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1, Zasada metody polega na redukcji 2elaza tréjwartos-
ciowego do dwuwartosciowego chlorowodorkiem hydroksy-
laminy i utworzeniu kompleksu Fe2+ z 2,2' -dwupirydylem w
roztworze o pH 3,1, buforowanym octanem amonowym oraz
pomiarze spektrofotometrycznym absorbancji barwnego kom-
pleksu przy dtugosci fali 520 nm.

Dopuszcza sig oznaczanie zawartoéci zelaza metoda  fo-

tokolorymetryczna z zastosowaniem o -fenantroliny,

2, Aparatura

a) Pehametr wyposazony w elektrody szklana oraz kalo-
melowa.
b) Spektrofotometr lub fotokolorymetr z kuwetami o gru-

bos$ci warstwy absorpcyjnej 1 cm,

3, Odczynniki i roztwory

a) Chlorowodorek hydroksylaminy, roztwér 10 % (m/m).

b) 2, 2’ —dwupirydy!, roztwér przygotowany nastepujaco :
0,5g2, 2’ _dwupirydylu rozpusécié¢ w 10 ml kwasu  solnego
(1,19) i uzupetni¢ woda do objgtosci 100 ml,

c) Kwas solny, roztwér (1+1).

d) Octan amonowy, roztwér 35 % (m/m).

e) Roztwér wzorcowy zelaza, przygotowany wg PN-81/
C-06503 p. 2.2.1.75 i rozciefAczony w stosunku 1499 roz-

tworem kwasu siarkowego o ¢ ( 1/ H SOQ) = 0,001 mol/I,

2
1 ml tego roztworu zawiera 0,01 mg Fe

4, Przygotowanie krzywej wzorcowej

a) Wstepne wyznaczenie pH, Do zlewki pojemnoséci

100 ml odmierzyé 10 ml kwasu solnego, doda¢ 40 ml wody,
1 ml roztworu chlorowodorku hydroksylaminy i 5 ml roztwo-
ru 2,2'-dwupir~ydylu. Roztwér wymieszaé i pozostawié na
10 min, Nastepnie kontrolujac pH za pomocg pehametru i
dodajac z biurety roztwor octanu amonowego doprowadzié
roztwér do pH 3, 1. Zanotowal objeto$é roztworu octanu

amonowego.

1) W zakresie p. 2.5.

b) Przvgotowanie skali wzorcdédw i krzywei wzorcowej,

Do zlewek pojemnosci 100 ml odmierzyé kolejno: 0; 2,0:5,0;
8,0; 11,0; 14,0; 17,0; 20,0 ml roztworu wzorcowego 2e-
laza, co odpowiada: 0; 0,02; 0,05; 0,08; 0,11; 0,14; 0,17,

3+ 2
0,20 mg Fe (proéba bez roztworu wzorcowego zelaza be-

dzie roztworem kompensacyjnym). Do ka?dej zlewki dodaé
po 10 ml kwasu solnego i rozcienczy¢ woda do objetosci
okoto 50 ml. Nastepnie doda¢ po 1 ml roztworu chlorowo-

dorku hydroksylaminy i 5 ml roztworu 2,2’ —dwupirydylu o-
raz pozostawié roztwory na 10 min, Po uptywie tego czasu
dodacd taka ilo$¢ roztworu octanu amonowego, jaka zostata
okres$lona przy wyznaczaniu pH wg 4, 1, Roztwory ogrze-
wac na tazni wodnej w temperaturze 75 °cw ciagu 15 min,
ostudzié¢ do temperatury otoczenia, przeniesé iloSciowo do
koib pomiarowych pojemno$ci 100 ml, uzupetni¢ woda do
kreski i wymiesza¢, Zmierzyé absorbancje roztworbw barw-
nych przy dtugosci fali 520 nm w kuwetach o grubos$ci war-
stwy absorpcyjnej 1 cm, stosujac roztwér kompensacyjny
jako odnoénik,

Dla otrzymanych danych wykresli¢ krzywa wzorcowa od-
ktadajac na osi rzednych wartosci absorbancji, a na osi

odcietych zawarto$é zelaza w miligramach,

5, Wykonanie oznaczania, Do zlewki pojemnosci 400 ml
odwazy¢ z doktadnosgia do 0,001 g iloS¢ badanego produktu

wg tablicy,
Badany produkt Odwazka, g
Fosforan jednosodowy S5
Fosforan dwusodowy 5
Fosforan tréjsodowy 10
Fosforan jednoamonowy 2
Fosforan dwuamonowy 10
Pirofosforan dwusodowy 5
Tréjpolifosforan sodowy 5
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Prébke rozpusci¢ w 100 ml wody i dodaé 10 ml roztworu
kwasu solnego. W przypadku pirofosforanu dwusodowego o-
raz tréjpolifosforanu sodowego, do roztworu dodaé dodat-
kowo 10 ml roztworu kwasu solnego, zlewke przykryé
szkietkiem zegarkowym, ogrzac roztwér do wrzenia i utrz
maé w stanie wrzenia przez 1 h, po czym ostudzié, Roz-
twér prébki fosforanu dwuamonowego przeniesé  ilo$ciowo
do kolby pomiarowej pojemnosci 500 ml, roztwory pozosta-
tych soli fosforowych - do kolby pomiarowej pojemnoéci
250 ml. W temperaturze 20 0C roztwér uzupetnié woda do
kreski, wymieszad i jezeli jest metny, przesaczyé przez
suchy saczek do suchego naczynia, odrzucajac pierwsza
porcje przesaczu, Do zlewki pojemnosci 100 ml odmierzyé
pipeta w przypadku gatunku "oczyszczony! 25 ml roztworu,
w przypadku gatunku "techniczny' 10 ml roztworu. Nastep-
nie doda¢ 10 ml roztworu kwasu solnego, rozcieficzyé woda
do objetosci okoto 50 ml i dalej postepowaé wg 4b). Skon-
trolowaé pehametrem koficowa wartosé pH; powinna ona
wynosié 3, 1.

Réwnolegle, w ten sam sposdb, przygotowaé prébe $le-
pa przy uzyciu tych samych odczynnikéw (w przypadku ba-
dania pirofosforanu lub tréjpolifosforanu nale*y uwzgled-
ni¢ hydrolize).

Zmierzy¢é absorbancje roztwordw przy dtugoéci fali
520 nm w kuwetach o grubos$ci warstwy absorpcyjnej 1 cm

stosujac roztwér kompensacyjny, przygotowany wg 4b), ja-

ko odno$nik, Dlazmierzonych wartosci absorbancji odczy-
ta¢ z krzywej wzorcowej zawartosé zelaza.

Jezeli zawartoéé felaza, oznaczona dla prébki, wykra-
cza poza przedziat 0,02 + 0,2 mg, oznaczanie nalezy po-
wtérzyé, zmniejszajac lub zwigkszajac stosownie odwazke
badanego produktu,

Zawarto$é zelaza (X) obliczyé w procentach wg wzoru

(m1—m2)-Vﬂ-1oo (m,,—m2 -V
X = my + V, - 1000 = My -V, 10
w ktérym:

m, - zawarto$é zelaza w prébce badanej odczytana z
krzywej wzorcowej, mg,

m, - zawartos$¢ zelaza w prébie Slepej odczytana z krzy
wej wzorcowej, mg,

V,' - objeto$é roztworu probki badanej, ml,-

m3 - odwatka badanego produktu, g,

V2 - objetosé roztworu prébki badanej, wzieta do bez-

poéredniego oznaczania, ml,

6. Wynik koficowy oznaczania. Za wynik koficowy ozna-~

czania nalezy przyjac srednia arytmetyczna wynikdw co naj
mniej dwéch réwnolegtych oznaczah, miedzy ktérymi rézni-
ca nie przekracza 20 % wyniku nizZszego, W)graionego jako

btad wzgledny,

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1, Instytucja opracowujaca norme - Zjednoczenie Prze-

mystu Nieorganicznego, Warszawa i Instytut Chemii Nieor-

ganicznej, Gliwice.

2. Normy zwiazane

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roz-

twordow do kolorymetrii i nefelometrii

3. Normy zagraniczne i miedzynarodowe

Anglia BS 4427: Part 3. Methods of test for sodium tripo-
lyphosphate and sodium pyrophosphate, Determination of

iron content

1ISO/R 852, Sodium tripolyphosphate and sodium pyrop-
hosphate for industrial use, Determination of iron con-

tent. 2,2’ -bipyridyl spectrophotometric method
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4, Autor projektu normy- Zespdt Analityczny Instytutu

Chemii Nieorganicznej, Gliwice,
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