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i. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest siarczan zelazowy uwodniony stosowa
ny jako odczynnik chemiczny. Siarczan zelazowy ma:
a) wzor chemiczny: Fe2(SC+4)3. nH20,

b) ciezar czasteczkowy bezwodnego siarczanu zelazowego: 399,86 (1961 r.).

1.2. Gatunki. W zaleznos$ci cd zawartos$ci zanieczyszczen rozréznia sie dwa gatunki
siarczanu zelazowego uwodnionego, o0znhaczone:
cz.d.a. - czysty do analizy,
cz. - czysty.
1.3. Przyktad oznaczenia siarczanu zelazowego uwodnionego czystego do analizy:
SIARCZAN ZELAZOWY UWODNIONY cz.d.a. BN-66/6191-57

1.4. Normy zwigzane
PN-54/C-04517 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych

w wodzie w produktach chemicznych
PN-58/C-04527 Chemiczne badania 1 préby. Oznaczanie azotu w produktach chemicznych

metoda destylacyjnag
PN/C-06500 Odczynniki. Przygotowanie roztwordow do koloryraetrli i nefelometrii

PN/C-06501 Odczynniki. Roztwory pomocnicze,mieszaniny i papierki wskaznikowe sto-

2.1. Wymagania ogo6lne. Siarczan zelazowy uwodniony powinien mie¢ postac¢ hlgrosko-
pijnego proszku krystalicznego barwy szarobiatej do z64tawej powoli rozpuszczajacego

sie w wodzie.

Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 19 marca 1966 r.

jako norma obowiazujgco w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 iipca 1966 r.
I"Mon. Pol. nr 21/1966 poz. 116)
WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 0,60 Noki. 1800 @135 Zam. 984/66 T. 115 Cena zt 3,60



2.2. Wymagania szczegotowe

B Gatunki
Wymagania
cz.d.a. cz.
; " 0 PR 21
a) Zelaza (Fe''*), %, co najmniej
b) Substancji nierozpuszczalnych w wodzie, najwyzej 0,01 0,015
o) Chlorkow (Cl ), %, najwyzej 0,002 0,005
- SR 0,01 0,02
d) Azotu catkowitego (n), %, najwyzej ’
. L 0,02 0,05
e) Zelaza (Pe ), %, najwyzej
) Miedzi (Cu<'), % najwyzej 0,005 0,01
g) Cynku (Zn2+), %, najwyzej 0,005 0,01
h) Metali ziem alkalicznych (oznaczonych jako siarczany), %, najwyzej 0,05 0,2
3. OPAKOWANIE 1 PRZECHOWYWANIE
Siarczan zelazowy uwodniony nalezy pakowac, znakowacé i przechowywa¢ zgodnie

z PN/C-SO00i. Rodzaj opakowania: stoiki ze szk#a oranzowego zamykane dobrze dotarty-

mi korkami zaparafinowanymi na zewngtrz. Masa netto: 250 i 500 g.
Na zyczenie odbiorcy dopuszcza sie inny rodzaj i wielkos¢ opakowania.

4. BADANIA TECHNICZNE

4.1. Pobieranie proébek. Probki nalezy pobiera¢ zgodnie z PN-54/C-80047. Masa Sred
niej probki laboratoryjnej powinna wynosi¢ co najmni j 700 £.

4.2. Rodza.ie 1 wykonanie badan
4.2.1. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe3+]j

4.2.1.1. Odczynniki 1 roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a. (i,ii).

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

c) Kwas octowy cz.d.a. lodowaty.

d) Kwas sulfosalicylowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

e) Siarczan cynkowy cz.d.a., roztwér 0,05m, przygotowany w nastepujacy sposob:
3,2690 g cynku metalicznego cz.d.a. odwazonego z dok#adnoscig do 0,0002 g umiescic
w zlewce pojemnosci 100 ml, doda¢ 20 ml wody i1 2,5 ml kwasu siarkowego. Zlewke przy-
kry¢ szkietkiem zegarkowym i ogrzewa¢ na #azni wodnej do catkowitego roztworzenia sie
cynku. Roztwér siarczanu cynkowego przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci
1000 ml, uzupedni¢ objetos¢ roztworu woda do kreski i dobrze wymieszaé¢.Otrzymany roz-
twér siarczanu cynkowego stuzy do nastawiania miana wersenianu dwusodowego.

) Wersenian dwusodowy cz.d.a., roztwér 0,05m, przygotowany w nastepujgcy sposob
18,61 g wersenianu dwusodowego rozpusci¢ w wodzie w kolbie pomiarowej pojemnosci
100 ml, uzupedni¢ objetos¢ roztworu wodg do kreski 1 dobrze wymieszac.

Miano roztworu ustali¢ w nastepujacy sposéb: 25 ml 0,05m roztworu siarczanu cyn-
kowego odmierzy¢ biureta do kolby stozkowej pojemnosci 250 ml, rozcienczy¢ wodag do
objetosci 150 ml, doda¢ 5 ml roztworu buforowego o pH m 10, niewielka ilos¢ wskaznika
czerni eriochromowej T i miareczkowa¢ roztworem wersenianu dwusodowego do zmiany bar-
wy roztworu z czerwonej na niebieska. Wykona¢ co najmniej trzy réwnolegte oznaczania.
Roéznica miedzy poszczegdlnymi oznaczaniami nie powinna przekracza¢ 0,05 ml.
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Molarnos¢ roztworu wersenianu dwusodowego (M) obliczy¢ wg wzoru

w ktorym: \Y%
m - miano roztworu siarczanu cynkowego (0,05m),
V - objetos¢ roztworu wersenianu dwusodowego zuzytego do miareczkowania 25 ml
roztworu siarczanu cynkowego, ml.

g) Czern eriochromowa T - wskaznik, przygotowana w nastepujacy sposéb: 0,1 ¢
czerni eriochromowej T rozetrze¢ doktadnie w mozdzierzu porcelanowym z 20 ¢ chlorku
sodowego cz.d.a. na drobny, jednorodny proszek.

h) Roztwér buforowy o pH = 10, przygotowany w nastepujacy sposéb: 54 g chlorku
amonowego cz.d.a. odwazonego z dok#adnoscig do 0,01 g rozpusci¢ w 200 ml wody w kol-
bie pomiarowej pojemnosci 1000 ml, doda¢ 350 ml 25-procentowego roztworu amoniaku

cz.d.a. 1 uzupedni¢ objetos¢ roztworu woda do kreski.

4.2.1.2. Wykonanie oznaczania. 0,3 g badanego siarczanu zelazowego, odwazonego
z doktadnoscig do 0,0002 g, rozpusci¢ ogrzewajac w kolbie stozkowej pojemnosci 350 ml
w 100 ml wody zakwaszonej 2,5 rai kwasu siarkowego. Roztwor oziebi¢, a nastepnie do
roztworu dodawac¢ kroplami roztwér octanu amonowego do zmiany zabarwienia z zéktego na
czerwone (okoto 5 ml octanu amonowego), 2 m] kwasu octowego, 2,5 ml roztworu - kwasu
sulfosalicylowego i doktadnie mieszajgc miareczkowaé¢ roztworem wersenianu dwusodowego
do zmiany zabarwienia na czysto zo6tte (bez odcienia czerwonego).
Zawartos¢ zelaza (Fe3+) (X) obliczy¢ w procentach wg wzoru
V «0,002792 = 100 V «0,2792

w ktorym: G G
V - objetos¢ sScisle 0,05m roztworu wersenianu dwusodowego zuzytego do mia-
reczkowania, ml,
G - odwazka badanego siarczanu zelazowego, g,
0,002792

ilos¢ zelaza (Fe3+) odpowiadajaca 1 ml Scisle 0,05n roztworu wersenia-
nu dwusodowego, (-

4.2.2. Oznaczanie zawartos$ci substancji nierozpuszczalnych w wodzie zakwaszonej
kwasem solnym. 30 g badanego siarczanu zelazowego odwazonego z dokdadnoscia do 0,01 g
umiesci¢ w zlewce pojemnosci 800 ml, rozpusci¢ w 500 ml-wody zakwaszonej 3 ml kwasu
solnego cz.d.a. (1,18) i wykona¢ oznaczanie wg PN-54/C-04517.

Badany siarczan zelazowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli._masa wysuszonej pozo-
statosci nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. 3 mg,

dla odczynnika cz. 4,5 mg.

4.2.3. Oznaczanie zawartosci chlorkow (Cl~)

4.2.3.1. 0Odczynniki 1 roztwory
a) Kwas azotowy cz.d.a. (1.15).
b) Azotan srebra cz.d.a., roztwor 0,In.

c) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Cl-, przygotowany zgodnie z PN/C-06500 i roz-
cienczony w stosunku 10:990. I m rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera
0,01 mg CI1”.

d) Siarczan zelazowy nie zawierajacy chlorkéw, przygotowany w nastepujacy sposob:
8 g badanego siarczanu zelazowego odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g rozpuscic
w 140 ml wody zakwaszonej 8 ml kwasu azotowego 1 doda¢ 4 ml roztworu azotanu srebra.
Po uptywie 24 godz roztwdr przesaczy¢ przez saczek przemyty gorgaca woda. Do przygoto-
wania roztworu poréwnawczego pobra¢ 36 ml przesaczu.
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4.2.3.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego siarczanu zelazowego odwazyé z do-
k*adnoscig do 0,01 g i1 rozpusci¢ w 40 ml wody zakwaszonej 2 ml kwasu azotowego, prze-
saczy¢, doda¢ 1 ml roztworu azotanu srebra i uzupednié¢ wodg do objetosci 50 ml.

Badany siarczan zelazowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli opalizacja powstata
po Uptywie 20 min nie bedzie intensywniejsza niz opalizacja roztworu porownawczego
przygotowanego roéwnoczesnie, a zawierajacego w tej samej objetosci 36 rai roztworu
siarczanu zelazowego nie zawierajacego chlorkéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. 0,04 mg CI",

dla odczynnika cz. 0,10 mg CI™.

4.2_.4. Oznaczanie zawartosci azotu catkowitego (#Q. 1 g badanego siarczanu zela-
zowego, odwazonego z doktadnoscig do 0,01 g, rozpusci¢ w 90 ml wody w kolbie aparatu
destylacyjnego 1 wykona¢ oznaczanie wg PN-58/C-04527 p. 2.3.

Do roztworéw porownawczych dodac:

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

dla odczynnika cz. 0,2 mg N.

4.2.5. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe2+)

4.2.5.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas fosforowy cz.d.a.

b) Nadmanganian potasowy cz.d.a.,roztwér 0,01ln.

4.2.5.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego siarczanu zelazowego, odwazonego
z doktadnoscig do 0,01 g, rozpusci¢ w mieszaninie: 50 ml uprzednio wygotowanej i ozie-
bionej wody zakwaszonej i1 2 ml kwasu fosforowego.

Roztwor miareczkowaéc{oztworem nadmanganianu potasowego do czerwonego zabarwienia.

Zawartos¢ zelaza (Pe ') (XJ obliczy¢ wg wzoru
.V «0,005585 =~ iol
Xi=
w ktérym: G

V - objetos¢ scisle 0,In roztworu nadmanganianu potasowego zuzytego do

miareczkowania, ml,
q - odwazka badanego siarczanu zelazowego, g,
0,005585

ilos¢ zelaza odpowiadajaca 1 ml sScisle O0,In roztworu nadmanganianu po-

tasowego, g-
- . _ _ 2+
4.2.6. Oznaczanie zawartosci miedzi (Cu )

4.2.6.1. 0Odczynniki i roztwory

a) Chlorek amonowy cz.d.a.

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

c) Kwas solny cz.d.a., roztwdr 1l0-procentowy.

d) Woda siarkowodorowa wg PN/C-06501 Swiezo przygotowana.

e) Roztwdér wzorcowy zawierajacy jony Cu — , przygotowany zgodnie =z PN/C-06500
i rozcienczony w stosunku 10 : 90. 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera
0,1 mg Cu2+.

4.2.6.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego siarczanu zelazowego odwazy¢ z do-
k+adnoscig do 0,01 g i rozpusci¢ w 30 ml wody. Do roztworu doda¢ 5 g chlorku amono-
wego, ogrza¢ do wrzenia, doda¢ 15 ml roztworu amoniaku i gotowa¢ przez 2 min.

Po oziebieniu roztwdér uzupedni¢ wodg do objetosci 50 ml i przesgaczy¢ 25 ml prze-
sgczUf odparowaé¢ prawie do sucha, pozostatos¢ rozpusci¢ w wodzie i dopedni¢ do obje-
tosci 25 ml.

Roztwdér zakwasi¢ 1 ml roztworu kwasu solnego i1 doda¢ 10 ml Swiezo przygotowanej

wody siarkowodorowej .
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Badany siarczan zelazowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli zabarwienie badanego
roztworu powstate w ciggu 10 min nie bedzie intensywniejsze od zabarwienia roztworu
poréwnawczego, zawierajacego w tej samej objetosci 2,5 g chlorku amonowego, i ml kwa-
su solnego, 10 mi wody siarkowego oraz:

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

dla odczynnika cz. 0,i mg Cu2+.

Roztwdér po oznaczaniu pozostawi¢ do oznaczania cynku wg 4.2.7.
- .- 2+
4.2.7. Oznaczanie zawartosci cynku (Zn )

4.2.7.1. Odczynniki 1 roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. (1,12),

b) Zelazocyjanek potasowy cz.d.a*, roztwér 3-procentowy $wiezo przygotowany.

c) Roztwor wzdrcowy zawierajacy jony Zn2+, przygotowany wg PN/C-06500 i. rozcien-
czony w stosunku 10 : 90. i ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,1 mg Zn T\

4.2.7.2. Wykonanie oznaczania. Roztwér otrzymany wg 4.2.6.2 pozostawi¢ na 24 godz,
po czym szybko przesgczy¢ przez fatdowany saczek. Przesgacz odparowaé¢ prawie do sucha
i pozostatos¢ rozpusci¢ w 15 ml wody z dodatkiem i ml kwasu solnego. Roztwdér przesa-
czy¢, uzupedni¢ wodg do 20 ml i doda¢ i ml roztworu zelazocyjanku potasowego.

Badany siarczan zelazowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli zmetnienie badanego
roztworu powstate w ciggu 5 min nie bedzie intensywniejsze niz zmetnienie roztworu
poréwnawczego przygotowanego rownoczesnie a zawierajacego.w tej samej objetosci i ml
kwasu solnego, i1 ml roztworu zelazocy”™anku potasowego oraz:

dla odczynnika cz.d.a. 0,05 mg Zn~ |,

dla odczynnika cz. 0,1 mg Zn2+.

4.2.8. 0Oznaczanie zawartosci metali ziem alkalicznych (.lako siarczany")

4.z.8.1. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak, roztwor (0,91) cz.d.a. nie zawierajacy dwutlenku wegla, przygotowany
wg PN/C-06501.

b) Siarczek amonowy, roztwdér 10-procentowy nie zawierajgcy dwutlenku wegla, przy-
gotowany wg PN/C-06501,

4.2.8.2. Wykonanie oznaczania. 10 g badanego siarczanu zelazowego odwazy¢ =z do-
ktadnoscig do 0,01 g i rozpusci¢ w 100 ml wody. Roztwdér ogrza¢ do wrzenia i dodad
amoniaku do catkowitego strgcenia osadu. Po oziebieniu doda¢ 0,5 ml roztworu siarczku
amonowego, dopedni¢ wodg do 200 ml i po odstaniu osadu odsgczyc¢.100 ml przesgczu odpa-
rowa¢ do sucha, wysuszy¢ w suszarce w temperaturze 100°C i wyprazy¢ ostroznie do cal-
kowitego usuniecia soli amonowych. Do pozostatosci doda¢ trzykrotnie 2 + 3 ml wody
i odparowa¢ za kazdym razem do sucha na #azni wodnej. Nastepnie ekstrahowa¢ goraca
woda 1 przesaczy¢ do starowanej parownicy. Przesgcz odparowa¢ do sucha i1 pozostatosé
przeprazy¢ ostroznie do statej masy.

Badany siarczan zelazowy odpowiaaa wymaganiom normy, jezeli masa wyprazonego
osadu nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. 2,5 mg,

dla odczynnika cz. 10 mg.

KONIEC
INFORMACJE DODATKOWE do BN-66/6191-57

Niniejsza norma zostata opracowana na podstawie PN-56/C-80078.
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