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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
wodorotlenek
w wyniku reakeji chlorku barowego » wodorotlen-

barowy techniczny otrzymywany
kiem sodowym.

Wodorotlenek barowy ma:

a) wzor chemiczny — Ba(OH),-8H.0.

b) mase czasteczkowa — 315,51.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Wo-
dorotlenek barowy techniczny ma zastosowanic
w przemysle petrochemicznym do produkeji sma-

row barowych, w przemysle ceramicznym — jako
czynnik przeciwpienigcy oraz w przemysle che-
micznym — do produkeji innych zwigzkéow baro-
wych.

1.3. Normy i dokumenty zwiazane

Wewnetrznych z dnia 27 listopada 1971 r. w spra-
wie bezpieczenstwa ruchu przy przewozie materia-
16w niebezpiccznych na drogach publicznych
(Dz. U. nr 35 z dnia 17.XI1.1971 r. poz. 310).

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosei glow-
nego skladnika i zanieczyszcezen rozroznia sie dwa
gatunki wodorotlenku barowego: I'i II.

= ]

Przyklad oznaczenia wodorotlenku barowe-
go, technicznego gatunku I.
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3. WYMAGANIA

Wymagania — wg tabl. 1.

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne Tablica 1
pobierania i przygotowania probek Gatunek
PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie Wymagania I -
odczynnikow, roztworow pomocniczych oraz roz-
tworow do kolorymetrii i nefelometrii a) Postac drobny krysztal
PN/C-60010 Chemiczne badania i proby. Przyrza- b) Barwa biala biata Zl i’{d“e‘
p 2 ! niem lekko
7 ieranic robek. Zglebniki roduk- ;
d»y do po'bler.amd probek. Zgte <i do produk Bt fub
tow sypkich i w kawalkach szarvm
PN-64/0-79021 System wymiarowy opakowan ¢) Zawartosc wodorotlenku
PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach trans- barowego [Ba(OH), - 8H,0],
ortowych. Znaki 1 znakowanie. Wymagania %, mis mnis] DIk - w
p #f Bl & : : ymag d) Zawartos$¢ weglanéow
podstawowe (BaCOy), %, nie wiecej niz | 2 4
BN-70/6414-06 Opakowania transportowe z two- e) Zawartos¢ chlorkow (NaCl).
rzyw sztucznych. Worki polietylenowe otwarte, *s, nie wigcej niz 9.5 1
. f) Zawarto$¢ substancji nie- |
plaskie, bez fald bocznych, zgrzewane ) )
v = rozpuszezalnych w  kwasie
Przepisy o przewozie koleja materialow i przed- solnym (IICl), %, nie wie-
miotéw niebezpiecznych (PMN) z dnia 15 wrzesnia cej niz 0.1 0.2
1968 r. (Dz. T. i ZK nr 20 poz. 81 z 1968 r.). g Zawartos¢ sodu (Na), %s,
Rozporzadzenie Ministrow Komunikacji i Spraw BAE D) B o :
E T ’ B » h) Zawarto$¢ zelaza (Fe), %o,
- nie wiccej niz ,001 005
1) Symbol wg SWW: 1221-242. ‘ 0,00 W
Zjednoczenie Przemysiu Nieorganicznego
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego
dnia 8 lutego 1973 r. jako norma obowigzujaca w zakresie produkeji i obrotu
od dnia 1 pazdziernika 1973 r. (Dz. Norm. i Miar nr 12/1973 poz. 36)
WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE 1973, Wplyw do WN 19.2.73. Oddano do skladu 29.5.73. Cena zi 3.60

Druk ukonczono we wrzesniu 73. Obj. 0.75 a. w. Naklad 2500 +50 egz.

GrZGrafl. 2498 - 2.6.73
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWY WANIE
I TRANSPCGRT

4.1. Pakowanie. Wodorotlenek barowy technicz-
ny nalezy pakowaé¢ do workow z folii polietyleno-
wej wg BN-70/6414-06, o grubosci minimum
0,2 mm, w ilosci po 50 kg netto. Worki powinny
bv¢ zamykane przez zgrzewanie.

Dopuszcza sig inny rodzaj opakowania uzgodnio-
ny miedzy dostawcg i odbiorca, zabezpieczajacy
jakos¢ produktu w nie mniejszym stopniu oraz ma-
jacy wymiary zgodne z PN-64/0-79021.

Na kazdym opakowaniu nalezy umiesci¢ trwaty
napis lub zawierajacag nastepujace
dane:

a) nazwe lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg 2.2,

¢) mase netto,

d) numer partii lub date produkecji,

e) napis TRUCIZNA oraz znak niebezpieczen-
stwa wg PN-67/0-79252 p. 2.3.5 dla materialow
trujacych.

wywieszke

W przypadku stosowania paletyzacji, jednostki
ladunkowe nalezy formowac¢ na paletach o wymia-
rach 800X1200 mm. fadunek na palecie powi-
nien by¢ zabezpieczony przed przesuwaniem sie
1 deformacja.

4.2. Przechowywanie. Wodorotlenek barowy na-
lezy przechowywa¢ w opakowaniach zgodnych
z 4.1 w suchych pomieszczeniach. Liczba warstw
workéw ulozonych plasko nie powinna przekra-
cza¢ 5.

4.3. Transport. Wodorotlenek barowy nalezy
przewozi¢ dowolnymi, krytymi s$rodkami trans-
portu.

Szczegdélowe warunki transportu wodorotlenku
barowego technicznego okreslono w Przepisach
o przewozie koleja materialow i przedmiotéw nie-
bezpiecznych (PMN) z dnia 15 wrzesnia 1968 r.
(Dz.T.1 ZK nr 20 poz. 84 z 1968 r.).

5. BADANIA

5.1. Redzaje badan

a) sprawdzenie postaci i barwy (3a, 3b),

b) oznaczanie wodorotlenku baro-
wego (3c),

¢) oznaczanie zawartosci weglanow (3d),

d) oznaczanie zawartosci chlorkow (3e),

¢) oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w kwasie solnym (3f),

f) oznaczanie zawartosci sodu (3g),

g) oznaczanie zawartosci zelaza (3h).

zawartosci

-

5.2. Wielkos$¢ partii. Partie produktu stanowi nie
wigeej niz 30 t wodorotlenku barowego jednego
gatunku, przeznaczonego dla jednego odbiorcy.

5.3. Pobieranie prébek. Przy pobieraniu probek
nalezy stosowac¢ zasady wg PN-67/C-04500. Z kaz-
dej partii w zaleznosci od jej wielkosci nalezy po-
bra¢ metodg losowg liczbe opakowan jednostko-
wyvch wg tabl. 2.

Tablica 2
Liczba opakowati Ligczba opa}?owaﬁ, k.t(')re _
w partii nalezy wybraé¢ do pobierania
probek
do 15 5
16+ 25 7
26+ 63 38
64160 9
161-+250 10
powyzej 250 10

Z kazdego wylosowanego opakowania jednostko-
wego nalezy pobra¢ 2 probki pierwotne, kazda
o masie co najmniej 100 g. Probki nalezy pobrac
zglebnikiem 5 lub 6 wg PN/C-60010 z 3/s glebo-
kosci opakowania. Srednig prébke laboratoryjng
przygotowa¢ wg PN-67/C-04500 o masie 500 g.

Dopuszcza sie pobieranie probek w czasie pako-
wania produktu do workow w réwnych odstepach
czasu ustalonych w zaleznosci od wielkoSci partii.

Prébke do analizy rozjemczej nalezy przechowy-
wa¢é przez 3 miesigce.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzenie postaci i barwy nalezy wy-
kona¢ przez ogledziny zewnetrzne nieuzbrojonym
okiem.

5.4.2. Oznaczanie zawartosSci wodorotlenku baro-
wego

5.4.2.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na
objetosciowym oznaczaniu wodorotlenku barowe-
g0 za pomocg mianowanego roztworu kwasu sol-
nego wobec fenoloftaleiny jako wskaznika.

5.4.2.2. Odczynniki i roztwory

a) Fenoloftaleina cz., roztwor alkoholowy 1-pro-
centowy.

b) Kwas solny cz.d.a., roztwér 1n.

¢) Woda destylowana nie zawierajaca dwutlen-
ku wegla.

5.4.2.3. Wykonanie oznaczania. 5 g probki odwa-
zonej z dokladnosciag do 0,0002 g rozpusci¢ w
200 cm? wody w kolbie stozkowej pojemnosci
500 cm?. Do roztworu doda¢ dwie krople fenolofta-
leiny i miareczkowa¢ roztworem kwasu solnego do
odbarwienia. Roztwér po zmiareczkowaniu pozo-
stawi¢ do oznaczania weglanu barowego wg 5.4.3.3.
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Zawartos¢ wodorotlenku barowego (X;) nalezy
obliczy¢, w procentach, wg wzoru

X, = V-0,15775-100  V-15,775
m m
w ktorym:

V' — okjetose doktadnie 1n roztworu kwa-
su solnego zuzyta do miareczkowa-
nia, cm?,

m — masa badanego wodorotlenku baro-
wego, g,

0,15775 — ilog¢ wodorotlenku karowego

[Ba(OH),-8H,0], odpowiadajaca
1 em3 scisle In roztworu kwasu sol-
nego, g.
5.4.2.4. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ Srednig
arytmetyczng wynikow dwoch réwnoleglych ozna-
czan roznigeych sie od siebie nie wiecej niz o 0,3%
wyniku nizszego.
5.4.3. Oznaczanie zawartosci weglanu barowego
5.4.3.1. Zasada oznaczania. Metoda polega na
rozkladzie weglanu barowego mianowanym roz-
tworem kwasu solnego dodanego w nadmiarze
i miareczkowaniu nadmiaru kwasu solnego miano-
wanym roztworem wodorotlenku sodowego w
obecnosci oranzu metylowego jako wskaznika.
5.4.3.2. Odczynniki i roztwory
a) Kwas solny cz.d.a., roztwor 1n.
b) Oranz metylowy cz., roztwor 0,1-procentowy.
¢) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor In.
5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Do roztworu po-
zostalego po oznaczaniu glownego skladnika wg
5.4.2.3 doda¢ 10 cm? roztworu kwasu solnego,
ogrza¢ do wrzenia, ochtodzi¢, doda¢ dwie krople
roztworu oranzu metylowego i nadmiar kwasu sol-
nego miareczkowaé¢ roztworem wodorotlenku sodo-
wego do zmiany barwy z czerwonej na zoitg.
Zawartos¢ weglanu barowego (X,) nalezy obli-
czy¢, w procentach, wg wzoru

(10 — V)-0,09869-100

X,=
m
w ktorym:

V — ilosé Scisle 1n roztworu wodorotlen-
ku sodowego zuzyta do miareczko-
wania nadmiaru kwasu solnego, ¢m?,

0,09868 — ilos¢ weglanu barowego, odpowiada-
jaca 1 cm?® scisle 1n roztworu kwasu
solnego, g,

m — masa badanego wodorotlenku baro-

wego, g.

5.4.3.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ srednig
arytmetyczna wynikow dwoch rownolegltych ozna-
czan rozniacych sie miedzy soba nie wiecej niz
0 0,2% wyniku nizszego.

5.4.4. Oznaczanie zawartosci chlorkow

5.4.4.1. Zasada oznaczania. Metoda polega na
miareczkowaniu chlorkéw mianowanym roztwo-
rem azotanu rteciowego co prowadzi do tworzenia
sie kardzo stabo zdysocjowanego chlorku rtecio-
wego.

Po zwigzaniu chlorkéw nadmiar roztworu mia-
reczkujacego reaguje ze wskaznikiem mieszanym
wskazujacym koniec reakeji.

5.4.4.2. Odezynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy cz.d.a. bezwodny.

b) Azotan rteciowy cz.d.a., roztwor 0,1n: 16,681 g
azotanu rteciowego [Hg(NOj).-0,5 H,O] rozpuscic
w 500 em? wody, doda¢ 4 cm?® roztworu kwasu
azotowego (2-+1), uzupeini¢c wodg objetosé do
1000 em?, wymieszac i przesaczy¢. Miano roztworu
wyznaczy¢ na odwazki NaCl cz.d.a. miareczkujac
wobec wskaznika mieszanego.

¢) Fenoloftaleina cz., roztwor alkoholowy 1-pro-
centowy.

d) Kwas azotowy (1,4) cz.d.a., roztwor (2-1)
i(1+2).

e) Wskaznik mieszany: 0,5 g dwufenylokarbazo-
nu cz.d.a. rozpusci¢c w 70--80 cm?® cieplego alko-
holu etylowego, doda¢ 0,05 g blekitu bromofeno-
lowego cz.d.a. i uzupeini¢ wodg do 100 cm?,

5.4.4.3. Wykonanie oznaczania. 10 g probki od-
wazonej z dokladnoscig do 0,01 g umiesci¢ w kolbie
stozkowe]j pojemnosci 200 cm?, doda¢ 50 em? wody,
2 krople fenoloftaleiny i dodawa¢ roztwoér kwasu
azotowego (1+2) do zaniku barwy wskaznika.

Nastepnie dodaé okoto 15 kropli wskaznika mie-
szanego (roztwoér powinien by¢ zabarwiony na fio-
letowo) i dodawa¢ ten sam roztwor kwasu azoto-
wego do zmiany zabarwienia na z6lto.

Zobojetniony w ten sposob roztwoér miareczko-
wa¢ z mikrobiurety roztworem azotanu rteciowe-
go do pierwszej zmiany barwy roztworu na fiole-
towg.

Zawartos¢ chlorkéow jako NaCl (X3) nalezy obli-
czy¢, w procentach, wg wzoru

P V-0,005845-100  V-0,5845
» m a m
w ktorym:
V — objetos¢ scisle 0,1n roztworu azo-

tanu rteciowego, zuzyta do mia-
reczkowania, cm3,
0,005845 — ilos¢ chlorku sodowego odpowiada-
jaca 1 cm? $cisle 0,1n roztworu azo-
tanu rteciowego, g,
m — masa odwazki, g.
5.4.4.4. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ srednia
arytmetyczng wynikow dwoéch réwnolegtych ozna-
czan roznigcych sie miedzy sobg nie wiecej niz
0 10% wyniku nizszego.
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5.4.5.
puszcezainych w kwasie solnym

Qznaczanie zawartoSci substancji nieroz-

5.4.5.1. Zasada oznaczania. Metoda polega na
rozpuszezeniu probki w kwasie solnym, odsgcze-
niu, przemyciu i wyprazeniu pozostatosci.

5.4.5.2. Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebrowy cz.d.a., roztwor 1l-procen-
towy.

) Kwas azotowy (1,4) cz.d.a.

¢) Kwas solny (1,19) cz.d.a.

5.4.5.3. Wykonanie oznaczania. 25 g probki od-
wazonej z dokladnoscig do 0,1 g umiesci¢ w zlewce
pojemnosci 250 cm?, rozpusci¢c w 150 cm? wody
i 20 em? kwasu solnego. Roztwoér ogrzewac przez
1 godz na lazni wodnej i nastepnie przesgczyc
przez gesty bezpopiolowy saczek, przemywajac po-
zostalosé na sgczku gorgea wodg do zaniku reakeji
na jon chlorkowy w przesaczu.

Saczek z pozostaloscig umiesci¢ w porcelanowym
tyglu, wysuszy¢, spali¢ i wyprazy¢é w temperatu-
rze 800°C do stalej masy.

Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych w kwa-
sie solnym (X,) nalezy obliczy¢, w procentach, wg
wzoru

my-100
X, =
m
w ktorym:
m; — masa wyprazonej pozostatosci g,
m — masa nawazki, g.

5.4.5.4. Wynik. Za wynik nalezy przyjg¢ Srednia
arytmetyczng wynikow dwoch rownolegtych ozna-
czan, ktorych roznica nie powinna przekraczac¢ 20%
wyniku nizszego.

5.4.6. Oznaczanie zawartoSci sodu (Na) metoda
fotometrii plomieniowej

5.4.6.1. Zasada oznaczania polega na tym, ze ba-
dany roztwor rozpyla sie gazem nosnym, tj. spre-
zonym powietrzem i kieruje sie go do plomienia
acetylenowego. Powstajace przy tym charaktery-
styczne dla danego pierwiastka promieniowanie
wydziela sie z tla plomienia za pomoca monochro-
matora lub filtru interferencyjnego i kieruje sie na
detektor swiatla.

Wytworzony w detektorze prad elektryczny,
proporcjonalny do intensywnosci zabarwienia pto-
mienia czyli do ilosci oznaczonego pierwiastka w
badanym roztworze, mierzy sie za pomocy czulego
galwanometru.

5.4.6.2. Odczynniki i roztwory

a) Azotan barowy, spektralnie czysty, roztwor
S-procentowy (roztwor A).

b) Kwas azotowy ch.cz., roztwor 25-procentowy.

¢) Kwas solny ch.cz., roztwoér 25-procentowy.

d) Papierek lakmusowy.

e) Roztwor wzorcowy zawierajacy 1 mg
Na'/em?®: 2,5421 g chlorku sodu cz.d.a, rozpuscié
w 100 em? wody w kolbie pomiarowej pojemnosci
1000 ecm?, uzupelni¢ wodg do kreski i wymieszac.
Roztwor wzorcowy zawierajacy 0,1 mg Na*t przy-
gotowa¢ przez rozcienczanie roztworu podstawo-
wego w stosunku 10-90.

5.4.6.3. Aparatura i urzadzenia. Spektrofotometr
plomieniowy z kompletnym wyposazeniem.

5.4.6.4. Warunki fotometrowania. Ogznaczanie
wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym
w optymalnych warunkach ustalonych dla posia-
danego aparatu.

S6d oznaczaé przy dlugosci fali 589,0 nm (wa-
runki fotometrowania mogg sie zmienia¢ przy
zmianie dyszy do cieczy i rozpylacza lub innych
czesci; przygotowania przyrzadu do oznaczania
nalezy wykona¢ zgodnie z instrukcja obstugi przy-
rzadu).

5.4.6.5. Wykonanie krzywej wzorcowej. Do kolb
pomiarowych pojemnos$ci 100 cm? odpipetowaé
20 cm3 wody, 20 cm3 roztworu A i odpowiednio
0,5, 1, 5, 10, 15 em3 roztworu wzorcowego, dodac
wody do kreski i wymieszaé¢. Fotometrowanie roz-
tworéw wzorcowych nalezy prowadzi¢ rozpylajac
je w kolejnosci wzrastajgcego stezenia, nastepnie
fotometrowanie roztworéw prowadzi¢ w odwrotnej
kolejnosci zaczynajac od najwiekszego stezenia
i obliczy¢ s$rednie arytmetyczne otrzymanych wy-
nikow.

Po otrzymaniu wynikoéw nalezy sporzadzi¢ wy-
kres wzorcowy, odkladajgc na osi odcietych ilosci
sodu w mg, a na osi rzednych odpowiadajace im
wskazania galwanometru.

5.4.6.6. Wykonanie oznaczania. 1 g probki odwa-
zonej z dokladnoscig do 0,0002 g rozpusci¢ w kol-
bie stozkowej pojemnosci 250 cm3 w 50 cm?® wody.
Zneutralizowa¢ roztwor roztworem kwasu azoto-
wego wobec papierka lakmusowego i ochlodzic.

Roztwor przenies¢ iloSciowo do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 100 cm?, rozeienczy¢ woda do kre-
ski 1 wymieszac.

Otrzymany roztwor nalezy fotometrowac¢ row-
nocze$nie z roztworami wzorcowymi przy dlugosci
fali 589,0 nm. Wynik pomiaru odczyta¢ z wykresu
wzorcowego; zawartosé sodu — w mg.

Zawartos¢ sodu (X;) nalezy obliczy¢, w procen-
tach, wg wzoru

- m-100
w ktorym:
m — ilo$¢ sodu (Na), odczytana z wykresu
wzorcowego, mg,
my; — masa odwazki, g.
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5.4.6.7. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednia
arytmetyczng dwoch rownoleglych oznaczan, kto-
rych roznica nie powinna przekracza¢ 10% wyniku
nizszego.

5.4.7. Oznaczanie zawartoSci zelaza

5.4.7.1. Zasada oznaczania. Metoda polega na fo-
tokolorymetrycznym oznaczaniu trwalego, czerwo-
nego kompletu jonow zelazawych z dwupirydylem.

Jony zelaza trojwartosciowego redukuje sie do
dwuwartosciowego za pomocag kwasu askorbino-
wego.

5.4.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak (0,9) cz.d.a., roztwor 10-procentowy.

b) Kwas solny (1,19) cz.d.a., roztwor 25-procen-
towy.

c) Kwas askorbinowy cz.d.a., roztwor 5-procen-
towy.

Roztwor kwasu askorbinowego nalezy chroni¢
przed dzialaniem $wiatta, powietrza i ciepta; sto-
sowa¢ w czasie nie diuzszym niz dwa tygodnie od
daty przygotowania.

d) Papierek lakmusowy obojetny.

e) Papierek wskaznikowy uniwersalny o zakre-
sie pH do 10.

f) 2,2'-dwupirydyl cz., roztwér l-procentowy:
2,5 g 2,2-dwupirydylu rozpusci¢ w 25 cm3 alko-
holu etylowego i rozcienczyé wodg do 200 cm?.

g) Roztwor wzorcowy zelaza przygotowany wg
PN-68/C-06500 p. 3.2.1.57 rozcienczony w stosun-
ku 1+9; 1 cm?® tak przygotowanego roztworu za-
wiera 0,1 mg Fe3*.

5.4.7.3. Aparatura i urzadzenia. Fotokolorymetr
z kompletnym wyposazeniem.

5.4.7.4. Wykonanie krzywej wzorcowej. Do zle-
wek pojemnosci 200 cm3 dodaé¢ kolejno 0,5, 1, 2, 3,
4 1 5 cm3 roztworu wzorcowego zelaza co odpo-
wiada: 0,05--0,5 mg Fe3* i rozcienczy¢ wodg do
objetosci 20 cm?.

Do roztworéw tych doda¢ po 2 c¢m? roztworu
kwasu solnego, po 5 cm?® roztworu kwasu askorbi-
nowego, po 5 cm? roztworu 2,2'-dwupirydylu i po
3540 cm? wody. Przez dodanie roztworu amonia-
ku wobec uniwersalnego papierka wskaznikowego
doprowadzi¢ pH otrzymanych roztworéow do 3,5.
Nastepnie roztwory ilosciowo przenies¢ do kolb
pomiarowych o objetosci 100 cm3, uzupelni¢ woda
1 dokladnie wymieszaé¢. Rownoczesnie przygoto-
wa¢ roztwor kontrolny zawierajacy wszystkie od-
czynniki w podanych ilosciach bez roztworu wzor-
cowego zelaza. Po 30 min zmierzy¢ ekstynkcje roz-
tworow wzorcowych w odniesieniu do roztworu

kontrolnego za pomocg fotokolorymetru z zielonym
filtrem o maksymalnej przepuszczalnosci w zakre-
sie 500--540 nm, w kuwetach o grubosci warstwy
10 nm.

Po dokonaniu pomiaréw sporzadzi¢c wykres
wzorcowy odkladajac na osi odcietych ilosci zelaza
w miligramach, zawarte w roztworach wzorco-
wych, a na osi rzednych odpowiednio wielkosSci
ekstynkeji.

5.4.7.5. Wykonanie oznaczania. 10 g probki od-
wazonej z dokladnoscig do 0,01 g rozpuscic w
30 cm? wody, podgrza¢, zobojetni¢ kwasem solnym
wobec papierka lakmusowego i doda¢ 2 c¢cm3 nad-
miaru. Roztwor gotowaé¢ przez 2--3 min, ochlodzi¢,
przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
100 ¢cm?, doda¢ wody do kreski, wymieszac i prze-
sgczy¢ przez gesty saczek odrzucajgc pierwszg por-
cje przesaczu.

Do zlewki pojemnosci 250 cm? odmierzy¢ 50 cm?
przesgczu, doda¢ 5 cm? roztworu kwasu askorbi-
nowego, 5 cm? roztworu 2,2’-dwupirydylu, 15 cm?
wody, pH roztworu doprowadzi¢ do okolo 3,5 do-
dajgc roztwor amoniaku wobec uniwersalnego pa-
pierka wskaznikowego. Nastepnie przenies¢ roz-
twor do kolby pomiarowej objetosci 100 cm3, do-
pelni¢ wodg do kreski i wymieszac.

Réwnoczesnie przygotowaé roztwor kontrolny
w nastepujacy sposob: odmierzy¢ 50 cm? badanego
roztworu do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3,
dodaé¢ 5 ecm3 roztworu kwasu askorbinowego dopet-
ni¢ woda do kreski i wymieszac.

Po 30 min zmierzy¢ ekstynkcje badanego roz-
tworu w odniesieniu do roztworu kontrolnego tak
jak podano w 5.4.7.4. Po wykonaniu pomiaru, po-
stugujac sie wykresem wzorcowym, oznaczy¢ za-
warto$¢ zelaza w badanej probce w miligramach.

Zawartosé zelaza (Xg) obliczy¢é w procentach wg
wzoru

¥o— my-V4-100
“ m-V-1000
w ktorym:
m; — ilos¢ zelaza, odczytana z wykresu wzorco-
wego, mg,
m — masa odwazki, g,

V; — objetos¢ kolby pomiarowej, cm?,

V — iloé¢ badanego roztworu wziete do kolo-

rymetrowania, cm?.

5.4.8. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ srednig
arytmetyczng dwoch réwnoleglych oznaczan, kto-
rych réznica nie powinna przekracza¢ 15% wyniku
nizszego dla gatunku I i 10% dla gatunku II

KONIEC
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