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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem niniejszego
arkusza normy s3 dwie metody oznaczania zelaza
w roztworze kapieli miedziowej wg BN-86/7469-42/02
tabl., Ip. 2.

1.2. Rodzaje metod badan i ich przeznaczenie

a) Metoda strgceniowo-miareczkowa -— zalecana
w przypadku braku elektrolizera laboratoryjnego.

b) Metoda elektrolityczno-manganometryczna — za-
lecana do szybkiego oznaczania, rbwniez w przypadku
kontroli rozjemczej.

2. METODY BADAN

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

2.2. Metoda straceniowo-miareczkowa

2.2.1. Zasada oznaczania polega na oddzieleniu ze-
laza z kapieli miedziowej przez wytracenie wodorotlen-
ku zelazowego w $rodowisku amoniakalnym i miarecz-
kowaniu zelaza za pomocg mianowanego roztworu
wersenianu dwusodowego w obecnosci kwasu sulfosa-
licylowego.

2.2.2. Odczynniki, roztwory i materialy

a) Amoniak (NH;) roztwoér wodny 25% (V/V).

b) Kwas azotowy (1,49).

c¢) Kwas siarkowy (1,84).

d) Kwas solny (1,19) i roztwdr 1+1.

e) Roztwér buforowy o pH = 2,2 wg PN-81/C-06504
tabl. 4.

(Przygotowanie roztworu buforowego: 3,72 g chlorku
potasowego rozpusci¢ w 33,6 ml kwasu solnego-roztwo-
ru 1+1 i dopetni¢ woda do objetosci 1 1).

f) S61 dwusodowa kwasu etylenodwuaminocziero-
octowego (wersenian dwusodowy) roztwdr mianowany

o c¢(di-Na-EDTA) = 0,05 mol/l, przygotowany wg
PN-82/C-04950, p. 2.5b).

g) Kwas sulfosalicylowy, roztwér 10%(m/m).

h) Nadtlenek wodoru (H:0;), roztwor 30%(m/m).

i) Saczek z bibuly do saczenia Whatmana nr 41
lub o rdwnowaznej twardosci.

J) Woda amoniakalna (1 1 wody + 10 ml amonia-
ku wg 2.2.2a).

2.2.3. Wykonanie oznaczania. 10 ml badanego roz-
tworu przenie$é pipeta do kolby stozkowej pojemnosci
250 ml, dodaé 10 ml stgzonego kwasu azofowego, 10 ml
stezonego kwasu siarkowego i podgrzewaé¢ do poja-
wienia si¢ biatych dymow. Ochlodzi¢ zawarto$é kolby,
dodaé¢ kilka kropel roztworu nadtlenku wodoru do
wyraznej burzliwej reakcji. Dodaé 50-+70 ml wody
destylowanej i ponownie ogrzewaé roztwdr do wrzenia
w celu usuniecia nadmiaru nadtlenku wodoru. Naste¢p-
nie matymi porcjami dodawa¢ roztwdér amoniaku do
powstania niebieskogranatowego zabarwienia komplek-
su dwuwartosciowej miedzi z amoniakiem i pozostawi¢
w cieplym miejscu przez 15-+20 min. Powstaly osad
przefiltrowaé przez saczek. Pozostatos¢ na saczku prze-
my¢ kilkakrotnie goraca woda amoniakalng. Przemyty
na sgczku osad rozpusci¢ w 5 ml roztworu kwasu sol-
nego. Saczek przemy¢ kilkakrotnie goraca wodg desty-
lowang w takiej objetosci, aby ogolna obj¢tos¢ roztwo-
ru z rozpuszczonym osadem wynosita okoto 20 ml.
Za pomoca amoniaku doprowadzi¢ pH roztworu do
okoto 2 + 3, dodaé 15 ml roztworu buforowego i 10 ml
roztworu kwasu sulfosalicylowego. W obecnosci Zelaza
pojawi si¢ rozowofioletowe zabarwienie. Nast¢pnie roz-
twor miareczkowaé roztworem wersenianu dwusodo-
wego do pojawienia si¢ stomkowozoltego zabarwienia.

2.2.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawarto$¢ zela-
za (Xg.) w gramach na litr obliczy¢ wg wzoru
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X = V-c-0,05585-100 (1)
w ktorym:’
V — objetos¢ roztworu wersenianu dwusodo-
wego zuzyta do miareczkowania, ml,
¢ — stezenie roztworu wersenianu dwusodo-
wego, mol/l,
0,05585 — liczba gramo6éw zelaza odpowiadajaca
1 ml roztworu wersenianu dwusodowego
o c¢(di-Na-EDTA) = 1 mol/l,
100 — wspodlczynnik przeliczeniowy rowny sto-

sunkowi 1 1:10 ml.

2.2.5. Wynik koficowy oznaczania nalezy podac z do-
ktadnodcia do 0,0002 g/1. Réznica migdzy oznaczeniami
uwzglednianymi przy obliczaniu wyniku koricowego —
nie wicksza niz 1%.

2.3. Metoda elektrolityczno-manganometryczna

2.3.1. Zasada oznaczania polega na elektrolitycznym
oddzieleniu miedzi z kapieli miedziowej, a nastgpnie
oznaczeniu zelaza metoda manganometryczng.

2.3.2. Przyrzady, odczynniki i roztwory

a) Elektrolizer laboratoryjny z elektrodami platyno-
wymi.

b) Kwas siarkowy (1,84).

¢) Nadmanganian potasowy, roztwor mianowany

o %KMn04)= 0,1 mol/L.

2.3.3. Wykonanie oznaczania. 5 ml badanego roztwo-
ru przenie$¢ pipeta do zlewki pojemnosci 250 ml, roz-

cieficzy¢é woda destylowana do okoto 100 ml, doda¢
5 ml kwasu siarkowego. Przeprowadzi¢ elektrolizg sto-
sujagc napigcie 3 V i natgzenie 2 A do momentu od-
barwienia si¢ roztworu. Cato$¢ roztworu przenies¢ do
kolby stozkowej pojemno$ci 250 ml i miareczkowaé
roztworem nadmanganianu potasowego do momentu
pojawienia si¢ rézowego zabarwienia.

2.3.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawarto$¢ zela-
za (Xg,) w gramach na litr obliczy¢ wg wzoru

Xg, = V-c-0,01117-200 (2)
w ktorym:

¥V — objetos¢ roztworu nadmanganianu pota-
sowego zuzyta do miareczkowania prob-

ki, ml,
¢ — stg¢Zenie mianowanego roztworu nad-

manganianu potasowego, mol/l,

0,01117 — liczba gramdéw zelaza odpowiadajgca 1 ml
roztworu nadmanganianu potasowego

1

o ¢(5-KMnO.) = 1 mol/l,

200 — wspotczynnik réwny stosunkowi 1 1:5 ml.

2.3.5. Wynik koncowy ozmaczania nalezy poda¢ z do-
ktadnoscia do 0,0002 g/1. R6znica migdzy oznaczeniami
uwzglednianymi przy obliczaniu wyniku konicowego —
nie wieksza niz 2%.
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1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Centralny Osrodek Badaw-
czo-Rozwojowy Przemystu Poligraficznego, Warszawa.
2. Normy zwigzane
PN-82/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne metody
oznaczania zawartosci kationu glownego skiadnika
PN-81/C-06504 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw bufo-
rowych

s

BN-86/7469-42/01 Roztwory galwaniczne do wklgstodruku, Metody

badan. Zakres i postanowienia ogdlne normy
BN-86/7469-42/02 Roztwory galwaniczne do wklgstodruku, *fetody

badan. Program badan

3. Autorzy projektu normy: mgr Barbara Stankiewicz, Krystyna
Miasko, mgr inz. Jadwiga Muzyczek — Centralny Osrodek Badaw-
czo-Rozwojowy Przemystu Poligraficznego.



