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N O R M A BRANŻO W A BN-86 
Roztwory galwaniczne do wklęsłodruku 7469-42/07 

POLIGRAFIA Metody badań 

Oznaczanie zawartośc i chlorków 
w kąpieli niklowej Grupa katalogowa 1699 

Electroly tes for gravure cylinders faJJbBaHH'łCCKHe paCTBOpbt Elekt rolysebiider fur 

plating ~JJH rny6oKoH ne 'łaTH Tiefdruck verfah ren 

Testing methods Mero~bt HcnbtTaHHH Prufmethoden 
D etermination of chlor ides eontent Onpe~eneHne co.D,eplKaHHH xnopH~OB Ch lorid-Gehaltsbestimmung 

in the nickei bath B paCTBOpe M li OCalK~CHHlł HH KCJIH von Nickeibad 

l. WSTĘP 

1.1. Przedmiot arkusza normy. Przedmio tem nm teJ
szego arkusza normy są dwie równorzędne rozjemczo 
metody oznaczania zawa rtości chlorków w roztworze 
kąpieli niklowej wg BN-86/7469-42/02 tabl. lp. l . 

1.2 . Rodzaje metod badań i zakres stosowania 
a) Metoda potencjometryczna - za lecana jako szyb

ka i dokładna. 

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

2. METODY BADAŃ 

2.1. Pobieranie próbek, czystość odczynników, liczba 
równoległych oznaczań - wg BN-86/7469-42/0 l . 

2.2 . Metoda potencjometryczna 
2.2 .1. Zasada oznaczania polega na po tencjometrycz

nym miareczkowaniu badanego roztworu zawierającego 
jony chi orkowe mianowanym roztworem azotanu sre
browego przy użyciu elektrody srebrnej jako elektrody 
pomiarowej o raz nasyconej elektrody kalomelowej jako 
elektrody porównawczej. 

2.2.2. Odczynniki i roztwory 
a) Azotan srebrowy, roztwór mianowan y 

o dAgN0 3) = 0,05 mol/L 
b) Azotan potasowy (KN03) 

roztwór nasycony - do klucza elektroli tycznego, 
roztwór łOo/o(mlm) - do zlewki z nasyconą elektrodą 
kalomelową. 

2.2.3. Przyrządy 
a) Miliwoltomierz (zakres O + 500 m V o dokładn ości 

odczytu ± 10 mV). 
b) Elektroda srebrna. 
c) Nasycona elektroda kalomelowa . 

d) Klucz elekt ro lityczny wypeł niony nasyconym roz
two rem azot a nu potasowego. 

e) Mieszadło magnetyczne. 
2.2.4. Wykonanie oznaczania. Przed wykonaniem 

właściwego oznaczania należy przygotować zestaw 
przyrządów do mia reczkowania potencjometrycznego 
wg rys. l . 
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Rys. l. Zestaw do miareczkowania potencjometrycznego 
l - biureta z roztworem azotanu srebra, 2 - e le ktroda srebrna , 
3- roztwó r bada ny, 4- mieszadło magnetyczne, 5 -- klucz elektro
lityczny z nasyconym roztwo rem a zotanu po tasowego , 6 - ro ztwór 
azotanu potasowego, 7 - nasycona elektroda ka lomclowa, 8- mili-

woltomierz 

l mi badanego roztworu odmierzyć pipetą do zlewki 
pojemności 150 ml. Rozcieńczyć wodą destyl owaną do 
około 50 ml. Podłączyć odpowiednio elektrody do mili
woltomierza. Włą'czyć mieszadło . Miareczkować mian o
wanym roztworem azotanu sreb rowego z dokładnością 
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do 0,05 mł. Notować odpowiednio wskazania mili
woltomierza w zależności od objętości dodawanego roz
tworu azotanu srebrowego. Punkt końcowy miareczko
wania (objętość, mi, roztworu azotanu srebrowego 
zużytego do miareczkowania jonów chlorkowych) wy
znaczyć metodą graficzną z wykresu zależności poten
cjału (w mV) od ilości dodanego azotanu srebrowego 
(w mi) lub z obserwacji największego przyrostu poten
cjału po dodaniu kolejnych porcji roztworu azotanu 
srebrowego. 

2.2.5. Wykreślanie krzywej miareczkowania potencjo
metrycmego. Na osi rzędnych (y) odłożyć wartości po
tencjału, w m V, a na osi odciętych (x) - objętości 

dodawanego azotanu srebrowego, w mł. Odcinki jedno
stkowe m V i mi powinny mieć długości jednakowe lub 
proporcjonalne. Punkt zerowy układu współrzędnych 
może odpowiadać dowolnej wartości potencjału zmie
rzonego dla badanego roztworu przed rozpoczęciem 

miareczkowania. Następnie nanieść punkty odpowiada
jące wzrostowi potencjału po dodaniu określonej obję
tości roztworu i połączyć je krzywą (rys. 2). 
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Rys. 2 

Objętość (V) roztworu zużytego do miareczkowania 
odczytać w punkcie maksymalnego przyrostu poten
cjału . 

2.2.6. Obliczanie wyniku omaczania. Zawartość jo
nów chiorkowych (X er) w gramach na litr obliczyć wg 
wzoru 

X CI- = V · c · 0,0355 · 1000 (l) 

w którym: 
V - objętość roztworu azotanu' srebrowego 

zużyta do miareczkowania . mi, 
c - stężenie roztworu azor"_·· u srebrowego, 

mol/l , 

0,0355 - .liczba gramojonów chiorkowych odpowia
dająca l mi roztworu azotanu srebrowego 
o c(AgN01) = l moVI, 

1000 - współczynnik równy stosunkowi l l : l mł. 

2.2.7. Wynik końcowy oznaczania podać z dokładnoś
cią do 0,02 g/1. Różnica między oznaczeniami uwzględ
nianymi przy obliczaniu wyniku końcowego - nie 
większa niż 6%. 

2.3. Metoda argentometryczna 

2.3.1. Zasada oznaczania polega na bezpoś rednim 

miareczkowaniu jonów chiorkowych roztworem azota
nu srebrowego wobec jonów chromianowych (CrOF). 

2.3.2. Odczynniki i roztwory 
a) Azotan srebrowy roztwór mianowany 

o c(AgN01) = 0,1 mol/ l. 
b) Chromian potasowy (K2Cr04) roztwór nasycony 

w temperaturze 20 7 25°C, wolny od jonów srebra -
wskaźnik przygotowany w następujący sposób: do 
100 mi nasyconego roztworu dwuchromianu potasowe
go dodać 4-5 kropel roztworu azotanu srebrowego, 
po czym odsączyć wytrącony osad chromianu srebro
wego. 

c) Kwaśny węglan sodowy (NaHC01) do regulacji 
pH kąpieli. 

2.3.3. Wykonanie oznaczania. 5 mi badanego roztwo
ru odmierzyć pipetą do kolby stożkowej pojemności 

250 mł. Jeżeli pH badanego roztworu wynosi poniżej 
5,6 należy dodać 2 g kwaśnego węglanu sodowego. Do
dać 2-3 krople przygotowanego wskaźnika i miareczko
wać mianowanym roztworem azotanu srebrowego do 
momentu aż powstały biały osad chlorku srebrowego 
zabarwi się na kolor czerwonobrązowy. 

2.3.4. Obliczanie wyniku omaczania. Zawartość jo
nów chiorkowych (X er) w gramach na litr obliczyć wg 
wzoru 

X er = V · c · 0,0355 · 200 (2) 

w którym: 
V - objętość roztworu azotanu srebrowego 

zużyta do miareczkowania, mi, 
c - stężenie roztworu azotanu srebrowego 

mo VI, 
0,0355 - liczba gramojonów chiorkowych odpowia

dająca l mi roztworu azotanu srebrowego 
c(AgNOJ) = 0,1 mol/l , 

200 - współczynnik przeliczeniowy stężenia 

(l l : 5 mi). 
2.3.5. Wynik końcowy oznaczania podać z dokładnoś

cią 0,02 g/1. Różnica między oznaczeniami uwzględ
nianymi przy obliczaniu wyniku końcowego - me 
większa niż 6%. 
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