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1. WSTEP

1.1i. Przedmiot arkusza normy. Przedmiotem niniej-
szego arkusza normy sg dwie rOwnorzedne rozjemczo
metody oznaczania zawartosci chlorkéw w roztworze
kapieli niklowej wg BN-86/7469-42/02 tabl. lp. 1.

1.2. Rodzaje metod badan i zakres stosowania

a) Metoda potencjometryczna — zalecana jako szyb-
ka i dokfadna.

b) Metoda argentometryczna —  dopuszczalna
w przypadku braku zestawu do miareczkowania wg
poz. a).

2. METODY BADAN

2.1. Pobieranie probek, czystos¢ odczynnikdéw, liczba
réwnolegiych oznaczan — wg BN-86/7469-42/01.

2.2. Metoda potencjometryczna

2.2.1. Zasada oznaczania polega na potencjometrycz-
nym miareczkowaniu badanego roztworu zawierajacego
jony chlorkowe mianowanym roztworem azotanu sre-
browego przy uzyciu elektrody srebrnej jako elektrody
pomiarowej oraz nasyconej elektrody kalomelowej jako
elektrody poréwnawczej.

2.2.2. Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebrowy,
o c{AgNO;) = 0,05 mol/L

b) Azotan potasowy (KNO3)
roztwor nasycony — do klucza elektrolitycznego,
roztwor 10%(m/m) — do zlewki z nasycong elektroda
kalomelows.

2.2.3. Przyrzady

a) Mihwoltomierz (zakres 0 + 500 mV o doktadnosci
odczytu =10 mV).

b) Elektroda srebrna.

¢) Nasycona elektroda kalomelowa.

roztwor mianowany

d) Klucz elektrolityczny wypetniony nasyconym roz-
tworem azotanu potasowego.

e) Mieszadto magnetyczne.

2.2.4. Wykonanie oznaczania. Przed wykonaniem
wlasciwego oznaczania nalezy przygotowal zestaw
przyrzadow do miareczkowania potencjometrycznego
wg rys. l.

BN = 86/ 64- @2/07 1]

Rys. 1. Zestaw do miareczkowania potencjometrycznego
I — biureta z roztworem azotanu srebra, 2 — elektroda srebrna,
3 — roztwér badany, 4 — mieszadto magnetyczne, 5 -— klucz elektro-
lityczny z nasyconym roztworem azotanu potasowego, 6 — roztwor
azotanu potasowego, 7 — nasycona elektroda kalomelowa, 8 — mili-
woltomierz

1 ml badanego roztworu odmierzy¢ pipeta do zlewki
pojemno$ci 150 ml. Rozcieficzy¢ wodg destylowang do
okoto 50 ml. Podlaczyé odpowiednio elektrody do mili-
woltomierza. Wigczyé mieszadto. Miareczkowaé miano-
wanym roztworem azotanu srebrowego z doktadno$cia
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do 0,05 ml. Notowa¢ odpowiednio wskazania mili-
woltomierza w zaleznosci od objetosci dodawanego roz-
tworu azotanu srebrowego. Punkt konicowy miareczko-
wania (objeto$é, ml, roztworu azotanu srebrowego
zuzytego do miareczkowania jondéw chlorkowych) wy-
znaczy¢ metodg graficzng z wykresu zaleznodci poten-
cjalu (w mV) od ilosci dodanego azotanu srebrowego
(w ml) lub z obserwacji najwi¢kszego przyrostu poten-
cjalu po dodaniu kolejnych porcji roztworu azotanu
srebrowego.

2.2.5. Wykredlanie krzywej miareczkowania potencjo-
metrycznego. Na osi rzgdnych (y) odtozyé wartosci po-
tencjalu, w mV, a na osi odcigtych (x) — objgtosci
dodawanego azotanu srebrowego, w ml. Odcinki jedno-
stkowe mV i ml powinny mie¢ dtugosci jednakowe lub
proporcjonalne. Punkt zerowy ukladu wspéirzednych
moze odpowiada¢ dowolnej wartosci potencjalu zmie-
rzonego dla badanego roztworu przed rozpoczgciem
miareczkowania. Nast¢pnie nanie$¢ punkty odpowiada-
jace wzrostowi potencjalu po dodaniu okreslonej objeg-
tosci roztworu i1 polaczy¢ je krzywa (rys. 2).
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Rys. 2

Objetos¢ (V) roztworu zuzytego do miareczkowania
odczyta¢ w punkcie maksymalnego przyrostu poten-
cjalu .

2.2.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartoé¢ jo-
néw chlorkowych (X o) w gramach na litr obliczy¢ wg
wzoru

. XCI" =V - c 0,0355 -
w ktorym:
V' — objetos¢ roztworu azotanu™ srebrowego
zuzyta do miareczkowania. ml,

1000 (1)

0,0355 — .liczba gramojonéw chlorkowych odpowia-
dajaca 1 ml roztworu azotanu srebrowego
o c(AgNOs3) = | mol/l,
1000 — wspotczynnik rOwny stosunkowi 1 1:1 ml.
2.2.7. Wynik konicowy oznaczania poda¢ z doktadnos-
cia do 0,02 g/1. Roznica migdzy oznaczeniami uwzgled-
nianymi przy obliczaniu wyniku koncowego — nie
wicksza niz 6%.
2.3. Metoda argentometryczna

2.3.1. Zasada oznaczania polega na bezposrednim
miareczkowaniu jonéw chlorkowych roztworem azota-
nu srebrowego wobec jon6w chromianowych (CrO4").

2.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebrowy
o c(AgNO3) = 0,1 mol/L

b) Chromian potasowy (K:CrO4) roztwdr nasycony
w temperaturze 20 + 25°C, wolny od jonéw srebra —
wskaznik przygotowany w nastgpujacy sposob: do
100 ml nasyconego roztworu dwuchromianu potasowe-
go dodaé¢ 4-5 kropel roztworu azotanu srebrowego,
po czym odsaczy¢ wytracony osad chromianu srebro-
wego.

¢) Kwasny weglan sodowy (NaHCO3) do regulacji
pH kapieli.

roztwor mianowany

2.3.3. Wykonanie oznaczania. 5 ml badanego roztwo-
ru odmierzy¢ pipeta do kolby stozkowej pojemnosci
250 ml. Jezeli pH badanego roztworu wynosi ponizej
5,6 nalezy dodaé 2 g kwasnego weglanu sodowego. Do-
dac 2-3 krople przygotowanego wskaznika i miareczko-
wa¢ mianowanym roztworem azotanu srebrowego do
momentu az powstaly bialy osad chlorku srebrowego
zabarwi si¢ na kolor czerwonobrazowy.

2.3.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawarto$¢ jo-
néw chlorkowych (X ) w gramach na litr obliczy¢ wg
wzoru

X =V - c-0,035 - 200 (2)
w ktorym:
V — objetoé¢ roztworu azotanu srebrowego
zuzyta do miareczkowania, ml,
¢ — stgzenie roztworu azotanu srebrowego
mol/1,

0,0355 — liczba gramojonéw chlorkowych odpowia-
dajgca 1 ml roztworu azotanu srebrowego
c(AgNO;) = 0,1 mol/l,

200 — wspdlczynnik  przeliczeniowy  st¢zenia

(1 1:5 ml.
2.3.5. Wynik koncowy oznaczania poda¢ z doktadnos-
cig 0,02 g/1. Roinica migdzy oznaczeniami uwzgled-

¢ — stezenie roztworu azot..'u srebrowego, nianymi przy obliczaniu wyniku koncowego — nie
mol/I, wicksza niz 6%.
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1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Centralny Osrodek Badaw-
czo-Rozwojowy Przemystu Poligraficznego, Warszawa.
2. Normy zwigzane
BN-86/7469-42/01 Roztwory galwaniczne do wklestodruku. Metody
badan. Zakres i postanowienia ogdlne normy

BN-86/7469-42/02 Roztwory galwaniczne do wklgstodruku. Metody
badan. Program badan
3. Autorzy projektu normy — mgr Barbara Stankiewicz, Krystyna
Migsko, mgr inz. Jadwiga Muzyczek — Centralny O$rodek Badaw-
czo-Rozwojowy Przemystu Poligraficznego, Warszawa.



