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PRZElVIYSŁl' \~: odorotlenek barowy 
CHEJ\rrcz~ EGO techniczn!] 

l , WSTI-;P 

1. I. Przed miot norm.\' , Przed m iotem norm y j e:--: t 

\\-odorotlenek baro \\·.v t echn iczny otrzymY\\'an:-; 
\\. \\·.vniku r('akcji chlorku h,lrO\\'C'go /. \\'oclorotl ('ll ­
ki cm :--:oclo\\·ym. 

\\7oclorotlcn('k harem'Y mOl: 

aj wzór chemiL'zny - Ba\Oll)1' oł-l~O, 
b) ma:--: ę cz,!stec i: ko\Vq - :31G,51 . 

1.2, Zakres s(oso \\'ania przedmiotu norm,\", INo­
dorotknck barowy techniczny ma zas tosovvanil' 
\\. przemyś l e petrochemicznym do p rodukcji sma­
ró\\' baro\\'ych, \y przemyśl e ceramicznym - jako 
czynnik przeciwpieniący oraz w przemyśl e che­
micznym - do p rodukcji innych związkó\\' baro­

wvch . 

1.3, Normy i doJulmenty związane 
PN-67/ C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne 

pobierania i przygotowania próbek 
P i -68/C-06500 Analiza chemiczna, Przygoto \\'anie 

odczynników, roztworów pomocniczych oraz roz­
h\'oró\\' do kolorymetrii i nefe lometrii 

PN IC- 60010 Chemiczne badania i próby. Przyrzą­
dy do pobierania próbek. Zgłębn ik i do produk­
tów sy pkich i w kawałkach 

PN -64/0-79021 System wymiarowy opakowań 

Pl'i -67/0 -79252 P rodukty w opakowaniach trans­
porto\\·ych . Znaki i znakowanie, Wymagan ia 
podsta \\'o\\'e 

BN -70/6414-06 Opakowania transportowe z two­
r zy \\' sz tucznych, Worki poli ety leno\\'e otwarte. 
płask i e, bez fałel bocznych, zgrze wan e 

Przepisy o przewozie koleją materiałó ", i przed­
m iotów niebezpiecznych (PMN ) z dnia 13 v"rześnia 
1968 r. (Dz, T . i ZK nr 20 poz. 81 z 1 ~)6 8 r .l. 
Rozporządzenie i\Iinistró\y Komunikac.ii i Spraw 

,) Symbol wg S \ \'\\': 1221-2-+2. 

Grupa kacalogo\\-a X 1-+ " 

Wt'\\'nętrznych Z dnia 27 lis topada 1971 r. \\- spra­
wi e bezpi eczeńshya ruchu przy prze \yozic materia­
łó\\' niebezpiecznych na drogach publicznych 

(Dz. U, nr 35 z dnia li.X II. 1971 r. poz. 310 ). 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. Gatunki . W za l eżności od zawartości glo\\'­
l1ego sklacln i ka i zanieczyszczeń rozróżnia się dwa 

iSatun:,j \\'oclorotlenku baro\\'ego : I i II. 

2.2. Przykład oznaczenia wodorotlenku haro\\"E:­
go. technicznego gatunku I. 

-WODOROTLENEK BAROWY TECHN ICZNY I 
B N-73 /60 16-:36 

3. WYMAGANIA 

Wym agania - wg tab!. 1. 

Tablica l 

Wymagania 
1 

_______ G __ a_tu_I_1e_k ____ ___ 

I I II 

a ) Posta l' drobny kryształ 
b) Barwa biała biała z odcie, 

c) Zawarloś0 wodo rotlenku 
barowego [Ba(OH)~' 8H"O]. 
0/0, nie mniej niż 95 

d ) Zawartość w~glanó\\' 

(BaCO~), % , nie więcej n iż 2 
e) Za\\'a rtość chlorków (N aCI). 

% . n ie więcej niż 0.3 
f) Zawartość substancji nie­

rozpuszczalnych w k\\'asie 
soln ym (lICI), 0/0, nie wię-

cej ni~ 0.1 
g) Zawartość sodu (~a ), 0J0, 

ni e więcej niż 0.3 
h) Zawartość żelaza (Fe), % , 

ni e wi(:cej niż 0,00 l 

n iem lekko 
żółtym lub 

szarym 

90 

4 

o,~ 

0.005 

Zjednoczenie Prze mysl li :\ieorganieznego 
Ustano wiona przez Dyrektora Zjednoczen ia Przemysłu Nieorganicznego 

dnia 8 lutego 1.,7:3 1'. jal.;:o norma obowi ązu j c)ca w zakres ie produkCji i obrotu 
oc! dni~1 1 październ i ka Hl7 3 r. (D z. Norm. i Miar nr 12: 19, :3 poz. :1 0) 

'v"Yf>.-\\VNIC"l' \VA NOR :\l AL1Z/\(,Y.li\' l·~ J!17::. \-Vplyw on \\' 0." llj . ~.7:.L Odd a no do ~ kładu :2~1.5.-;:{ . 

Dru k u!,onczono we wrl'cslliu 73. Obj. 0.73 ~J. \\' . Nakład 250(1 "" 50 egz. GrZG raJ. 2-ł!l8 - ~.6.7:{ 
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

4.1. Pakowanie. Wodorotlenek barowy technicz­
ny należy pakować do worków z folii polietyleno­
wej \vg BN-70/6414- 06, o grubości minimum 
0,2 mm, w ilości po 50 kg netto. Worki powinny 
być zamykane przez zgrzewanie. 

Dopuszcza się inny rodzaj opakowania uzgodnio­
ny między dostawcą i odbiorcą, zabezpieczający 

jakość produktu w nie mniejszym stopniu oraz ma­
jący wymiary zgodne z PN-64/0-79021. 

Na każdym opakowaniu należy umieścić trwały 
napis lub wywieszkę zawiera j qcą następujące 

dane: 
a) nazwę lub znak wytwórni, 
b) oznaczenie wg 2.2, 
c) masę n etto, 
d) numer partii lub datę produkcji, 
e) napis TRUCIZNA oraz znak niebezpieczeń­

stvva wg PN-67/0-79252 p. 2.3.5 dla materiałów 

trujących. 

W przypadku stosowania paletyzacji, jednostki 
ładunkowe należy formować na paletach o wymia­
rach 800 X 1200 mm. Ładunek na palecie powi­
nien być zabezpieczony przed przesuwaniem się 

i deformacją . 

4.2. Przechowywanie. Wodorotlenek barowy na­
l eży przechowywać w opakowaniach zgodnych 
z 4.1 w suchych pomieszczeniach. Liczba warstw 
worków ułożonych płasko nie powinna przekra­
czać 5. 

4.3. Transport. Wodorotlenek barowy należy 

przewozić dowolnymi, krytymi środkami trans­
portu . 

Szczegółowe warunki transportu wodorotlenku 
barowego technicznego określono w Przepisach 
o przewozie koleją materiałów i przedmiotów nie­
bezpiecznych (PMN) z dnia 15 września 1968 r. 
(Dz.T. i ZK nr 20 poz. 84 z 1968 r.). 

5. BADANIA 

5.1 . Rodzaje had:ul 
a) sprawdzenie postaci i barwy (3a, 3b), 
iJ) oznaczanie zawartości wodorotlenku baro-

'.\ '(;'((0 (3c), 
e) oznaczanie zawartości węglanów (3d), 
d) oznaczanie zawartości chlorków (3e), 
e j oznaczanie za wartości substancji nierozpusz-

czalnych w kwasie solnym (3f), 
f) oznaczanie zawartości sodu (3g), 

g) oznaczanie za vlartośc i żelaza (3h). 

5.2. Wielkość partii. Partię produktu stanowi nie 
więcej niż 30 t wodorotlenku barowego jednego 
gatunku, przeznaczonego d la jednego odbiorcy. 

5.:1. Pobieranie próbek. Przy pobieraniu próbek 
należy stosować zasady wg PN -67 /C-04500. Z każ­
dej partii w zależności od jej wielkości należy po­
brać metodą losową liczbę opakowań jednostko­
wych wg tabl. 2. 

Tablica 2 

Liczba opakowań L iczba opakowań, które 

w par tii należy wybrać do pobierania 
próbek 

do 15 5 
16 -7-- 25 7 
26-7-- 63 8 
64-7--160 9 

161-7--250 10 

I 
powyżej 250 10 

Z każdego wylosowanego opakowania jednostko­
wego należy pobrać 2 próbki pierwotne, każda 

o masie co najmniej 100 g. Próbki należy pobrać 
zgłębnikiem 5 lub 6 wg PN/C-60010 Z 3/ 4 głębo­

kości opakowania. Srednią próbkę laboratoryjną 

przygotować wg PN-67/C-04500 o masie 500 g. 

Dopuszcza się pobieranie próbek w czasie pako­
wania produktu do worków w równych odstępach 
czasu ustalonych w zależności od wielkości partii. 

Próbkę do analizy rozjemcze j należy przechowy­
wać przez 3 miesiące. 

5.4. Opis badań 

5.4.1. Sprawdzenie postaci i barwy należy wy­
konać przez oględziny zewnętrzne nie uzbrojonym 
okiem. 

5.4.2. Oznaczanie zawartości wodorotlenku baro­
wego 

5.4.2.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na 
objętościowym oznaczaniu wodorotlenku barowe­
go za pomocą mianowanego roztworu kwasu sol­
nego wobec f enoloftaleiny jako wskaźnika. 

5.4.2.2. Odczynniki i roztwory 
a) Fenoloftaleina cz., roztwór alkoholowy l-pro­

centowy. 

b) Kwas solny cz.d.a., roztwór In. 

c) Woda destylowana nie zawierająca clwutlen ­
ku węgla . 

5.4.2.3. Wykonanie oznaczania. 5 g próbki odwa­
żonej z dokładnością do 0,0002 g rozpuścić w 
200 cm3 wody w kolbie stożkowej pojemności 

500 cm 3• Do roztworu dodać dwie krople fenolofta ­
leiny i miareczkować roztworem kwasu solnego do 
odbarwienia. Roztwór po zmiareczkowaniu pozo­
stawić do oznaczania węglanu barowego wg 5.4.3.3. 
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Zawartość wodorotlenku barowego (XI) na le ży 

obl iczyć, w procentach, wg wzoru 

V·O,15775·10 0 
rn 

w którym: 

V'15,775 
rn 

V - obję tość dokładni e In roztworu ]nva­
s u solnego zużyta do miareczkowa­
nia, cm~, 

m masa badanego wodorot lenku baro­
wego, g, 

0, 15775 - ilość wodor otlenk u tar owego 
[Ba(OHh' 8H~Ol, odpowiadaj ą ca 

l cm'l śc i ś l e 1n roztworu kwas u sol­

nego, g . 

5.4 .2.4. Wynik, Za wyn ik należy przyjąć średnią 
arytmetyczną wyn ików dwóch równoległych ozna­
czań różniących się od siebie n ic więcej niż o 0,3 1]10 

w yniku niższego. 
5.4.:3. Oznaczanie zawartości węglanu barowego 
5.4 .3.1. Zasada ozna czania . Metoda polega na 

rozkładzie węglanu barowego mianowanym roz­
tworem kwasu soln ego dodanego w nadmiarze 
i miareczkowaniu nadmiaru kwasu solnego miano­
wanym roztworem wodorotlenku sodowego w 
obecności oranżu m etylowego jako wskaźnika. 

5.4.3.2. Odczy nniki i roztwory 
a) Kwas solny cz .d.a., roztwór I n. 
b) Oranż mety lowy cz. , roztwór O,l - procento\\-y. 
c ) Wodorotlenek sodowy cz.d.a ., roztwór I n . 
5.4.3.3. W ykonanie oznaczania. Do roztworu po-

zostałego po oznaczaniu głównego składnika wg 
5.4.2.3 dodać 10 cm~ roztworu kvvasu solnego, 
ogrzać do wrzenia, ochłodzić, dodać d wie krople 
roztworu oranżu metylowego i nadm iar kwasu sol­
n ego miareczkować r ozt worem wodor otlenku sodo­
wego do zmiany barwy z czerwonej n a żółtą . 

Zawartość węglanu barowego (X~) należy obli­
czyć, w procentach, wg wzoru 

(10- V) ' 0,09869'100 

w którym: 

V ilość ściśle 1n rozt\",oru wodorotlen­
ku sodO\vego zużyta do m iareczko­
wania nadmiaru kwasu solnego, cm:!, 

0,09868 ilość węglanu barowego, odpowiada­
jąca 1 cm~ ściśle In roztworu kwas u 
solnego, g, 

m - masa badanego wodorotlenku baro­
wego, g. 

5.4.3.4. Wynik. Za wynik należy przyj ąć średnią 

arytmetyczną wyników dwóch równoległych ozna­
czań róż niących ~ję między sobc! ni e wi;;cej niż 

o 0,2 % wyniku niższego. 

5.4 .4. Ozna czanie zawartości chlorków 

5.4 .4.1. Zasada ozna czania. Metoda r::01ega na 
miareczkov,'aniu chlorków mianowanym roztwo­
rem azotanu rtęciowego co p r owadzi do tworzenia 
s ię cardzo słabo zdysocjowanego chlorku rtęc io­

wego. 
Po związaniu chlorków nadmiar roztworu mia­

reczkującego reaguje ze wskażnikiem mi eszany m 
\\'skazującym koniec r eakc ji. 

5.4.4 .2. Odczynniki i roztwory 
a) A lkohol ety lowy cZ.d.a. bezwodny. 
b) Azota n rtęciowy cz.d.a., roztwór O, l n: 16,681 g 

azotanu rtęciowego [Hg(NO~h ' 0,5 H 20] rozpuścić 

\\" 500 cm~ wody, dodać 4 cm 3 roztworu k wasu 
azotowego (2 + 1), uzupełnić wodą obj c;tość do 
1000 cm~, wymieszać i przesączyć. Miano roztworu 
wyznaczyć na odważki NaCI cZ.d .a. miareczkując 
wobec wskaźnika m ieszanego. 

c) F enoloftaleina cz ., r oztwór a lkoholowy l-pro­
centowy . 

d) Kwas azotowy (1,4) cz.d .a ., rozt wór (2 + 1) 

i (l + 2). 
e ) Wskażnik mieszany: 0,5 g dwufe nylokarbaz -

nu cZ.d .a. rozpuścić w 70-:- 80 cm~ c iepłego a lko­
holu etylowego, dodać 0,05 g błękitu bromofeno­
lowego cZ.d.a . i uzupełnić wodą do 100 cm~ . 

5.4.4.:3. Wykonanie oznaczania. 10 g próbki od­
ważonej z dokładnością do 0, 01 g umieścić w kolbie 
stożkowe j pojemności 200 cm:!, dodać 50 cm 3 w ody , 
2 krople feno loftaleiny i dodawać rozt wór k wasu 
azotowego (1 + 2) do zaniku barwy wskaźnika. 

Następnie dodać około 15 kropli wskaźnika mie­
szanego (rozt wór powinien być zabarwiony na f io­
let owo) i dodawać ten sam rozt wór kwasu azoto­
wego do zmiany zabarwienia na żółto . 

Zoboj ętniony w ten sposób roz t wór m iar eczko­
wać z mikrobiu rety roztwor em a zot anu rtęciowe­
go do pie rwszej zmiany barwy rozt woru na fiole­
tową · 

Zawartość chlorków jako NaCI (X 'l) na leży obli­
czyć, w procentach, wg wzoru 

V· 0,005845 ·100 
X 1 = ---'-----­

m 
V ·O,5845 

m 

w któr ym: 

V obj ętość ściś l e O,ln roztworu azo­
tanu rtęciowego, z użyta do mia­
r eczkowania, cm 3, 

0,005845 - ilość chlorku sodowego odpowiada-
jąca l cm 'l ściś le 0, in roztworu azo­
tan u rtęciowego, g, 

m - masa odważki , g. 

5.4.4.4. Wy nik. Za wynik należy przyj ąć średnią 

arytmetyczną wyników dwóch równoległych ozna­
czań różniących się między sobą nie więce j niż 

o 10% wyniku n i ższego. 
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5.4.5. Ozna czanie zawartości substancji meroz­
puszczaln.\·ch w l: \yasie solnym 

5.4.5.1. Zasada oznaczania. Metoda polega na 
rozpuszczeniu próbki \V kwa sie solnym, od sącze ­

ni u, p rzem yciu i wyprażeniu pozostałości . 

5.4.5.2. Od czynn iki i roztwory 
a ) Azotan sr ehrowy (' z.d .a., roz twór l-procen-

tO \\ ·y . 

b) K wa s azot owy (1,4) ez.d .a. 
c) K 'vvas solny (1,1 9) ez.d .a . 

5.4.5.3. Wykonanie oznaczania. 25 g pr óbki od­
ważon ej z dokładnością do 0,1 g umieścić 'vi' zlewce 
poj emności 250 cm \ rozpuśc ić w 150 cm 1 wody 
i 20 cm:l kwasu solnego. Roztwór ogrzewać przez 
l god z na łaźni wodnej i następni e przesączyć 

p rzez gęsty bezpopiolowy sączek, przemywając po­
zostałość na sączku gorącą wodą do zaniku r eakcji 
na jon chlorkowy w przesączu. 

Sączek z pozostałością umieścić w porcelanowym 
tygl u, \vysuszyć, spalić i wyprażyć \v t emperatu­
rze 800 0 e do stałej masy. 

Zawartość substancji nierozpuszczalnych w kwa­
sie solnym (X 4 ) na l eży obliczyć, w procentach, wg 
w zoru 

w którym: 

mj·IOO 
m 

mI - masa wyprażonej pozostałości g, 
m - masa na ważki, g. 

5.4.5.4. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią 
arytmetyczną wyników d wóch równoległych ozna­
czań, których różnica nie powinna przekraczać 20% 
wyniku niższego. 

5.4.6. Oznaczanie zawartości sodu (Na) metodą 
fotometrii plomieniowej 

5.4.6.1. Zasada oznaczania polega na tym, że ba­
dany roztwór rozpyla się gazem nośnym, tj. sprę­

żonym powietrzem i ki eruj e się go do płomienia 

acetylenowego. Powstające przy tym charaktery­
styczne dla danego pierwiastka promieniowanie 
wydziela s i ę z tła płomienia za pomocą monochro­
ma tora lub filtru interfer ency jnego i ki eruj e się na 
detektor światła. 

Wytworzony w det ektorze prąd elektryczny , 
proporcjonalny do intensywnośc i zabarwienia pło­
mienia czyli do ilośc i oznaczonego pierwiastka w 
badanym roztworze, mi er zy się za pomocą czułego 

gal wanometru. 

5.4.6.2. Odczynniki i roztwory 
a) Azotan barowy, spektralnie czysty , roztwór 

5-procentowy (roztwór A). 
b) Kwas azotowy ch .cz ., roztwór 25-procentowy . 
c) K'was solny ch.cz. , roztwór 25-procentowy. 

d ) P ap ier ek lakmusowy. 
e) Roztwór wzorcowy za wieraj clcy l mg 

Na+/cm :l : 2,5421 g chlorku sodu cz.d .a. rozpuśc ić 

w 100 cm1 wody w kolbi e pomiarowej poj emności 

1000 cm 1, uzupełnić wodą do kreski i wymieszać. 

Roztwór wzorcowy zawieraj ący 0,1 m g Na + przy ­
gotować przez rozc ieńczanie roztwor u podsta wo­
\Vego w st osunku 10 ---!- 90. 

5.4.6.3. Aparatura i urządzenia. Spektrofotometr 
płomien iowy z kompletnym wyposażeniem. 

5.4.6.4. Warunki fotome Łrowania. Oznaczanie 
wykonać w płomieniu acet ylenowo-powiet rzn ym 
\V optymalnych warunkach ustalony ch d la posia­
dan ego aparatu. 

Sód oznaczać przy długości fali 589,0 nm (wa ­
r unki fotometrowania mogą się zmieniać przy 
zmianie dyszy do cieczy i rozpylacza lub inny ch 
części; przygotowania przyrządu do oznaczania 
na leży wykonać zgodnie z in strukcją obsługi przy­
rządu). 

5.4.6.5. Wykonanie krzywej wzorcowej. Do kolb 
pomiarowych pojemności 100 cm:l odpipetować 

20 cm3 wody, 20 cm3 roztworu A i odpowiednio 
0,5, 1, 5, 10, 15 cm3 roztworu wzorcowego, dodać 
wody do kreski i wymieszać. Fotometrowanie roz­
tworów wzorcowych należy prowadzić rozpylając 
je w kolejności wzrastającego stężenia, następnie 
fotom etrowanie roztworów prowadzić w odwrotnej 
kolejności zaczynając od największego stężenia 

i obliczyć średnie arytmetyczne otrzymanych wy­
ników. 

Po otrzymaniu wyników należy sporządzić wy­
kres wzorcowy, odkładając na osi odciętych ilości 
sodu w mg, a na osi rzędnych odpowiadające im 
wskazania galwanometru. 

5.4.6.6. Wykonanie oznaczania. l g próbki odwa­
żonej z dokładnością do 0,0002 g rozpuścić w kol­
bie stożkowej poj emności 250 cm3 w 50 cm:l wody. 
Zneutralizować roztwór roztworem kwasu azoto­
wego wobec papierka lakmusowego i ochłodzić . 

Rozt wór przenieść ilośc i owo do kolby pomiaro­
wej poj emności 100 cm1, rozcieńczyć wodą do k re ­
ski i wymieszać. 

Otrzymany roztwór na leży fotometrować rów­
nocześnie z roztworami wzorcowymi przy d ł ugośc i 

fali 589 ,0 mn. Wynik pomia ru odczytać z wykresu 
\vzorcowego ; zawa rtość sodu - w m g. 
Zawartość sod u (X:;) nal e ży obliczyć , \\. p rocen­

tach, wg wzoru 

m · lOO 
X - = - - --::-::-::--

.) ml · lOOO 

w którym: 

m ilość sodu (Na), odczytana z wykresu 
wzorcowego, mg, 

mi - masa od \vażki, g. 



5.4.6.7. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią 
arytmetyczną dwóch równoległych oznacza6, któ­
rych różnica ni e powinna przekraczać 10% wyniku 
niższego. 

5.4.7. Oznaczanie zawartości żelaza 

5.4.7.1. Zasada oznaczania. Metoda polega na fo­
okolorymetrycznym oznaczaniu trwał ego, czerwo­

nego kompletu jonów żelazawych z dwupirydylem. 
Jony żelaza trójwartościowego redukuje się do 

dwuwartościowego za pomocą kwasu askorbino­
wego. 

5.4.7.2. Odczynniki i roztwory 
a ) Amoniak (0,9) cz.d.a., roztwór ID-procentowy. 
b) Kwas solny (1,19) ez.d.a., roztwór 25-procen­

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

towy. 
Roztwór kwasu askorbinowego należy chronić 

przed działaniem światła, powietrza i ciepła; sto­
sować w czasie nie dłuższym niż dwa tygodnie od 
daty przygotowania. 

d) Papier ek lakmusowy obojętny. 
e) Papierek wskażnikowy uniwersalny o zakre­

sie pH do 10. 
f) 2,2' -dwupirydyl cz., roztwór l-procentowy: 

2,5 g 2,2' - dwupirydylu rozpuścić w 25 cm~ alko­
holu etylowego i rozcieńczyć wodą do 200 cm~. 

g) Roztwór wzorcowy żelaza przygotowany wg 
PN-68/C-06500 p. 3.2.1.57 rozcieńczony w stosun­
ku 1 +9; 1 cm3 tak przygotowanego roztworu za­
wiera 0,1 mg Fe3+. 

5.4.7.3. Aparatura i urządzenia . Fotokolorymetr 
z kompletnym wyposażeniem. 

5.4.7.4. Wykonanie krzywej wzorcowej. Do zle­
wek pojemności 200 cm3 dodać kolejno 0,5, 1, 2, 3, 
4 i 5 cm3 roztworu wzorcowego żelaza co odpo­
wiada: 0,05-7-0,5 mg Fe3+ i rozcieńczyć wodą do 
objętości 20 cm3. 

Do roztworów tych dodać po 2 cm~ roztworu 
kwasu solnego, po 5 cm'l roztworu kwasu askorbi­
nowego, po 5 cm~ roztworu 2,2' -dwupirydylu i po 
35-7-40 cm~ wody. Przez dodanie roztworu amonia­
k u wobec uniwersalnego papierka wskaźnikowego 
doprovvadzić pH otrzymanych roztworów do 3,5. 
::\Tastępnie roztwory ilościowo przenieść do kolb 
pomiarowych o objętości 100 cm3, uzupełnić wodą 

l dokładnie wymieszać. Równocześnie przygoto­
\\·aĆ roztwór kontrolny zawierający wszystkie od­
czynniki \\" podanych ilościach bez roztworu wzor­
cowego żelaza. Po 30 min zmierzyć ekstynkcję roz­
tworów wzorcowych w odniesieniu do roztworu 

5 

kontrolnego za pomocą fotoko lorymetru z zielonym 
filtrem o maksymalnej przepuszczalności w zakre­
sie 500 -7- 540 nm, w kuwetach o grubości warstwy 
10 mu. 

Po dokonaniu pomiarów sporządzić wykres 
wzorcowy odkładając na osi odciętych ilości żelaza 

w miligramach, zawarte w roztworach wzorco­
wych, a na osi rzędnych odpowiednio wielkości 
ekstynkcji. 

5.4.7.5. Wykonanie oznaczania. 10 g próbki od­
ważonej z dokładnością do 0,01 g rozpuścić w 
50 cm3 wody, podgrzać, zobojętnić kwasem solnym 
wobec papierka lakmusowego i dodać 2 cm3 nad­
miaru. Roztwór gotować przez 2-7- 3 min, ochłodzić, 
przemesc do kolby pomiarowej pojemności 

100 cm\ dodać wody do kreski, wymieszać i prze­
sączyć przez gęsty sączek odrzucając pierwszą por­
cję przesączu. 

Do zlewki pojemności 250 cm3 odmierzyć 50 cm 3 

przesączu, dodać 5 cm3 roztworu kwasu askorbi­
nowego, 5 cm3 roztworu 2,2' -dwupirydylu, 15 cm3 

wody, pH roztworu doprowadzić do około 3,5 do­
dając roztwór amoniaku wobec uniwersalnego pa­
pierka wskaźnikowego. Następnie przenieść roz­
twór do kolby pomiarow:e j objętości 100 cm3, do­
pełnić wodą do kreski i wymieszać. 

Równocześnie przygotować roztwór kontrolny. 
w następujący sposób: odmierzyć 50 cm3 badanego' 
roztworu do kolby pomiarowej pojemności 100 cm 3, 

dodać 5 cm3 roztworu kwasu askorbinowego dopeł­
nić wodą do kreski i wymieszać. 

Po 30 min zmierzyć ekstynkcję badanego roz­
tworu w odniesieniu do roztworu kontrolnego tak 
jak podano w 5.4.7.4. Po wykonaniu pomiaru, po­
sługując się wykresem wzorcowym, oznaczyć za­
wartość żelaza w badanej próbce w m iligramach. 
Zawartość żelaza (X6 ) obliczyć w procentach wg 

".;zoru 

w którym: 

m l ,VI'lOO 
m·V·1000 

mI ilość żelaza, odczytana z wykresu \vzorco­
wego, mg, 

m masa odważki, g, 
V I objętość kolby pomiarowej, cm\ 
V ilość badanego roztworu wzięte do kolo­

rymetrowania, cm3. 

5...1.8. Wynik. Za wynik należy przyj ąć średnią 
arytmetyczną dwóch równoległych oznaczań, któ­
rych różn ica nic powinna przekraczać 15% wyniku 
niższego dla gatunku I i 10% dla gatunku II. 
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Odpowiedniki w normach zagranicznych 
Japonia JIS K 14 17-1961 Barium Hydroxide 

NRD TGL 22026 Grundchemikalien Bariumhydroxid 
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