UKD 546, 723'175-41

NORMA BRANZOWA

WYROBY
PRZEMYStU
CHEMICZNEGO

1. WSTEP

Przedmiotem normy jest azotan zelazowy stoso-
wany jako odczynnik chemiczny.

Azotan zelazowy ma:

a) wzér chemiczny Fe(N033 « 9HD,

b) mase czasteczkowg 404,00.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci gtow-
nego skiadnika i zanieczyszczen, ustala sie dwa
gatunki azotanu zelazowego, oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,
cz. — czysty.
2.2. Przyktad oznaczenia azotanu zelazowego

czystego do analizy:
AZOTAN ZELAZOWY cz.d.a. BN-77/6191-03

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Azotan zelazowy po-
winien mie¢ posta¢ przezroczystych Kkrysztatow
barwy jasnofioletowej, dobrze rozpuszczalnych
W wodzie, rozpuszczalnych w alkoholu.

3.2. Wymagania fizyczne i1 chemiczne - wg
tabl. 1
Tablica 1
Gatunki
Wymagania
cz.d.a. cz.

a) Zelaza Fe3+, °/o 136 -r- 140 135-4-14.0
b) Substancji nierozpuszczal-

nych w wodzie zakwaszo-

nej HNOa,

°/0, nie wiecej niz 0,005 0,01
¢) Chlorkéw (Cl—), %,

nie wiecej niz 0,0005 0,002
d) Siarczanéw (SOj2-), /o,

nie wiecej niz 0,01 0,02
e) Fosforanéw (PO43—), °lo, nie nor-

nie wiecej niz 0,005 malizuje sie

f) Manganu (Mn!+), %,

nie wiecej niz 0,002 0,02

SWW cz.d.a. 1331-11
cz. 1331-42

BN-77
6191-03

Odczynniki
Azotan zelazouy

Zamiast
BN-63/6191-03

Grupa katalogowa X51

cd. tabl. 1
Gatunki
Wymagania
cz.d.a. cz.
g) Cynku (Zn*+), /g,
nie wiecej niz 0,001 0,003
h) Miedzi (Cu*+), %,
nie wiecej niz 0,001 0,002
i) Metali alkalicznych, wap-
nia i magnezu (jako siar-
czany), %, nie wiecej niz 0.05 01
j) Arsenu (As), °/,
nie wiecej niz 0,00025 0,0005

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Azotan zelazowy nalezy pakowaé, przechowy-
wac i transportowac¢ zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodzaj opakowania: stoiki szklane z nakretkami
z tworzywa sztucznego z podkitadka polietylenowg

Masa netto: 250, 500 g.

Na zyczenie odbiorcéw dopuszcza sie inny ro-
dzaj i wielkos¢ opakowania, jezeli przeprowadzo-
ne proby wykaza, ze zabezpieczajg one produkt
w spos6b nie gorszy od-podanych opakowan.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2a),

b) oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie (3.2b),

c) oznaczanie zawartosci chlorkow (3.2c),

d) oznaczanie zawartosci siarczanow (3.2d),

e) oznaczanie zawartosci fosforanéw (3.2e),

f) oznaczanie zawartosSci manganu (3.2f),

g) oznaczanie zawartosci cynku (3.2g),

h) oznaczanie zawartosci miedzi (3.2h),

i) oznaczanie zawartoSci metali alkalicznych,
wapnia i magnezu (jako siarczany) (3.2i),

j) oznaczanie zawartosci arsenu (3.2j).

5.2. Pobieranie probek. Przy pobieraniu prébek
odczynnika cz.d.a. nalezy stosowaé¢ PN-70/C-80047.

Zgtoszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsiebiorstwa Przemystowo-Handlowego Polskie Odczynniki Chemiczne
dnia 5 kwietnia 1977 r. jako norma obowigzujgca w zakresie produkcji od dnia 1 stycznia 1978 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 18/1977 poz. 60)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE 1977. Wptyw do WN 288.77. Oddano do skiadu 30.7.77

Cena zt 240

Druk ukonczono w pazdzierniku 77. Obj. 0,65 a.w. Naktad 2700+ 42 egz. KDA w Kaliszu zam. 6062
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Przy pobieraniu probek odczynnika w gatunku
cz. nalezy stosowac¢ wytyczne wg PN-67/C-04500,
przyjmujac:

a) wielkos¢ partii — 500 kg,

b) wielko$¢ prébki pierwotnej — 200 g,

c) liczbe prébek jednostkowych — wg tabl. 2.

Tablica 2
Liczba opakowanh Liczbe prébek
jednostkowych w partii jednostkowych
sztuk sztuk

do 15 5

16-H 25 7

26 f- 63 8

64 -4- 100 9

ponad 101 10

d) wielkos¢
450 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe3+)

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a. 1,15.

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

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

d) Kwas sulfosalicylowy cz.d.a., roztw6r 10-pro-
centowy.

e) Wersenian dwusodowy cz.d.a., roztwor 0,05M.

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢
0,5000 g badanego azotanu zelazowego, rozpuscic
w 10 era3 wody, doda¢ 2 cm3 kwasu azotowego,
nastepnie do roztworu dodawaé¢ kroplami roztworu
octanu amonowego do zmiany zabarwienia z z6t-
tego na czerwone (okoto 5 cm3 octanu amonowe-
go;, 2 cm3kwasu octowego, 2,5 cm3roztworu kwa-
su sulfosalicylowego, ogrza¢ do temperatury okoto
70°C i doktadnie mieszajgc miareczkowaé¢ na go-
rgco roztworem wersenianu dwusodowego do
zmiany zabarwienia na czysto zétte (bez odcienia
czerwonego).

Zawarto$¢ zelaza (Fe3+) (X]j) obliczy¢é w procen-
tach wg wzoru

Vj « 0,002792 - 100 Vt m0,2792

Srednicy

w ktorym:

Vi — objetos¢ $cisle 0,05M roztworu wer-
senianu dwusodowego, zuzytego do
miareczkowania, cm3,

mi — odwazka badanego azotanu zelazowe-

go, g,
0,002792 — iloé¢ zelaza (Fe3+) odpowiadajaca

1 cm3 Scisle 0,056M roztworu werse-
nianu dwusodowego, g.

5.3.2.
puszczalnych w wodzie. Odwazy¢ 60,00 g badane-
go azotanu zelazowego, rozpusci¢ w 200 cm3 wody
zakwaszonej 1,5 cm3 kwasu azotowego cz.d.a. (1,4)
i wykonaé oznaczanie wg PN-54/C-04517. Zawar-
tos¢ substancji nierozpuszczalnych w wodzie (X2

probki m laboratoryjnej

Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-

obliczy¢ w procentach wg wzoru

ad - 100
w ktorym:
aj — masa wysuszonej pozostatosci, g,
Tlij — odwazka badanego azotanu zelazowe-
goi g-

5.3.3. Oznaczanie zawartosci chlorkow (ClI-)

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04518 p. 2.3.

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
azotanu zelazowego rozpuscié w 50 cm3 wody i da-
lej wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04518 p. 2.4.
Sposéb A.

e>0 roztworéw poréwnawczych dodac:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg ClI-,

dla odczynnika cz. — 0,04 mg CI”
oraz 50 cm3 roztworu azotanu zelazowego nie za-
wierajgcego chlorkow.

5.3.4. Oznaczanie zawartos$ci siarczanéw (SO*2-)

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04519 p. 2.3.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
azotanu zelazowego rozpuscié w 20 cm3 wody,
Roztwor ogrza¢ do wrzenia, doda¢ 10 cm3 roztwo-
ru amoniaku 10-procentowego i wymieszac¢. Po
ostygnieciu uzupetnié wodag do 40 cm3 objetosci
i przesgczyc.

20 cm3 przesaczu (1 g preparatu) zobojetnjé
kwasem solnym (1,12) i dalej wykonaé oznaczanie
wg PN-68/C-04519 p. 2.4.3. Spos6b A.

Do roztworéw poréwnawczych dodac:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,1 mg So42-,

dla odczynnika cz. — 0,2 mg SO4-.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci fosforanéw’ (PO@3~)

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory wg PN-68/
C-04503 p. 2.2.3 lub p. 2.3.2

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
azotanu zelazowego rozpuscié w 20 cm3 wody.
Roztwor ogrza¢ do wrzenia, doda¢ 10 cm3 roztwo-
ru amoniaku 10-procentowego i wymieszaé Po
ostygnieciu uzupetnié wodg do 40 cm3 objetosci
i przesaczyc.

20 cm3 przesaczu (1 g preparatu) zobojetnié
kwasem solnym (1,12) i dalej oznaczanie wykonaé
wg PN-68/C-04503 p. 2.24 lub p. 23.3."

Do roztworéw porownawczych dodac:
czynnika cz.d.a. — 0,05 mg PO 43-.

5.36. Oznaczanie zawartosci manganu (MnH)

536.1. Aparatura

a) Spektrometr absorpcji
Pye Unicam SP90A.

b) Lampa manganowa z katodg wnekowa.

c) Palnik acetylenowy ze szczeling dlugoscji
10 cm.

5.3.6.2. Odczynniki i roztwory

a) Roztwdr wzorcowy podstawowy przygotowacé
wg PN-68/C-06500 p. 3.2.1.3 1 cm3 roztworu za-

dla od-

atomowej, np. typu
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wiera 0,001 g Mn2+. Roztwér jest trwaly przez
6 miesiecy.

b) Roztwdr wzorcowy
przez rozcienczenie roztworu podstawowego woda
w stosunku 1+ 99. 1 cm3roztworu wzorcowego ro-
boczego zawiera 0,01 mg/cm3 Mn2+.

Roztwér nalezy sporzadzi¢ bezposrednio przed
wykonaniem oznaczania.

5.3.6.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do
pieciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm3 od-
mierzy¢ kolejno: 2,0; 4,0; 6,0; 80 oraz 10 cm3ro-
boczego roztworu wzorcowego manganu, uzupet-
ni¢ woda do kreski i wymiesza¢. Otrzymane roz-
twory zawierajg kolejno: 2«10 7 4«10 7, 610 7.
8 «10~7i 1+10~6g/cm3 Mn2+.

Postepujac zgodnie z instrukcjg obstugi stoso-
wanego spektrometru absorpcji atomowej, ustali¢
optymalne warunki pomiaru. Przy uzyciu spektro-
metru Pye Unicam SP90A ustali¢ nastepujgce wa-
runki pomiaru:

przeptyw powietrza 5 I/min,

przeptyw acetylenu 14 #/min,

dtugos¢ fali 279,5 nm,

szeroko$¢ szczeliny 0,10 mm,

natezenie pradu lampy 10 mA,

wysokos$¢ palnika 6 mm.

Wzmocnienie, ekspansje i stalg czasowg wybracd
optymalnie zgodnie z instrukcjg obstugi spektro-
metru. Wprowadzi¢ kolejno do ptomienia palnika
przygotowane roztwory wzorcowe. Zmierzy¢ ab-
sorbancie roztwoféw dla odpowiednich stezen
manganu i* z otrzymanych pomiaréw sporzadzi¢
krzywg wzorcowa zaleznosci absorbancji od ste-
Zenia manganu.

5.3.6.4. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
azotanu zelazowego cz.d.a. tub 0,50 g cz. rozpuscic
v/ wodzie i uzupetni¢ wodg do kreski w kolbie po-
miarowej pojemnosci 100 cm3 Otrzymany roz-
twor wprowadzi¢ do plomienia palnika w warun-
kach identycznych jak przy sporzadzeniu krzywej
wzorcowej i odczyta¢ absorbancje. Stezenie man-
ganu w badanym roztworze odczyta¢ z krzywej
wzorcowej. Zawartos¢ manganu w badanym azo-
tanie zelazowym (X3 obliczy¢ w procentach wg
wzoru

a» 100 e V2

m3

Xs

&)

w ktorym:
a2 — stezenie manganu w badanym roztworze
odczytane z krzywej, g/cm3
V 3— objetos¢ roztworu prébki przygotowanej
do pomiaru, cm3

m3 — odwazka badanego azotanu zelazowe-
go, o o

5.3.7. Oznaczanie zawartosci cynku (Zn2+)

5.i.7.1. Aparatura

a) Spektrometr absorpcji atomowej, np. typu

Pye Unicam SP90A.

b) Lampa cynkowa z katodg wnekowa.
cPalnik acetylenowy ze szczeling dtugosci

roboczy przygotowaé¢ 10 cm.

5.3.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15) i 0,001N roztwor

b) Roztwoér wzorcowy podstawowy: rozpuscic¢
1,2446 g ZnO (ztota piecze¢) w 10 cm3 kwasu azo-
towego (1,15) i uzupeini¢ wodg w kolbie pomiaro-
wej pojemnosci 1 dm3 1 cm3 roztworu zawiera
0,001 g Zn2+ Roztwér jest trwaly przez 6 mie-

siecy.
c) Roztwdr wzorcowy roboczy: przygotowacé
przez rozcienczenie  roztworu podstawowego

0,001N kwasem azotowym 1+ 99. 1 cm3 roztworu
wzorcowego roboczego zawiera 0,01 mg/cm3 Zn2+.
Roztwér nalezy sporzadzi¢ bezposrednio przed wy-
konaniem oznaczania.

5.3.7.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do
pieciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm3
wprowadzi¢ kolejno 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 oraz 10,0 cm3
roboczego roztworu wzorcowego cynku, uzupetnié
0,001N kwasem azotowym do kreski i wymieszac.

Otrzymane roztwory zawierajg kolejno w g/cm3
Zn2+; 210~7 410~7, 6m10"7, 8<10-7i 110-®.
Postepujac zgodnie z instrukcja obstugi stosowa-
nego spektrometru absorpcji atomowej ustali¢
optymalne warunki pomiaru. Przy uzyciu spe-
ktrometru Pye Unicam SP90A ustawi¢ nastepu-
jace warunki pomiaru:

przeptyw powietrza — 5 I/min,
przeptyw acetylenu — 1,1 1/min,
dtugosé fali — 2139 nm,
szeroko$¢ szczeliny — 0,10 mm,
natezenie pradu lampy '— 8 mA,
wysokos$¢ palnika — 8 mm.

Wzmocnienie, ekspansje i stalg czasowg wybrac
optymalnie zgodnie z instrukcja obstugi spektro-
metru.

Wprowadzi¢ kolejno do ptomienia palnika przy-
gotowane roztwory wzorcowe. Zmierzy¢ absorban-
cje roztworow dla odpowiednich stezern cynku
i z otrzymanych pomiaréw sporzadzi¢ krzywa
wzorcowa zaleznosci absorbancji od stezenia cyn-
ku.

5.3.7.4. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
azotanu zelazowego rozpusci¢ w wodzie, uzupetnic
do kreski w kolbie pomiarowej pojemnosci
100 cm3 Otrzymany roztwor wprowadzi¢ do pto-
mienia palnika w warunkach identycznych jak
przy sporzadzeniu krzywej wzorcowej i odczytac
absorbancje.

Stezenie cynku w badanym roztworze odczytac
z krzywej wzorcowej. Zawarto$¢ cynku w bada-
nym azotanie zelazowym (X4 obliczy¢ w procen-
tach wg wzoru

=? -v,.i00

7714
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w ktorym:

d3— stezenie cynku w badanym
odczytane z krzywej, g/cm3
objetos¢ roztworu prébki przygotowanej
do pomiaru, cm3
odwazka badanego azotanu
go, g

5.3.8. Oznaczanie zawartosci miedzi (Cu2+)

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04538 p. 24.

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
azotanu zelazowego umiesci¢ w kolbie pomiarowej
pojemnosci 100 cm3 doda¢ 10 cm3 kwasu solnego,
dopetni¢ objetos¢ roztworu woda do kreski i do-
ktadnie wymiesza¢. Nastepnie pobra¢ pipeta
20 cm3 (0,2 g) preparatu, doda¢ 20 cm3 roztworu
chlorowodorku hydroksyloaminy, ogrza¢ do wrze-
nia i gotowaé¢ w ciggu 1 min, roztwér oziebi¢ i da-
lej wykona¢ wg PN-68/C-04538 p. 2.6.2.

Do roztwordw poréwnawczych dodac:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,002 mg Cu2+,

dla odczynnika cz. — 0,004 mg Cu2+.

5.3.9. Oznaczanie zawartosci metali alkalicz-
nych wapnia i magnezu (w postaci siarczanéw)

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwras siarkowy cz.d.a. 1*11).

b) Woda destylowana, wolna od kwasu weglo-
wego (C02, przygotowana wg PN-68/C-06500.

c) Amoniak cz.d.a., roztwor 10-procentowy wol-
ny od kwasu weglowego (C02, przygotowany wg
PN-76/C-06501.

d) Siarczek amonowy cz.d.a. nie zawierajacy
dwutlenku wegla (COa), przygotowany wg PN-76/
C-06501.

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 4,00 g badanego
azotanu zelazowego rozpusci¢c w 40 cm3 wody.

BIBLIOTEKA GLOWN/

roztworze

V33—

reii — zelazowe-

Roztwor ogrza¢ do wrzenia i doda¢ 10 cm3roztwo-
ru amoniaku. Po ozigebieniu doda¢ do roztworu
1 cm3 siarczku amonowego i uzupetni¢ objetosc
roztworu wodg do 200 cm3 Po wymieszaniu odsta-
wi¢ w celu odstania sie wydzielonego osadu, prze-
saczy¢ 100 cm3 przesgczu i odparowac¢ do sucha.
Pozostato$¢ wysuszy¢ w suszarce w temperaturze
100 -f- 110°C i usung¢ sole amonowe przez ostroz-
ne wyprazenie. Po ostudzeniu do pozostatosci do-
da¢ kroplami kwasu siarkowego, odparowaé po-
czatkowa na tazni wodnej, a nastgpnie na piasko-
wej i wyprazy¢.

Do pozostatosci trzykrotnie doda¢ 25 cm3 wody
i odparowa¢ kazdorazowo do sucha. Otrzymang
pozostatos¢ rozpusci¢ w wodzie ogrzewajac i roz-
twor przesaczy¢ zbierajac przesgcz do zwazonej
parownicy kwarcowej lub porcelanowej, odparo-
wac ostroznie i wyprazy¢ do stalej masy.

Zawartos¢ pozostatosci po prazeniu (X3 obliczy¢
w procentach wg wzoru

a4 = 100
=— — @

w ktérym a4 — masa pozostatosci po prazeniu, g.

5.3.10. Oznaczanie zawartosci arsenu (As)

5.3.10.1- Aparatura i przyrzady — wg PN-757
C-04511 p. 2.2

5.3.10.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-75/
C-04511 p. 2.3.

5.3.10.3. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badane-
go azotanu zelazowego rozpusci¢ w 20 cm3 wody
i dalej wykonac¢ oznaczanie wg PN.-75/C-04511
p. 26.

Do roztworéw poréwnawczych dodac:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,0025 mg As,

dla odczynnika cz. — 0,005 mg As.

KONIEC

Politechniki Warszawskiej

BN. 001874

1 Instytucja opracowujaca norme — Przedsiebior-
stwo Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemi-
czne, Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-63/6191-03

a) wprowadzono oznaczanie zawartosci procentowej
w przeliczeniu na zelazo (Fe3+),

b) wprowadzono oznaczanie zawartosci fosforanéw dla
gatunku cz.d.a.,

c) zmieniono metody oznaczania zawartosci
wej, siarczanéw, manganu, cynku i miedzi.

3. Normy zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania

i przygotowywania préobek
PN-68/C-04503 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych za-

wartosci fosforanéw w bezbarwnych roztworach me-

todg kolorymetryczng

PN-75/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych za-
wartosci arsenu

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

procento-

INFORMACJE DODATKOWE

400000000329579

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych za-
wartosci chlorkéw w bezbarwnych roztworach metoda
turbidymetrycznag

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych za-
wartosci siarczanéw w bezbarwnych roztworach meto-
dg turbidymetryczng

PN-68/C-04538 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych za-
wartosci miedzi

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od-
czynnikéw, roztworéw pomocniczych oraz roztworéw
do kolorymetrii i nefelometrii

PN-76/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztwo-
row wskaznikéw i roztworéw buforowych

PN-70/C-80001 Odczynniki.
i transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek
i przygotowania Sredniej probki laboratoryjnej
4. Zalecenia miedzynarodowe

RWPG PC 4273—73 >Ke;ie30 lit a30TMOt<nc;i0Oe

zgodna.

Pakowanie, przechowywanie

— norma



