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Oznaczanie zawa'rłości żelaza PRZEMYSŁU 

CHEMICZNEGO metodą fotokolorymetryczną Zamiast 

Z zastosowaniem 

l. Zasada me tod y polega na redukcji żelaza t rójwar t oś

ciowego do dwuwartościowego chlorowodorkiem hydroksy

laminy i utworzeniu komplek su Fe
2

+ z 2,2 ' -dwupirydylem w 

roztworze o pH 3, 1, buforowanym octa!1em amonowym oraz 

pomiarze SPek trofotome t rycz nym absorbancji b~rwnego kOlT\

pleksu przy długośc i fali 520 nm. 

D opuszcza się oznaczanie zawartości żelaza metodę fo

tokolorym e t rycznę z zas tosow aniem o_fenantroliny. 

2. Aparat ura 

al Pehametr wyposażony w elektrody szk lanę oraz kalo

melowę· 

bl S pek t rofotometr lub fotokolorymetr z kuwetami o gru

bości warstwy absorpcyjnej 1 cm. 

3 , Odczynniki i roztwory 

al Chlorowodorek hydroksylaminy, roz twór 10 % (m/m). 

bl 2,2' -dwupi rydyl, roztwór przygotowany następujęco : 

0,5 g 2,2' -dwupi rydylu rozpuścić w 10 mi kwasu 

( " 19 l i uzupełnić wodę do objętości 100 m I. 

c) Kwas solny, roztwór (1+1). 

d) O ctan amonowy, roztwór 35 % (m/m)' 

solnego 

e) Roz twór wzorcowy żelaza, przygotowany wg PN-81/ 

C-06503 p. 2 . 2. 1.75 i rozcieńczony w stosunku 1+99 roz_ 

tworem kwasu sia rkowego o C ( ~i2 H
2
S0

4
) = 0,001 mo l /I. 

3+ 
1 mi tego roztworu zawie ra 0,0 1 m g Fe 

4. Przygotowanie krzywej wzorcowej 

a) Wstępne wyznaczenie pH, D o zlewki pojemności 

100 mi odmierzyć 10 mi kwasu sol n ego, dodać 40 mi wody, 

1 mi roztworu chlorowodorku hydroksylaminy i 5 mi roztwo

ru 2,2' -dwupi rydylu, Roztwór wymieszać i pozos tawić na 

10 min. Następnie kontro l ujęc pH za pomocę pehametru 

dodaj ęc z biurety roz t wór octanu amonowego doprowadzić 

roztwór do pH 3, ,. Zanotować obję tość roz tworu octanu 

amonowego, 

1) W zakresie' p, 2 . 5. 

2,2' -dwupirydylu 
BN·74j 60 16·42 ') 
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b ) Przygotowanie ska li wzorców i kr z ywe; wzorcowej , 

D o z l ewek pojemności 100 mi odmierzyć kolejno: O; 2,0: 5 ,0; 

8,0 ; 11,0; 14,0; 17,0; 20,Oml roz tworu wzorcowego że

laza, co odpowiada: O; 0,02; 0,05; 0,08; 0,11; 0,14; 0,17; 

3+ ( • 0,20 m g Fe proba bez roz tworu wzorcowego żelaza bę-

dzie roztworem kompensacyjnym), Do każdej z l ewk i dodać 

po 10 m i kwasu so lnego i rozcieńczyć wodę do obj ę t ości 

około 50 mi. Następnie dodać po 1 m i roztworu c hl orowo-

dorku hydrok sy l aminy i 5 mi roz t woru 2,2' _dwupirydylu 0_ 

raz pozostawić roz twory na 10 min. Po upływie t ego cza su 

dodać t akę i l ość r oz tworu oc tanu amonowego, jaka zos t ała 

określona przy wyznaczani u pH wg 4. " Roz twory ogrze

wać na ł aźni wodnej w temperaturze 75 Oc w c ięgu 15 min, 

ostudz i ć tło t emper a tury o t oczenia, przenieść ilośc iowo do 

kolb pomi arowych pojemności 100 mi, uz upełni ć wodę do 

kreski i wymieszać , Zmierzyć absorbancję roz tworów barw-

nych przy dł ugoś c i fal i 520 nm w kuwet ach o grubości war-

s twy absorpcyjnej 1 cm , stosujęc roz twór kompensacyjn y 

jako odnośnik. 

Dla otrzymanych danych wykreś li ć krzywę wzorcowę od

kładajęc na osi rzędnych wa rtości absorbancji. a na osi 

odciętych zawartość żelaza w miligramach . 

5. Wykonanie oznaczania. Do z lewki poj emności 400 mi 

odważyć z dokładnoś<;ię do 0,00 1 g i l ość bRc1anego produktu 

wg t ablicy. 

Badany produkt 

Fosforan j ednosodowy 

Fosforan dwusodowy 

Fosforan t rójsodowy 

Fosforan jednoamonowy 

Fos foran dwuamonowy 

Pi rofo sforan dwu sodowy 

Trójpolifosfo ran sodowy 
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jako normo obowiqzująca od dnia 1 października 1983 r . 

(Dz. Norm. i Miar nr 7 /1983 po z, 13) 
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Próbk ę rozpuścić w 100 mi wody i dodać 10 mi roz t woru 

kwa su so lnego. W przypadku pirofosforanu dwusodowego o

raz t rój polifosforanu sodowego, do roztworu dodać dodat-

kowo 10 mi roztworu kwasu so lnego, z l ewkę przykryć 

szkie łkiem zegarkowym, ogrzać roztwór do wrzenia utr:z.y.. 

mać w stanie wrzenia przez 1 h, po czym ostudz i ć. R oz _ 

twór próbk i fosforanu dwu amonowego p r zeni eść i l ości owo 

do kolby pomiarowej pojełYlności 500 mi, roz two r y pozosta-

ł ych so l i fosforowych - do kolby pomia r owej pojemności 

250 m I. W t empera turze 20 o C roz twór uzupełnić wodę do 

kreski, wym ieszać i jeżel i j es t mę tn y , przesęczyć przez 

su chy sęczek do s uc hego nacz yni a, odrzucajęc pierwszę 

porcję przesęczu. 0 0 z l ewki pojemności 100 m i odmi erzyć 

pipet ę w przypadku gatunku "oczyszczony " 25 m i roz t woru, 

w przypadku gat unku " techniczny" 10 mi roz tworu. Na s tęp

nie dodać 10 m i roz two ru kwasu so lnego , rozcieńczyć wodę 

do obję tości okoł o 50 mi i dalej postępować wg 4 b) . Skon-

trolować pehametrem końcowę wa·rtość pHi 

wynosić 3 , 1. 

powinna ona 

R ównol egle, w ten sam s posób, przygotować próbę śle-

pę przy u7. yci u t ych samyc h odczynników (w przypadk u ba_ 

dania piro fosforanu lub trójpolifos f o r anu nale~y uwzględ

nić hyd r o l i zę lo 

Zmie r zyć abso rbancję roztworów przy długości 

520 nm w kuwetach o grubośc i warstw y absorpcyjnej 

fal i 

cm , 

s tosujęc roz twó r kompensacyj n y, przygo towan y , wg 4b) ,ja-

ko odnośnik. O lazniierzonych wartości absorbancji odczy-

tać z krzywej wzorcowej zawartość żelaza. 

J~żel i zawart ość żelaza, oznaczona dla próbk i, wykra-

c za poza przedział 0,02.;. 0,2 mg, oznaczanie nal eży po-

wtórzyć, zm niej sz ajęc lub zwiększajęc s tosownie odważkę 

badanego produktu. 

Zawartość żelaza (X) obliczyć w procentac h wg wzoru 

x 

w którym: 

(m1 -m2 lO V; ' 100 

m
3 

o V
2

' 1000 

(m1 - ml)o ~ 
m

3 
• V

2
• lO 

mi - zawartość żelaza w próbce badanej 

k rz ywej wzo rcowej. mg. 

odczytana z 

m2 - zawartość żelaza w prÓbie ślepej o dczytana z krz~ 

wej wzorcowej, mg, 

~ - obję tość r oztworu próbki badanej, mi .. 

m
3 

- odważka badanego produktu, g , 

V
2 

- objętość roztworu p r óbki badanej, wz i ęta do bez_ 

poś redniego oznaczani a, mi . 

6. Wynik końcowy oznaczan i a. Za wynik końcowy ozna~ 

c zani a należy przyjęć średnię a r ytm e t ycz nę wyników co naj

mniej dwóch równoległ ych oznaczań, m iędzy którym i różni_ 

ca nie prz ekracza 20 % wyniku n i ż szego, wv.'ażonego jako 

błęd względny . 

KON IEC 

INFORMACJE OOOATKOWE 

I . Instytucja opracowujęca normę - Zjednoczenie P rz e 

mysłu Nieorganicznego, W arszawa i In s ty tut Chemii Nieor-

ganicznej, Gli wice. 

2 . Normy zwięzane 

PN-8 1jC-0650 3 Analiza chem iczna . Przygotowanie roz_ 

tworów do kolorymetr ii i nefe lom e tr ii 

3. N ormy zag r aniczne i międzynarodowe 

Ang l ia SS 4427: Part 3 . Metho d s of test for sodium tripo

I yphosphate and sod i um pyrophospha t e. O et e rm inat ion of 

iron con tent 

ISOjR 852. Sodi um tripo l y phosphate and sodi um pyrop-

h osph'ate for industria l use. Oetermination of i ron eon-. 

t ent. 2 ,2 ' -bipyr i dyl spectrophotometric method 

RWPG CT C3B 1940-79 <l1oc4Jop H HeOpI'8ffi1'łeClGIe 

COe~HHeHHR ~oc~opa. MeTO~ Onpe~eReHHR co~e~a-

HHR lKeJIe3a 

4. Autor projektu no r my_ Z espół Analityc z ny 

Chemii N ieorganicznej, Gl iwice. 

Instytutu 
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