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Grupa katalogowa X 51

1. WSTEP

1.1, Przedmiot normy., Przedmiotem  normy jest
siarczan zelazowy uwodniony stosowany  jako od=-
czynnik chemiczny. Siarczan zelazowy ma:

a) wzér chemiczny: Fea(so4)3 + mH,0,

b) ciezar czgsteczkowy bezwodnego siarczanu Ze-
lazowego: 399,86 (1961 r.).

1.2, Gatunki, W zaleznodci od zawartosci zanie-
czyszczehn rozroznia sie dwa gatunki siarczanu Ze-
lazowego uwodnionego, Oznaczone:

cz.d.a. - czysty do analizy,

CZ, - czysty.

1.3, Yrzyklad oznaczeniag siarczanu 2elazowego
uwodnionego czystego do analizy:
SIARCZAN ZELAZOWY UWODNIONY cz.d.a.
BN-66/6191-57

de4, Normy zwigzane

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i préby. Ozna-
czanie substancji nierozpuszczalnych w wodzie
w produktach chemicznych

PN-68/C-04527 Analiza chemiczna, Oznaczanie azo-
tu ogdlnego metoda destylacyjnsg

PN-68/C=06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie
odczynnikéw, roztwordw pomocniczych oraz roz-
twordéw do kolorymetrii i nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowy-
wanie i transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania
prébek i przygotowania sredniej prébki labora-
toryjnej

29 WYMAGANIA TECHNICZNE
2.1, Wymaganig ogdlne, Siarczan zelazowy uwod-

niony powinien mieé postaé higroskopijnego prosz-
ku krystalicznego barwy szarobiatej do zéitawe]
powoli rozpuszczajgcego sie¢ w wodzie.

2.2, Wymagania szczegblowe

Gatunki
Wymagania
cz.d.a. cz.

a) Zelaza (Fe3+), %, co najmniej 21
b) Substancji nierozpuszczalnych w

wodzie, %, najwyzej 0,01 0,015
¢) Chlorkéw (C17), %, najwyzej 0,002 0,005
d) Azotu calkowitego (N), %, najwyzej [ 0,01 0,02
e) 7Zelaza (F02+), %, najwyzej 0,02 0,05
£) Miedzi (Cu2*), %, najwyzej 0,005 | 0,01
g) Cynku (znZ*), %, najwyzej 0,006 | 0,01
h) Metali ziem alkalicznych (oznaczo-

nych jako siarczany), %, najwyzej 0,05 0,2

5 OPAKOWANIE I PRZECHOWYWANTE

Siarczan zelazowy uwodniony nalezy pakowaé,
znakowa¢ i przechowywaé zgodnie z FPN-70/C-80001,
Rodzaj opakowania: sloiki ze szkila oranzowego za-
mykane dobrze dotartymi korkami zaparafinowanyml
na zewnatrz. Masa netto: 250 i 500 g.

Na zyczenie odbiorcy dopuszcza si¢ inny rodzaj
i wielkos¢ opakowania.

4, BADANIA TECHNICZNE
4,1, Pobieranie prdébek, Prébki nalezy pobieraé

zgodnie z FN-70/C-80047, Masa $rednie] prébki la-
boratoryjnej powinna wynosié co najmniej 700 g.

4,2, Rodzaje i wykonanie badan
4,2,1. Oznaczanie zawartosci Zelaza §Fe3+2

4,201 Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,11).

b) Octan amonowy cz.d.a., roztwdr nasycony.

¢) Kwas octowy c¢z.d.a. lodowaty.

d) Kwas sulfosalicylowy cz.d.a., vroztwér 10~

~procentoyy.

Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrekiora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 19 marca 1966 r.
joko norma obowigzujgca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 pa#dziernika 1966 r.
(Mon. Pol. nr 21/1966 poz. 116)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE Druk. Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd.0,50.Nakl. 200422 Zom.4344/74 Ceno zt 2,40
Przekazane do produkcji 27.11.74. Druk vkoficzono w grudniu 75.



2 - BN-66/6191=57

e) Siarczan cynkowy cz.d.a., roztwér 0,05 m,
przygotowany w nastepujacy sposoéb: 3,2690 g cynku
metalicznego cz.d.a. odwazonego z dokiadnoscig do
0,0002 g umiescié w zlewce pojemnosci 100 cm3,
dodaé ‘20 cm? wody 1 2,5 em>  kwasu siarkowego.
Zlewke przykryé szkielkiem zegarkowym i ogrzewad
na taZni wodnej do calkowitego roztworzenia sie
cynku, Roztwdr siarczanu cynkowego przeniesé ilos-
ciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 10000&1 uzu-
peinié¢ objetosé roztworu wodgq do kreski i dobrze
wymieszaé. Otrzymany roztwoér siarczanu cynkowego
stuzy do nastawiania miana wersenianu dwusodowego.

f) Wersenian dwusodowy cz.d.a., roztwor 0,05 m,
przygotowany w nastepujacy sposdéb: 18,61 g werse-
nianu dwusodowego rozpusci¢ w wodzie w kolbie po-
miarowej pojemnosci 100 cm5, uzupeinié objetosé
roztworu wodg do kreski i dobrze wymieszaéd.

Miano roztworu ustali¢ w nastgepujacy sposéb:
25 cm5 0,05 m roztworu siarczanu cynkowego odmie-—
rzyé biuretg do kolby stozkowej pojemnosci 250cm2
rozcienczy¢é wodg do objetosci 150 cm?’, dodaé 5 cm3
roztworu buforowego o pH = 10, niewielkg ilosé
wskaznika czerni eriochromowej T 1 miareczkowac
roztworem wersenianu dwusodowego do zmiany barwy
roztworu z czerwonej na niebieskg. Wykona¢ co naj-
mniej trzy réwnolegle oznaczania. Rbéznica miedzy
poszczegdlnymi oznaczaniami nie powinna przekra-
czaé 0,05 cm5.

Molarnosé roztworu wersenianu
obliczyé wg wzoru

dwusodowego (M)

w ktérym:
m - miano roztworu siarczanu cynkowego (0,05m),
V - objetosé roztworu wersenianu dwusodowego zu-
z2ytego do miareczkowania 25 ch roztworu
siarczanu cynkowego, cm?,

g) Czern eriochromowa T - wskaZnik, przygotowa-
na w nastepujgcy sposdéb: 0,1 g czerni eriochromo-
wej T rozetrzelé dokiadnie w moZdzierzu porcelano-
wym z 20 g chlorku sodowego cz.d.a. na drobny, je=-
dnorodny proszek.

h) Roztwér buforowy o pH = 10, przygotowany w
nastepujacy sposdéb: 54 g chlorku amonowego cz.d.a.
odwazonego z dokladnoscig do 0,01 g rozpuscié w
200 cm5 wody w kolbie pomiarowej pojemnodeci
1000 cm3, doda¢ 350 cn” 25-procentowego roztworu
amoniaku cz.d.a. i uzupeinié objetosé roztworu wo-
dg do kreski.

4,2,1.2, Wykonanie oznaczania,

siarczanu zelazowego, odwazonego 2z dokladnoscig
do 0,0002 g, rozpuscié ogrzewajac w kolbie stoz-
kowej pojemnosci 350 cm5 w 100 cm3 wody zakwaszo-
nej 2,5 cm? kwasu siarkowego. Roztwdédr oziebié, a
nastepnie do roztworu dodawaé¢ kroplami roztwdr oc-
tanu amonowegc 40 zmiany zabarwienia z Z6itego na
czerwone (okolo 5 cm3 oetanu amonowego), 2 cm3
kwasu octowego, 2,5 cm3 roztworu kwasu sulfosali-
cylowego i dokladnie mieszajgc miareczkowaé roz—

0,3 & Dbadanego

tworem wersenianu dwusodowego do zmiany zabarwie-
nia na czysto zéite (bez odcienia czerwonego).

Zawartosé zelaza (Fe”* ) (X) obliczyé w procen-
tach wg wzoru

V + 0,002792 = 100 _V - 0,2792
G B G

w ktérym:
V - objetosé scisle 0,05m roztworu wer-
senianu dwusodowego zuzytego domia-
Teczkowania, cm5,
G -~ odwazka badanego siarczanu zelazo-
wego, g,
- ilosé zelaza (Fe>) odpowiadajgca
1 cm3 $cisle 0,05m roztworu werse-
nianu dwusodowego, g.

4,2,2, Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie zakwaszone;j kwasem solnym,

30 g badanego siarczanu zelazowego odwazonego 2
dokladnoscig do 0,01 g umiesci¢ w =zlewce pojem-
nosci 800 cm3, rozpuscié w 500 cm3 wody zakwaszo-
nej 3 cm?’ kwasu solnego cz.d.a. (1,18) 1 wykonaé
oznaczanie wg FN-54/C-04517.

Badany siarczan Zelazowy
normy, Jjezeli masa
przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. 3 ng,

dla odczynnika cz. 4,5 mg.

4,2,%, Ozngczanie zawartosci chlorkéw (c17)

i Odczynniki i roztwo
a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15).

b) Azotan srebra cz.d.a., roztwér 0,1n.

¢) Roztwoér wzorcowy zawierajgcy jony Cl™, przy-
gotowany zgodnie z PN-68/C-06500 i rozcienczony w
stosunku 10:990. 1 cm3 rozciericzonego roztworu
wzorcowego zawiera 0,01 mg Cl .

d) Siarczan Zelazowy nie zawierajacy chlorkéw,
przygotowany w nastepujacy sposéb: 8 g badanego
siarczanu zelazowego odwazonego z doktadnoscig do
0,01 g rozpusci¢ w 140 cm3 wody zakwaszonej 8 cm3
kwasu azotowego i doda¢ 4 cm5 roztworu azotamu
srebra. Po upiywie 24 godz roztwér przesgcszyé
przez saczek przemyty gorgcq wodg. Do przygotowa-
nia roztworu pordéwnawczego pobraé 36 cm” przesg-
czu,

4 Wykonanie oznaczani 2 g Dbadanego
siarczanu Zelazowego odwazy¢é 2z dokiladnoscig do
0,01 g i rozpuscié w 40 cm? wody zakwaszonej 2
kwasu azotowego, przesgczyé, dodaé 1 cm5_roztworu
azotanu srebra i uzupelnié wodg do objetoéc1500m2

Badany siarczan Zelazowy odpowiada wymaganiom
normy, Jjezeli opalizacj)a powstala po upiywie
20 min nie bedzie intensywniejsza niz opalizacja
roztworu pordéwnawczego przygotowanego roéwnoczes-
nie, a zawierajgacego w tej samej objetosci 3%6 cm5
roztworu siarczanu zelazowego nie zawierajgcego
chlorkdéw oraz:

dla odczynhika cz.d.a. 0,04 mg Cl™,

dla odczynnika cz. 0,10 mg Cl~,

0,002792

odpowiada wymaganiom

wysuszone] pozostalodci nie
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4,2,4, Oznaczanie zawartosci azotu calkowitego
(N), 1 g badanego siarczanu zelazowego, odwazone-—
go z doktadnoscig do 0,01 g, rozpuscié w 90 cm
wody w kolbie agparatu destylacyjnege i  wykonaé
oznaczanie wg PN-68/C-04527 p. 2.4.3.

Do roztwordéw pordéwnawczych dodacs

dla odczynnika cz.d.a. 0,1 mg N,

dla odczynnika cz., 0,2 mg N,

4,2,5, Oznaczanie zawartosci zelaza (F92+)
4,2,5,1, Odczynniki i roztwory

a) EKwas fosforowy cz.d.a.
b) Nadmanganian potasowy cz.d.a., roztwér 0,01n,

4,2 2, Wykonanie oznaczania 2 & badanego
siarczanu zelazowego, odwazonego 2z doktadnoscig
do 0,01 g, rozpuscié¢ w mieszaninies 50 cm3u;rzed-
nio wygotowanej i ozig¢bionej wody =zakwaszonej 1
2 cm5 kwasu fosforowego.

Roztwér miareczkowaé roztworem nadmanganianu po-
tasowego do czerwonego zabarwienia.
Zawartosé zelaza (Fe<') (X,) obliczyé wg wzoru

V - 0,005585 = 100
1 ')

w ktérym:

V - objetosé scisle 0,1n roztworu nad-
manganianu potasowego zuzytego domia-
reczkowania, cma,

G - odwazka badanego siarczanu Zelazowe-
80, &y |

. 0,005585 - ilosé zelaza odpowladajgea 1 cm
gcisle 0,1n roztworu nadmanganianu
potasowego, gZ.

4,2,6, Oznaczanie zawartosci miedzi (Cu
4,2,6,1, Odczynniki i roztwory

a) Chlorek amonowy cz.d.a.

b) Amoniak cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

¢) Kwas solny cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

d) Woda siarkowodorowa wg FPN-68/C-06500 swiezo
przygotowana. :

e) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Guzﬁ przy-
gotowany zgodnie z PN-68/C-06500 i rozcienczony w
stosunku 10 ¢ S0, 1 cm3 rogcienczonego roztworu
wzorcowego zawiera 0,1 mg Cu2+.

4.,2.6 Wyko ie oznaczani

2 & badanego
siarczanu zelazowego odwazy¢ =z dokladnodcig do
0,01 g i rozpuscié w 30 cm’ wody. Do roztworu do-
da¢ 5 g chlorku amonowego, ogrzaé¢ do wrzenia, do-
daé¢ 15 om? roztworu amoniasku i gotowaé przez 2 min,

Po oziebieniu roztwér uzupeini¢ wodg do obje-
tosci 50 cm3 i przesgczyé 25 cmj przesgczu, odpa—-
rowaé prawie do sucha, pozostalo$é rozpudcié w
wodzle i dopeinié do objetosci 25 cm3.

Roztwér zakwasié 1 cm5 roztworu kwasu solnego i
doda¢ 10 cm3 gwiezo przygotowanej wody siarkowo-
dorowe j. :

Badany siarczan %elazowy odpowlada wymaganiom
normy, Jje2eli zabarwienie badanego roztworu pow-

K

2"')

state w ciggu 10 min nie ©bedzie intensywniejsze
od zabarwienia roztworu pordéwnawczego, zawierajg-
cego w tej same]j objetosci 2,5 g chlorku amonowe-
go, 1 cm5 kwasu solnego, 10 cm wody siarkowodo-
rowej oraz:

dla odczynnika cz.d.a. 0,05 mg Cu2+,

dla odczynnika cz. 0,1 mg Cu2+.

Roztwbér po oznaczaniu pozostawié do oznaczania
cynku wg 4.2.7.
ho 5.7, Oapaozanie gamirtodel el (Zo )

4,2,7+1, Odczynniki i roztwory
a) Kwas solny cz.d.a. (1,12).

b) Zelazocyjanek potasowy cz.d.a., roztwdr 3-

-procentowy $wiezo przygotowany.

¢) Roztwér wzorcowy zawierajacy Jjony Zn2t mrzy-

gotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony w sto-
sunku 10 : 90, 1 cm3 rozcienczonego roztworu wzor-

cowego zawiera 0,1 mg Zn2+.

4,2,7.2, Wykonanie oznaczania, Roztwér otrzyma-
ny wg 4.2.6.2 pozostawi¢ na 24 godz, po czym 8zyb—

ko przesaczy¢ przez faldowany sgczek. Przesicz od-
parowa¢ prawie do sucha i pozostaloéé rozpuscié w
15 cm? wody z dodatkiem 1 cm3 kwasu solnego. Roz—
twoér przesaczyé, uzupeinié wodg do 20 cmi‘i dodaé
1 cm5 roztworu zelazocyjanku potasowego.

Badany siarczan zelazowy odpowiada  wymaganiom
normy, Jjezeli zmetnienie badanego roztworu po-
wstate w ciggu 5 min nie bedzie intensywniejsze
niz zmetnienie roztworu pordwnawczego przygotowa-—
nego réwnoczesnie a zawierajgcego w tej samej ob-
Jetosei 1 cm3 kwasu solnego, 1 cm5 roztworu zela-
zocyjanku potasowego oraz:

dla odczynnika cz.d.a. 0,05 mg Zn°t,

dla odczynnika cz. 0,1 mg Zn2+.

4 8, Oznaczanie zawartosci metali ziem -

licznych (jako siarczggxz

4,2,8.1, Odczynniki i roztwory

a) Amoniak, roztwér (0,91) cz.,d.a. nie zawiera-
jacy dwutlenku wegla, przygotowany wg FPN-68/
C-06500.

b) Siarczek amonowy, roztwér 40-procentowy nie
zawierajacy dwutlenku wegla, przygotowany wg
PN-68/C-06500,

4,2,8,2, Wykonanie ognaczania, 10 g badanego
siarczanu Zelazowego odwazy¢ 2 dokiadnoscig do

0,01 g i rozpuscié w 100 cm” wody. Roztwér ogrzad
do wrzenia i dodaé amoniaku do calkowitego strg-
cenia osadu. Po oziebieniu doda¢ 0,5 cm5 roztworu
siarczku smonowego, dopeinié wodg do 200 cm3 i po
odstaniu osadu odsgczyé. 100 cm” przesgczu odpa-
rowaé do sucha, wysuszy¢ w suszarce w temperatu-
rze 100°C i wyprazy¢ ostroznie do catkowitego usu-
niecia soli amonowych. Do pozostazodci dodaé trzy-
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krotnie 2 + 3 cm”’ wody i odparowaé za kazdym ra- Badany siarczan %elazowy odpowlada wymaganiom
zem do sucha na laZni wodnej. Nastepnie ekstraho- normy, Jjezeli masa wyprazonego osadu nie przekro-
waé gorgcg wodg i przesgczyé do starowanej parow- czys

nicy. Przesgoz odparowaé¢ do sucha i pozostalosé dla odczynnika cz.d.a. 2,5 mg,
przeprazyé ostroznie do statej masy. dla odczynnika cz., 10 mg,
KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN=66/6191=57

Niniejsza norma zostala qpracowana na podstawie PN=56/
C-80078,



