chloru, co sprawdza si¢ papierkiem jodoskrobiowym.

W przypadku garbnikéw syntetycznych zawieraja-
cych samo zelazo lub zelazo obok glinu ochtodzonego
roztworu doda¢ 1 ml kwasu sulfosalicylowego 1 do-
prowadzi¢ do pH 2 <+ 3 za pomocg wody amoniakal-
nej (1+1) sprawdzajac papierkiem uniwersalnym. Roz-
twor powinien mie¢ czerwonofioletowe zabarwienie.
Nast¢pnie miareczkowa¢ mianowanym roztworem
EDTA do zaniku barwy czerwonofioletowej. Pod ko-
niec nalezy miareczkowaé powoli, czekajac okoto 15 s
po dodaniu kazdej kropli roztworu mianowanego, az
nastapi zanik ostatnich §ladow czerwonego zabarwie-
nia pochodzgcego od kompleksu zelaza z kwasem sul-
fosalicylowym.

W przypadku garbnikéw syntetycznych zawierajg-
cych rowniez sole chromu do goracego roztworu do-
dawacd, ciggle mieszajac, wodg¢ amoniakalna, az do uzy-
skania wyraZznego zapachu amoniaku. Prob¢ pozosta-
wi¢ na 15 min, a nast¢gpnie wytrgcony osad wodo-
rotlenku zelazowego i ewentualnie wodorotlenku glino-
wego odsgczyé na gorgco przez saczek o $redniej ge-
sto$ci. Osad na sgczku przemywac kilkakrotnie wodg
az do uzyskania bezbarwnego przesaczu, co $wiadczy
o odmyciu soli chromu. Osad rozpusci¢ doktadnie na
saczku dodajac matymi porcjami 20 ml kwasu solnego.
Saczek przemy¢ kilkakrotnie gorgcg woda, az do braku
barwnej reakcji przesaczu z rodankiem amonowym.
Do ochtodzonego roztworu doda¢ 1 ml kwasu sulfo-
salicylowego, doprowadzi¢ do pH 2 + 3 woda amo-
niakalng (1+1) sprawdzajac papierkiem uniwersalnym
1 dalej postepowac tak, jak podczas oznaczania zelaza
lub zelaza obok glinu.

b) Oznaczanie zelaza w spopielonej probce. Z probki
ogo6lne) odwazy¢ z doktadnoscia do 0,0002 g 2,5 +-3,0¢g
garbnika syntétycznego i spopieli¢ wg BN-88/
6063-21/09 |
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W przypadku garbnikdw syntetycznych zawieraja-
cych samo zelazo lub zelazo obok glinu do tygla ze
spopielong probka doda¢ 10 ml kwasu solnego, 2 ml
kwasu azotowego 1 gotowa¢ pod przykrywka 10 min.
Po ochlodzeniu zawartos¢ tygla przenies$¢ ilosciowo do
kolby stozkowej pojemnosci 200 ml poptukujac tygiel

matlg iloscig wody, doda¢ 1 ml kwasu sulfosalicylowe-

go 1 dalej postgpowac wg 4.1.

W przypadku garbnikéw syntetycznych zawieraja-.

cych réwniez sole chromu spopielong prébke umiescié
w kolbie stozkowej pojemnoséci 300 ml przeptukujac
tygiel 5 ml kwasu siarkowego. Doda¢ 10 ml kwasu
nadchlorowego, 5 ml kwasu azotowego 1 ogrzewaé pod
sprawnie dziatajagcym wyciagiem do odpg¢dzenia tlen-
kow azotu 1 otrzymania klarownego roztworu o bar-
wie pomaranczowej lub zottej. Po ochtodzeniu zawar-
tos¢ kolby rozcienczy¢ do objgtosci okoto 150 ml 1 go-
towa¢ do usunigcia wolnego chloru, co nalezy spraw-
dzi¢ papierkiem jodoskrobiowym. Dalej postgpowac
tak, jak podczas oznaczania Zelaza obok soli chromu
wedhug 4.1.

5. Obliczanie wyniku. Zawartos$¢ zelaza w przelicze-
niu na Fe;O; (X) w garbniku syntetycznym obliczy¢
w procentach wg wzoru

V -0,000798 - 100  0,0798 - V
m - m

w ktorym:

V' — objetos¢ zuzytego do miareczkowania
roztworu EDTA o ¢(EDTA) = 0,01

mol/l, mi,
m — masa odwazki garbnika syntetycznego,
g,

0,000798 — ilo$é¢ Fe;O3 odpowiadajaca 1 ml roztwo-
ru EDTA o ¢(EDTA) = 0,01 mel/l, g.

Wynik obliczy¢ z dokladnoscig do 0,001%.

6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik koncowy
oznaczania przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikow
dwoch rownolegltych oznaczan.

W przypadku zawartosci tlenku zelazowego ponizej
0,1% rbéznica pomiedzy réwnoleglymi wynikami nie
powinna by¢ wieksza niz 0,01%, a dla zawartosci tlen-
ku zelazowego wigkszej od 0,1% rbéznica nie powinna
by¢ wigksza niz 0,03%.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Instytut Przemystu Skorza-
nego, Lodz.

2. Zmiany w stosunku do PN-58/C-26000

— wprowadzono mineralizacj¢ probki garbnika syntetycznego
kwasami, obok spopielenia,

— wprowadzono nowa kompleksometryczng metode oznaczania
zelaza oraz zelaza w obecnoS$ci soli glinu i chromu.

3. Normy zwigzane
BN-88/6063-21/09 Srodki pomocnicze dla garbarstwa. Garbniki syn-
tetyczne. Oznaczanie zawarto$ci popiotu

4. Autorzy normy — doc. dr H. Gelo, mgr'B. Wionczyk, mgr
L. Korowajczyk.



