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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem niniejszego arku-
sza normy sg dwie metody badania zawarto$ci zelaza
w kapieli niklowe] wg BN-86/7469-42/02, tab. Ip. 1.

1.2. Rodzaje metod badan

a) Metoda kroplowa oznaczania sladowych zawar-
tosci zelaza — zalecana do szybkiego sprawdzenia
kapieli niklowej w procesie galwanicznym.

b) Metoda spektrofotometryczna — zalecana w przy-
padku kontroli rozjemczej do ilosciowego oznaczania
zelaza.

2. METODY BADAN

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

2.2, Oznaczanie $ladowych zawartosci Zelaza metods
kroplowa

2.2.1. Zasada oznaczania polega na jako$ciowym wy-
kryciu Sladowej obecnodci zelaza w postaci czerwono
zabarwionego kompleksu jonow zelaza z jonami rodan-
kowymi (trojcyjanianowymi) w niezbyt kwa$nym Sro-
dowisku przy zawartosci powyzej 0,15 g/l Fe'" w bada-
nej probee. (Czulosé reakceji jondw rodankowych z jo-
nami zelaza wynosi 5 - 107%).

2.2.2. Odczynniki i roztwory. Rodanek amonowy
(tjocyjanian amonowy, NH4SCN) roztwér 20% (m/m).

2.2.3. Wykonanie oznaczania. Jedna krople badanego
roztworu umiesci¢ na plytce porcelanowej lub na szkiel-
ku zegarkowym, doda¢ 19 kropel wody destylowanej
oraz 4 krople roztworu rodanku amonowego. Jezeli
przy tym rozcienczeniu probka pozostaje bezbarwna,
to znaczy, ze zawarto$¢ zelaza znajduje sig¢ w granicy
dopuszczalnej; jezeli zabarwi si¢ na czerwono, to zna-
czy, ze zawarto$¢ zelaza jest wigksza od dopuszczalne;j.

2.2.4. Wynik oznaczania. Za wynik oznaczania nalezy
przyjac¢ stwierdzenie:

a) niewystepowania zelaza w roztworze lub wystgpo-
wania w ilo$ci dopuszczalnej, albo

b) wystepowania nadmiernej ilosci zelaza w bada-
nym roztworze.

2.2.5. Wynik konficowy oznaczania. Za wynik koncowy
nalezy przyja¢ stwierdzenie wg 2.2.4a) lub b) zgodne
co najmniej dla dwoch réwnolegtych oznaczan.

2.3. Metoda spektrofotometryczna oznaczania Zelaza

2.3.1. Zasada oznaczania polega na ekstrakcji alko-
holem izopropylowym czerwono zabarwionego kom-
pleksu jondw zelazowych z jonami rodankowymi, zmie-
rzeniu absorbancji ekstraktu za pomoca spektrofoto-
metru i odczytaniu st¢Zenia jondow 2elaza z krzywej
wzorcowej a nast¢pnie obliczeniu st¢zenia w badanym
roztworze.

2.3.2. Przyrzady, odczynniki i roztwory

a) Spektrofotometr ,Spekol” z kuwetami o grubosci
1 cm,

b) Rodanek amonowy (tiocyjanian
NH,SCN), roztwor wodny 10% (m/m).

¢) Alkohol izopropylowy (CH3): CH:OH cz.

d) Roztwor pordwnawczy podstawowy zelaza (1 ml
zawiera 1 mg Fe'") przygotowany wg PN-81/C-06503
tab. 1p. 2.2.1.75.

e) Roztwor poréwnawczy roboczy zelaza (1 ml za-
wiera 0,01 mg Fe¥’) otrzymany przez stukrotne roz-
cieficzenie roztworu podstawowego.

f) Alkohol metylowy cz.

g) Siarczan sodowy bezwodny, cz.

2.3.3. WykreS$lenie krzywej wzorcowej. Dla uzyskania
danych do wykreslenia krzywej wzorcowej nalezy po-
bra¢ kolejno 1, 2, 3, 4 i 5 ml porOwnawczego roz-
tworu roboczego co odpowiada zawartosci kolejno 1, 2,
3,415 - 107 g zelaza w probce.

amonowy,
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Probki umieszcza¢ kolejno w rozdzielaczu, po czym
doda¢ 10 ml roztworu rodanku amonowego, 10 ml
alkoholu izopropylowego. Wstrzasa¢ energicznie w cig-
gu okoto 2 min.

Po rozdzieleniu si¢ dwoch warstw przez odstanie,
przela¢ dolna warstwe czerwono zabarwionego alkoho-
lowego roztworu do kolby pomiarowej pojemnosci
25 ml, dopetni¢ do kreski alkoholem izopropylowym.
Jezeli ekstrakt alkoholowy jest mgtny, przed dopetnie-
niem do kreski nalezy doda¢ kilka kropel alkoholu
metylowego lub kilka krysztatkéw bezwodnego siarcza-
nu sodowego i wymieszaé. Przela¢ do suchej kuwety
1 zmierzy¢ absorbancjg (41 + As) roztwordw przy dhu-
gosci fali A = 485 nm, uzywajac alkoholu izopropylo-
wego jako wzorca porOwnawczego przy pomiarze. Na-
stgpnie wykreslié krzywa wzorcowa na papierze mili-
metrowym, odkladajac na osi rzgdnych wartoéci absor-
bancji (41 = As), a na osi odcigtych zawarto$é Zelaza
w gramach.

2.3.4. Wykonanie oznaczania. 5 ml badanego roztwo-
ru przenie$¢ za pomoca pipety do rozdzielacza pojem-
nosci 100 ml, dodaé¢ 10 ml roztworu rodanku amono-
wego 10% oraz 10 ml alkoholu izopropylowego. Wy-
miesza¢ energicznie w ciggu 2 min. Pozostawi¢ do roz-
dzielenia si¢ dwdch warstw, a nastgpnie przelaé czer-

wony alkoholowy ekstrakt do kolby pomiarowej po-
jemnosci 25 ml, dopetni¢ do kreski alkoholem izopro-
pylowym, wymieszac¢ i przela¢ do suchej kuwety. Zmie-
rzy¢ absorbancje roztworu przy dlugo$ci fali
A = 485 nm, uzywajac alkoholu izopropylowego jako
wzorca pordéwnawczego przy pomiarze. Odczytad
z krzywej wzorcowej zawarto$¢ jonow zelaza w bada-
nej probce.

2.3.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢ zela-
za w badanym roztworze (Xpg.+), w gramach na litr,
obliczyé wg wzoru

a - 1000
Aper = -5
w ktorym:
a — zawarto$¢ jondw zelaza odczytana z krzy-
wej wzorcowej, g,
1000 — wspdtczynnik rowny stosunkowi 1 1: 1 ml,
5 — objetos$é probki pobrana do oznaczania, ml.

2.3.6. Wynik koncowy oznaczania nalezy podac z do-
ktadnoscia do 0,0002 g/1. Réznica migdzy oznaczeniami
uwzglednianymi przy obliczaniu wyniku koficowego —
nie wieksza niz 5%.
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Centralny Osrodek Badaw-
czo-Rozwojowy Przemystu Poligraficznego, Warszawa.
2. Normy zwigzane
PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworow do
kolorymetrii 1 nefelometrii
BN-86/7469-42/01 Roztwory galwaniczne do wklestodruku. Metody
badan. Zakres i postanowienia ogdlne normy

BN-86/7469-42/02 Roztwory galwaniczne do wkigstodruku. Metody
badan. Program badan

3. Autorzy projektu mormy: mgr Barbara Stankiewicz, Krystyna
Migsko, mgr inz. Jadwiga Muzyczek — Centralny Osrodek Badaw-
czo-Rezwojowy Przemystu Poligraficznego.



