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1. WSTEP
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
oznaczanie catkowitej zawartosci zelaza w torfie lub
wyrobach z torfu.

1.2. Zakres stosowania normy. Obj¢te norma metody
maja zastosowanie do oznaczania catkowitej zawartosci
zelaza w torfie 1 wyrobach z torfu w celu
ich atestowania.

1.3. Rodzaje metod oznaczania. W zaleznosci od wy-
posazenia laboratorium dopuszcza sig trzy metody
oznaczania:

a) kolorymetryczna z zastosowaniem o-fenantroliny,

b) kolorymetryczna z zastosowaniem 2,2’— dwu-
pirydylu,

c) absorpcyjnej spektrometrii atomowe;.

2. METODY OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie wykonuje si¢
w roztworach prdobek spalonych w fazie ciekiej lub
stalej. Oznaczanie kolorymetryczne z zastosowaniem
o-fenantroliny polega na redukowaniu zelaza w roz-
tworze probki kwasem askorbinowym do postaci dwu-
wartosciowej, a nastgpnie na tworzeniu barwnego
zwigzku dwuwartosciowego zelaza z o-fenantroling. In-
tensywno$¢_ zabarwienia roztworu, proporcjonalng do
zawartosci w nim Zzelaza, mierzy si¢ przy dtugosci fali
508 nm. Oznaczanie kolorymetryczne z zastosowaniem
2,2’-dwupirydylu polega na redukowaniu zelaza glicyng
do postaci dwuwartosciowej, a nastgpnie na tworzeniu
barwnego zwiazku dwuwartoSciowego zelaza z 2,2’-dwu-
pirydylem. Intensywnos$¢ zabarwienia roztworu mierzy
si¢ przy dlugosci fali 525 nm. Oznaczanie absorpcyjna
spektrometria atomowa wykonuje si¢ w rozcienczonym
roztworze probki, stosujac lini¢ analityczng 248,3 nm.

2.2. Aparatura

a) Spektrokolorymetr lub kolorymetr umozliwiajgcy
pomiar absorbancji lub przepuszczalno$ci w pasmie
od 500 do 520 nm i od 520 do 540 nm.

b) Spektrometr do absorbancji atomowe;.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny, 1,25 N roztwor.

b) Kwas askorbinowy cz.d.a., 2-procentowy roztwor
wodny przygotowany: w dniu wykonywania analizy.

¢) Cytrynian dwuamonowy cz.d.a., 20-procentowy
roztwoér wodny, przechowywany w chiodni.

d) o-fenantrolina (1,10-fenantrolina), 0-25-procento-
wy roztwor wodny.

Potrzebng do jednej serii analiz odwazk¢ o-fenantro-
liny rozpusci¢ w odpowiedniej objgtosci gorace] wody
destylowanej. RoztwOr nie jest trwaty i nalezy go przy—
gotowaé tuz przed wykonaniem analizy.

e) Octan amonowy cz.d.a., 50-procentowy roztwor
wodny.

f) thyna (para-hydroksyfenyloglicyna),
towy roztwor w 0,4 N kwasie siarkowym.

g) 2,2’-dwupirydyl (2,2’-dwupirydyna), 2-procento-
wy roztwor w 10-procentowym roztworze kwasu octo-
wego.

h) Mieszanina glicyny z dwupirydylem, roztwor gli-
cyny (2.3f) zmiesza¢ z roztworem 2,2’-dwupirydylu
w stosunku objgtoSciowym 1+2. Mieszaning przygoto-
wa¢ w dniu oznaczania.

i) Woda amoniakalna cz.d.a.,
twor.

j) Octan amonowy cz.d.a., | N roztwor.

k) Roztwér wzorcowy podstawowy. Dopuszcza sig
stosowanie handlowego roztworu wzorcowego zawiera-
jacego 1 pg Fe/cm’ lub roztworu wzorcowego o tym
stezeniu zelaza przygotowanego we wilasnym zakresie.

Przygotowanie podstawowego roztworu wzorcowego
we wlasnym zakresie: do wysokiej zlewki pojemnosci
200 cm® odwazy¢ 1,000 g zelaza zredukowanego cz.d.a.
lub zelaza drutu cz.d.a., dodaé okoto 25 cm? wody
destylowanej, przykry¢ szkietkiem zegarowym 1 ostroz-
nie po $ciance dodaé¢ 20 cm® 20-procentowego roztwo-
ru kwasu solnego. Zlewke ustawi¢ na plytce grzejnej
i fagodnie ogrzewaé. Po catkowitym rozpuszczeniu me-
talu obmy¢ wodg destylowang szkietko zegarowe, a za-
warto$¢ zlewki przenie$¢ za pomoca wody destylowanej
do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm?. Zlewke i lejek
obmy¢ kilkakrotnie woda destylowang. Kolb¢ uzupet-

l1-procen-
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. ni¢ woda destylowana do kreski.
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1) Roztwdr wzorcowy rozcienczony do oznaczania
metodami kolorymetrycznymi. Do kolby pomiarowe;j
pojemnosci I dm?® odmierzyé 20 cm?® roztworu wzor-
cowego podstawowego, doda¢ 2 cm?® 20-procentowego
roztworu kwasu solnego 1 uzupeini¢ woda destylowana
- do kreski. Roztwor taki zawiera 20 pg Fe/cm?’.

m) Roztwor wzorcowy rozcienczony do oznaczania
metoda absorpcyjnej spektrometrii atomowej. Do kolby
pomiarowej pojemnosci 250 c¢cm?® odmierzyé 25 cm?
roztworu wzorcowego podstawowego i uzupeini¢ woda
desfylowang do kreski. Roztwor zawiera 100 pug Fe/cm?.

2.4. Przygotowanie probek do analizy

2.4.1. Pobieranie i przygotowanie probek. Liczba
probek pierwotnych i sposéb ich pobierania, przygoto-
wanie prObki ogbdlnej oraz wydzielenie probek do badan
laboratoryjnych okre$lone sa w PN-69/G-98002, PN-78/
G-98016, BN-79/0522-02 i BN-79/0522-03.

2.4.2. Suszenie probek. Probki wydzielone do badan
laboratoryjnych nalezy suszy¢ wg BN-80/0520-14.

2:4.3. Oznaczanie wody w wysuszonej probce. Ozna-
czanie to nalezy wykona¢ metoda szczegdétowa wg
BN-72/0520-07.

2.4.4. Spalanie préobek. Spalanie probek w fazie cie-
klej lub statej nalezy wykonaé wg BN-80/0520-14.

2.4.5. Przygotowanie roztworu prébki i slepej proby

2.4.5.1. Przygotowanie do oznaczania metodami ko-
lorymetrycznymi

a) Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm?® od-
mierzy¢ 2 cm® roztworu probki lub §lepej proby spa-
lonych w fazie cieklej wg BN-80/0520-14 1 uzupeinié
woda destylowang do kreski. ;

b) Do kolby pomiarowej pojemnosci 250 cm® odmie-
rzyé¢ 2 cm? roztworu prébki lub Slepej proby spalonych
w fazie stalej wg BN-80/0520-14 i uzupelni¢ woda de-
stylowang do kreski.

2.4.5.2. Przygotowanie do oznaczania metoda absorp-
cyjnej spektrometrii atomowej

a) Do kolby pomiarowej pojemno$ci 100 cm? odmie-
rzyé 5 cm® roztworu probki lub $lepej proby spalonych
w fazie cieklej wg BN-80/0520-14 1 uzupetni¢ woda de-
stylowana do kreski.

b) Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm?® odmie-
rzy¢ 2 cm?® roztworu probki lub slepej préoby spalo-
nych w fazie stalej wg BN-80/0520-14 i uzupetni¢ woda
destylowang do kreski.

2.5. Metoda kolorymetryczna z zastosowaniem o-fe-
nantroliny

2.5.1. Sporzadzanie krzywej wzorcowej. Do kolby
pomiarowej pojemnosci 100 cm® odmierzyé kolejno 0,
I, 2,3,4,5 6110 cm’ roztworu wzorcowego roz-
cienczonego (przygotowanego wg 2.3.1). Wzorce te od-
powiadajg 0, 1, 2, 3, 4, 5, 6 1 10 % Fe w probce.
Kolby uzupeini¢ woda destylowang do objg¢tosci okoto
50 cm?, dodaé¢ 1 cm® 1,25 N roztworu kwasu solnego
oraz 2 cm? 2-procentowego roztworu kwasu askorbino-
wego 1 wymieszaé. Po 15 min dodaé¢ 2 cm?® 20-pro-
centowego roztworu cytrynianu dwuamonowego i1 znéw
wymiesza¢. Kolby uzupelni¢ woda destylowana do
kreski 1 ponownie wymiesza¢. Po 10 min do 3 h wyko-
na¢ pomiar absorbancji lub przepuszczalnoSci wobec
wzorca zerowego jako odniesienia, dobierajac odpo-

wiednio grubo$¢ warstwy. Pomiar w przypadku spektro-
metru nalezy wykona¢ przy dlugosci fali 508 nm,
a w przypadku fotokolorymetru stosujgc filtr zielony
o maksimum przepuszczalnosci Swiatlta w zakresie od
500 do 520 nm. Uzyskane wyniki pomiaré6w nalezy
wykorzysta¢ do wykreslenia, na papierze milimetrowym,
krzywe) wzorcowej. Na osi odcigtych odtozy¢ zawartos¢
zelaza, wyrazong w % Fe w prébce, odpowiadajgca
kolejnym wzorcom, na osi rzegdnych odlozyé wyniki po-
miarow.

2.5.2. Pomiar zawartosSci w probce. Do kolb pomia-
rowych pojemnos$ci 100 cm? odmierzy¢ 5 cm? roztworu
probki przygotowanego wg 2.4.5.1, uzupelni¢ woda de-
stylowana do objgtosci okoto 50 cm?® i postgpowaé
kolejno jak w 2.5.1. Zawartos¢ zelaza wyrazong w % Fe
w probce nalezy odczytaé¢ z krzywej wzorcowe;.

2.5.3. Pomiar zawartosci w Slepej préobie. Z roztwo-
rem Slepej proby postgpowaé odpowiednio jak w. 2.5.2.
Zawartos¢ zelaza w S$lepej probie wyrazic w % Fe
w probce.

2.6. Metoda kolorymetryczna z zastosowaniem 2,2’-
-dwupirydylu

2.6.1. Sporzadzenie krzywej wzorcowej. Do kolby po-
miarowej pojemnosci 100 cm?® odmierzyé kolejno 0, 1,
2,3,4,5,61 10 cm® roztworu wzorcowego rozciefnczo-
nego (przygotowanego wg 2.3.1). Wzorce te odpowia-
daja 0, 1,2,3,4, 5,61 10 % Fe w probce. Doda¢ 6 cm?
mieszaniny glicyny z 2,2-dwupirydylem, wymieszaé
1 odstawi¢ na 10 min. Nast¢pnie roztwor uzupeinié
woda destylowang do objgtosci okoto 50 cm?® i zo-
bojetnia¢ 12,5-procentowym roztworem wody amonia-
kalnej do powstania trwatego zabarwienia. Zawarto$¢
kolby uzupelni¢ do kreski 1 N roztworem octanu amo-
nowego. Po 30 min do 3 h nalezy wykonaé¢ pomiar
absorbancji lub przepuszczalnosci wobec wzorca zero-.
wego jako odniesienia, dobierajac odpowiednio grubosé
warstwy. Pomiar w przypadku spektrometru wykonuje
si¢ przy dhlugosci fali 525 nm, a w przypadku foto-
kolorymetru stosujac filtr zielony o maksimum prze-
puszczalnosci $wiatla w zakresie od 520 do 540 nm.
Uzyskane wyniki pomiaréow nalezy wykorzysta¢ do wy-
kreSlenia, na papierze milimetrowym, krzywej wzorco-
wej. Na osi odcigtych odtozyé zawartos$¢ zelaza, wy-
razong w % Fe w probce, odpowiadajaca kolejnym
wzorcom, na osi rzednych odlozy¢ wyniki pomiarow.

2.6.2. Pomiar zawartosci w probce. Do kolb pomia-
rowych pojemnos$ci 100 cm?® odmierzy¢ 5 cm?® roztworu
prébki przygotowanej wg 2.4.5.1, uzupetnié¢ wodg de-
stylowana do objetosci okoto 50 cm?® i postepowaé ko-
lejno jak w 2.6.1.

Zawartos¢ zelaza wyrazong w % Fe w prébce nalezy
odczyta¢ z krzywe) wzorcowej.

2.6.3. Pomiar zawartosci w Slepej prébie. Z roztwo-
rem Slepe] proby postgpowac odpowiednio jak w 2.6.2.
Zawarto$¢ zelaza w S$lepej prébie wyrazic w % Fe
w proébce.

2.7. Metoda absorpcyjnej spektrometrii atomowej

2.7.1. Sporzadzenie krzywej wzorcowej. Do kolb po-
miarowych pojemnosci 100 ¢m? odmierzyé kolejno 0,
1, 2, 3, 4,5 61 10 cm® roztworu wzorcowego roz-
cienczonego (przygotowanego wg 2.3m) i uzupetni¢ wo-
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da destylowang do kreski. Wzorce te odpowiadaja 0,
1, 2,3,4,5 6110 % Fe w probce. Kolejne roztwory
wzorcowe rozpyla¢ w plomieniu acetylen-powietrze
spektrometru do absorpcji atomowej przygotowa-
nego do pomiaru zgodnie z instrukcja obstugi przy-

rzadu. Pomiar absorbancji lub przepuszczalnosci nalezy

mierzy¢ przy linii analitycznej 248,3 nm. Jako odnie-
sienie stosowaé¢ wode¢ destylowang. Uzyskane wyniki
pomiar6w wykorzysta¢ do wykre§lenia, na papierze
milimetrowym, krzywej wzorcowej. Na osi odcigtych
odlozy¢ zawartos$¢ zelaza, wyrazong w % Fe w proébce,
odpowiadajaca kolejnym wzorcom. Na osi rzednych
odlozy¢ wyniki pomiarow. W przypadku spektrometru
wyposazonego w zestaw do bezposredniego odczytu
stezenia lub zawarto$ci, ustawianego r¢cznie lub auto-
matycznie, dopuszcza si¢ stosowanie takiego urzgdze-
nia zgodnie z instrukcja obstugi.

2.7.2. Pomiar zawartosci w prébce. Roztwory probek
przygotowane wg 2.4.5.2 rozpyla¢ w ptomieniu spektro-
metru zachowujac takie same warunki pomiarowe jak
w 2.7.1. Zawartos¢ zelaza wyrazong w % Fe w probce

nalezy odczyta¢ z krzywej wzorcowej lub czZytnika -

spektrometru, jezeli jest on wyposazony w zestaw do
bezposSredniego pomiaru st¢zenia lub zawartosci.
2.7.3. Pomiar zawartosci w Slepej prébie. Z roztwo-
rem Slepej proby postgpowad jak w 2.7.2. Zawartos¢ ze-
laza w Slepej probie wyrazi€c w % Fe w prébce.
2.8. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawartos¢ zela-
za» obliczy¢ w procentach suchej masy probki wg wzoru

(xP - x.sp) - 100 :

Xsm —

100 - w
w ktérym:
x, — zawarto$¢ % Fe w probce uzyskana z po-
miaru,
xsp — zawarto$¢ % Fe w §lepej proébie,
w — procentowa zawarto$¢ wody w prébce ozna-
czona wg 2.4.3. SN

2.9. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik koncowy
oznaczania zawartosci zelaza (Fe) w procentach suche;j
masy probki nalezy przyja¢ S$rednig arytmetyczng
2 réwnoleglych wynikOw, pomniejszonych o zawarto$é
w Slepej prdbie, rdznigcych si¢ migdzy soba nie wigcej
niz o 10 % wyniku mniejszego.

KONTIEC

INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Osrodek Badawczo-Rozwo-
jowy Produkcji Lesnej LAS, Skoliméw.
2. Normy zwiazane
PN-69/G-98002 Sciétka torfowa
PN-78/G-98016 Torf ogrodniczy
BN-72/0520-07 Wyroby z torfu do celéw rolniczych Oznaczanie
zawarto$ci wody

BN-80/0520-14 Torf i wyroby z torfu. Spalanie prébki w celu ozna-
czania sktadnikbw mineralnych '
BN-79/0522-02 Podioza torfowe (substraty torfowe)
BN-79/0522-03 Mieszanki nawozowe torfowo-mineralne
3. Autor projektu normy — doc. dr hab. Andrzej Sapek — Instytut

Melioracji 1 Uzytkéw Zielonych.



