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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem niniejszego arku-
sza normy s3 dwie metody badania zawartodci miedzi
w kapieli niklowej wg BN-86/7469-42/02, tabl. Ip. 1.

1.2. Rodzaje metod badan i ich przeznaczenie

a) Metoda kroplowa oznaczania $ladowych zawar-
to§ci miedzi — zalecana do szybkiego sprawdzania
kapieli niklowej w procesie galwanicznym.

b) Metoda spektrofotometryczna — zalecana w przy-
padku kontroli rozjemczej do iloSciowego oznaczania
miedzi.

2. METODY BADAN

2.1. Pobieranie probek, czysto$¢ odczynnikéw, liczba
rownoleglych oznaczan — wg BN-86/7469-42/01.

2.2. Oznaczanie $ladowych zawarto$ci miedzi metods
kroplowa

2.2.1. Zasada oznaczania polega na jako$ciowym wy-
kryciu Sladowej obecnodci miedzi w postaci z6ttobru-
natnego osadu z jonami dwuetylodwutiokarbaminiano-
wymi w $rodowisku amoniakalnym przy zawartosci po-
wyzej 0,04 g/l Cu?" w badanej probcee.

(Czutos¢ reakcji jondw dwuetylodwutiokarbaminia-
nowych z jonami miedzi wynosi 0,01%).

2.2.2. Odczynniki i roztwory

a) Wersenian dwusodowy cz.d.a. roztwor 10%(m/m).

b) Amoniak roztwdr 25%(V/V).

¢) Dwuetylodwutiokarbaminian
wodny 0,1%(m/m).

d) Octan etylowy lub octan butylowy.

2.2.3. Wykonanie oznaczania. Do jednej kropli bada-
nego roztworu doda¢ 4 krople roztworu wersenianu
dwusodowego, 2 krople roztworu amoniaku, 3 krople
roztworu dwuetylodwutiokarbaminianu sodu i 10 kro-

sodowy roztwor

pel octanu. Wymieszac i pozostawi¢ do odstania. Wy-
konaé¢ rownolegle slepg probe, biorgc zamiast kropli
elektrolitu krople wody destylowane;j.

W przypadku nieobecnosci miedzi w kapieli niklowej
warstwa octanu pozostaje bezbarwna. W przypadku za-
barwienia warstwy octanu na kolor Zoitobrunatny
kapiel niklowa zawiera jony miedzi w ilodci wigkszej
niz 0,04 g/l Cu?".

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

a) niewystgpowania miedzi w roztworze lub wystgpo-
wania w 1losci ponizej 0,04 g/1,

b) wystgpowania nadmiernej ilosci miedzi w bada-
nym roztworze (powyzej 0,04 g/1).

2.2.5. Wynik koricowy oznaczania. Za wynik koncowy
nalezy przyjaé stwierdzenie wg 2.1.4 a) lub b) zgodne
co najmniej dla dwdch réwnolegtych oznaczan.

2.3. Oznaczanie zawarto$ci miedzi metoda spektro-
fotometryczna

2.3.1. Zasada oznaczania polega na ekstrakcji alko-
holem izoamylowym purpurowego kompleksu jonow
miedzi z kuproing, zmierzaniu absorbancji ekstraktu za
pomoca spektrofotometru i odczytaniu stgzenia jonow
miedzi z krzywej wzorcowej, a nastgpnie obliczeniu
stezenia w badanym roztworze.

2.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Kuproina (2,2-dwuchinolil,
CisHi2N2), roztwdér  w o alkoholu
0,02%(m/ m).

b) Alkohol izoamylowy I rzgdowy [(CH3). - CH -
- CH; - CH,OH] (frakcja alkoholu wrzaca w tempera-
turze 129 =+ 132°C, otrzymana przez destylacje handlo-
wego alkoholu izoamylowego),

¢) Chlorowodorek hydroksyloamoniowy (NH;OHCI)
roztwdr 1.,5%(m/m).

dwuchinolina,
izoamylowym
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d) Octan
5%(m/m).

e) Alkohol metylowy (metanol).

f) Roztwor porownawczy podstawowy miedzi (1 ml
zawiera 1 mg Cu®) przygotowany wg PN-81/C-06503
tabl., p. 2.2.1.42.

g) Roztwoér poréwnawczy roboczy (1 ml zawiera
0,01 mg Cu™) otrzymany przez stukrotne rozcieficzenie
roztworu podstawowego woda.

2.3.3. Przyrzady i materialy

a) Spektrofotometr ,Spekol“ z kuwetami grubosci
1 cm.

b) Papierki uniwersalne do pomiaru pH w zakresie
4 =+ §,

2.3.4. Wykreslenie krzywej wzorcowej. Dla uzyskania
danych do wykreslenia krzywej, nalezy pobraé kolejno
1, 2, 3,415 ml porbwnawczego roztworu roboczego
co odpowiada kolejno 1, 2, 3, 4, 5 - 107 g miedzi
w probee. Probki kolejno umieszczaé¢ w rozdzielaczu,
po czym dodawa¢ 5 ml roztworu chlorkowodorku
hydroksyloamoniowego, octanu sodowego do ustalenia
pH na 4 + 5 wzgiedem papierka uniwersalnego i 10 ml
roztworu kuproiny. Wstrzasaé energicznie w ciggu
2 min, odstawi¢ do rozdzielenia si¢ dwoch warstw,
a nastgpnie przela¢ dolna warstw¢ purpurowego roz-
tworu alkoholowego do kolby pomiarowej pojemnosci
25 ml i dopetni¢ alkoholem izoamylowym do kreski.
Jezeli roztwor alkoholowy jest metny nalezy przed do-
petnieniem do kreski doda¢ kilka kropel alkoholu me-
tylowego. Roztworem tym napetni¢ suchg kuwete od
spektrofotometru i mierzyé absorbancje (4, Ax As A4
1 4s) dla kolejnych probek przy dtugosci fali A = 560 nm,
uzywajac alkoholu izoamylowego jako wzorca pordéw-
nawczego przy pomiarze. Nastgpnie na papierze mili-
metrowym wykredlic krzywa wzorcowa w ukladzie

sodowy (CH3;COONa) c¢z. roztwor

wspoélrzednych, odkladajac na osi rzgdnych wartosci
absorbancji (4), a na osi odcigtych zawartos¢ miedzi
w gramach.

2.3.5. Wykonanie oznaczania. Przenies¢ pipeta 5 ml
badanego roztworu do rozdzielacza pojemnosci 100 ml,
dodaé¢ 5 ml roztworu chlorowodorku hydroksyloamo-
niowego, octanu sodowego do ustalenia pH na 4 + 5
wzgledem papierka uniwersalnego, 10 ml roztworu ku-
proiny. Wstrzasa¢ energicznie w ciggu 2 min. Po roz-
dzieleniu si¢ dwoch warstw przelaé purpurowy alkoho-
lowy roztwér do kolby pomiarowej pojemnosci 25 ml,
dopetni¢ alkoholem izoamylowym do kreski. Nast¢pnie
przelaé¢ do suchej kuwety o grubosci | cm i zmierzy¢
absorbancj¢ (A4) roztworu za pomoca spektrofotometru
przy dlugosci fali A = 560 nm, uzywajac alkoholu izo-
amylowego jako wzorca poréOwnawczego przy pomia-
rze. Odczytaé z krzywe] wzorcowej zawarto§¢ jonow
miedzi w badanej prdbce.

2.3.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawarto$¢ mie-
dzi w badanym roztworze (X 2+), w gramach na litr
obliczyé wg wzoru

a - 1000
Xoyr = 8
w ktorym:
a — zawarto$¢ jondw miedzi odczytana z krzy-
wej wzorcowej, g,
1000 — wspolczynnik réwny stosunkowi 11 : 1 ml,
5 — objgto$é probki pobrana do oznaczania, ml.

2.3.7. Wynik konicowy oznaczania nalezy poda¢ z do-
ktadnoscia do 0,002 g/1. Rdinica migdzy oznaczeniami
uwzglgdnianymi przy obliczaniu wyniku koncowego —
nie wicksza niz 5%.
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1. Instytucja opracowujaca norme — Centralny Osrodek Badaw-
czo-Rozwojowy Przemystu Poligraficznego, Warszawa.
2. Normy zwigzane
PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworow do
kolorymetrii i nefelometrii
BN-86/7469-42/01 Roztwory galwaniczne do wklestodruku. Metody
badan. Zakres i postanowienia ogblne 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 Osrodek Badaw-
czo-Rozwojowy Przemystu Poligraficznego.



