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l. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem niniejszego arku­
sza no rmy są dwie metod y badania zawartości miedzi 
w kąpie li niklowej wg BN-86/7469-42/ 02, tabl. lp . l. 

1.2. Rodzaje metod badań i ich przeznaczenie 
a) Metoda kroplowa oznaczania śladowych zawar­

tości miedzi - zalecana do szybkiego sprawdzania 
kąpiel i niklo wej w procesie galwanicznym. 

b) Metoda spektra fotometryczna-zalecana w przy­
padku ko ntroli rozjemczej do ilościowego oznaczania 
miedzi . 

2 . METODY BADAŃ 

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

2.2. Oznaczanie śladowych zawartości miedzi metodą 
kroplową 

2.2.1. Zasada oznaczania polega na jakościowym wy­
kryciu śladowej obecn ości miedzi w postaci żółtobru­

natnego osadu z jonami dwuetylodwutiokarbaminiano­
wymi w środowisku amoniaka lnym przy zawa rtości po­
wyżej 0 ,04 g/1 Cu2+ w badanej próbce. 

( Czułość reakcji jonów dwuetyl odwutiokarbaminia-
nowych z jonami miedzi wynosi 0 ,0 1%). 

2.2.2. Odczynniki i roztwory 
a) Wersenia n dwusodowy cz.d.a. roztwór IO%(m/m). 
b) Am onia k roztwór 25%(VI V). 
c) Dwuetylodwutiokarbaminian sodo wy roztwór 

wodny O, l%(m/m). 
d) Octan e tylowy lub octan butylowy. 
2.2.3. Wykonanie oznaczania. Do jednej kropli bada­

nego roztworu dodać 4 krople roztworu wersenianu 
dwusodowego, 2 krople roztworu amonia ku, 3 krople 
roztworu dwuetylod wutioka rbaminia nu sodu i 10 kro-

pel octanu. Wymieszać i pozostawić do odsta nia. Wy­
konać równolegle ślepą próbę , biorąc zamiast kropli 
elektro litu kroplę wody destylo wanej. 

W przypadku nieobecnośc i miedzi w kąpie li niklowej 
warstwa octanu pozostaje bezbarwna. W przypadku za­
barwienia warstwy octanu na kolo r żółtobrunatny 

kąpiel niklowa zawiera jony miedzi w ilości większej 

niż 0,04 g/1 Cu2+. 

2.2.4. Wynik oznaczania. Za wynik oznaczania należy 
przyjąć stwierdzenie: 

a ) niewystępowania miedzi w roztwo rze lub występo­
wania w il ości poniżej 0 ,04 g/1, 

b) występowania nadmiernej i l ości miedzi w bada­
nym roztworze (powyżej 0,04 g/1). 

2.2.5. Wynik końcowy ozn3czania. Za wynik końcowy 
należy przyjąć stwierdzenie wg 2. 1.4 a) lub b) zgodne 
co najmniej dla dwóch równoległych oznaczań . 

2.3. Oznaczanie zawartości miedzi meto<!ą spektra­
fotometryczną 

2.3.1. Zasada oznaczania po lega na ekstra kcji alko­
hoiero iwamylowym pu rpurowego kompleksu jonów 
miedzi z kuproiną, zmierzaniu absorbancji ekstraktu za 
pomocą spektrofotometru i odczytaniu stężenia jonów 
miedzi z krzywej wzorcowej, a następnie o bliczeniu 
stężenia w badanym roztworze. 

2.3.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kuproina (2,2-dwuchinolil , dwuchino lina , 

C,sH 12N2), roztwór w alkoholu izoamylowym 
0 ,02%(m/m). 

b) Alkohol izoamylowy I rzędowy [(CH1h · CH · 
· CH z · CH20H] (frakcja alkoholu wrząca w tempera­
turze 129 + !32°C, ot rzymana przez destylację hand lo­
wego alkoholu izoamylowego), 

c) Ch lorow0dorek hydroksyloamoniowy (NHJOHCI) 
roztwó r l ,5%(m/ m). 
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d) Octan sodowy (CH3COONa) cz. roztwór 
5%(mlm). 

e) Alkohol metylowy (metanol). 
f) Roztwór porównawczy podstawowy miedzi (l mi 

zawiera l mg Cu+:z) przygotowany wg PN-81/C-06503 
ta bl. , p. 2.2.1.42. 

g) Roztwór porównawczy roboczy (l mi zawiera 
0,0 l mg C u +:z) otrzymany przez stukrotne rozcieńczenie 
roztworu podstawowego wodą. 

2.3.3. Przyrządy i materiały 
a) Spektrofotometr "Spekol" z kuwetami grubości 
cm. 
b) Papierki uniwersalne do pomiaru pH w zakresie 

4 -:- 5. 
2.3.4. Wykreślenie krzywej wzorcowej . Dla uzyskania 

danych do wykreślenia krzywej, należy pobrać kolejno 
l , 2, 3, 4 i 5 mi porównawczego roztworu roboczego 
co odpowiada kolejno l, 2, 3, 4, 5 . w-s g miedzi 
w próbce. Próbki kolejno umieszczać w rozdzielaczu, 
po czym dodawać 5 mi roztworu chiorkowodorku 
hydroksyloamoniowego, octanu sodowego do ustalenia 
pH na 4 -:- 5 względem papierka uniwersalnego i 10 mi 
roztworu kuproiny. Wstrząsać energicznie w ciągu 

2 min , odstawić do rozdzielenia się dwóch warstw, 
a następnie przelać dolną warstwę purpurowego roz­
tworu alkoholowego do kolby pomiarowej pojemności 
25 mi i dopełnić alkoholem izoamylowym do kreski. 
Jeżeli roztwór alkoholowy jest mętny należy przed do­
pełnieniem do kreski dodać kilka kropel alkoholu me­
tylowego. Roztworem tym napełnić suchą kuwetę od 
spektrofotometru i mierzyć absorbancję (A 1. A2. A 3, A4 
i A s) dla kolejnych próbek przy długości fali A= 560 n m, 
używając alkoholu iwamylowego jako wzorca porów­
nawczego przy pomiarze. Następnie na papierze mili­
metrowym wykreślić krzywą wzorcową w układzie 

współrzędnych , odkładając na osi rzędnych wartości 

absorbancji (A), a na osi odciętych zawartość miedzi 
w gramach. 

2.3.5. Wykonanie oznaczania. Przenieść pipetą 5 mi 
badanego roztworu do rozdzielacza pojemności 100 mi, 
dodać 5 mi roztworu chlorowodorku hydroksyloamo­
niowego, octanu sodowego do ustalenia pH na 4 7 5 
względem papierka uniwersalnego, 10 mi roztworu k u­
proiny. Wstrząsać energicznie w ciągu 2 min. Po roz­
dzieleniu się dwóch warstw przelać purpurowy alkoho­
lowy roztwór do kolby pomiarowej pojemności 25 mi, 
dopełnić alkoholem iwamylowym do kreski. Następnie 
przełać do suchej kuwety o grubości l cm i zmierzyć • 
absorbancję (A) roztworu za pomocą spektrofotometru 
przy długości fali A = 560 nm , używając alkoholu izo­
amylowego jako wzorca porównawczego przy pomia­
rze. Odczytać z krzywej wzorcowej zawartość jonów 
miedzi w badanej próbce. 

2 .3.6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartość mie­
d zi w badan ym roztworze (X Cul·), w gramach na litr 
obliczyć wg wzoru 

X Cu2+ = 

w którym: 

a · 1000 

5 

a - zawartość jonów miedzi odczy tana z krzy­
wej wzorcowej, g, 

1000 współczynnik równy stosunkowi l l : l mi, 
5 objętość próbki pobrana d o oznaczania, mi. 

2.3.7. Wynik końcowy oznaczania należy podać z do­
kładnością do 0,002 g/ 1. Różnica między oznaczeniami 
uwzględnianymi przy obliczaniu wyniku końcowego -
nie większa niż 5% . 
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INFORMACJE DODATKOWE 

l. Instytucja opracowująca normę - Centralny Ośrodek Badaw­
czo-Rozwojowy PrLemysłu Poligraficznego. Warszawa. 

2. Normy związane 
PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworów do 

kolorymetrii i nefelometrii 
BN-!1617469-42/01 Roztwory galwaniczne do wklęsłodruku. Metody 

badań. Zakres i postanowienia ogólne normy 

BN-86/7469-42/02 Roztwory gal waniczne do wklęsłodruku . Metody 
badań. Program badań 

3. Autorzy projektu normy: mgr Barbara Stankiewicz. Krystyna 
Miąsko, mgr inż. Jadwiga M uzyczek - Cent ralny Ośrodek Badaw­
czo-Rozwojowy Przemysłu Poligraficzncgo. 


