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N O R M A B R A N ŻOWA BN-86 
Roztwory galwaniczne do wklęsłodruku 7469-42/ 16 

POLIGRAFIA Metody badań 

Oznaczanie zawartości 
kwasu siarkowego w kąpieli chromowej 

Grupa katalogowa 1699 
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l. Przedmiot normy. Przed mio tem mmeJszego a rku 
sza no rmy jest oznaczanie zawartości kwasu sia rkowego 
w roztworze kąpie li chromowej BN-86/7469-42/ 02 tab., 
lp . 3. 

2. Zasada oznaczania polega na wyt rącani u jonów 
siarczanowych w postaci siarczanu baru, następnie roz
puszczeniu osadu w roztworze a moniakalnym zawie
rającym nadm ia r mia nowanego roztworu wersenianu 
dwusodowego i odmiareczkowaniu nadmiaru werscnia
nu dwusodowego mianowanym roztworem chlo rk u 
cy nkowego. 

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

4. Odczynniki, roztwory i materiały 

a) Mieszanina reduk ująca jony chromu sześciowar

tości owego zawierająca: 100 mi kwasu sol nego (1, 19), 
150 mi kwasu octowego lodowatego (C H 3COO H ), 
200 mi a lko holu e tylowego (C2H sOH ). 

b) Chlorek ba rowy (BaCh) roztwór IO%(ml m). 
c) Sól dwusodowa kwasu e tylenodwuaminocztero

octowego (wersenian dwusodowy), roztwór mia nowany 
o c(di-Na-E DTA) = 0,05 mol/ l, p rzygotowany wg 
PN-82/C-04950 p. 2.5 b). 

d) Chlo rek cyn kowy, roztwór miano wa ny oc(ZnCh)= 
=O, l O mol/ l, przygotowany p rzez rozpuszczenie 3,269 g 
czystego cynku w 100 mi roztworu kwasu soln ego 
( l+ l ) i dopełn ieniu w kolbie miarowej do objętości l l. 

e) Amoniak (NH J), roztwór 25%(VIV) . 
f) Czerń eri ochromowa T - wskaźn i k wg PN-8 1/ 

C-0650 l , tabl. 5, lp. 9 (0, l g czerni e riochro mowej T 
roze trzeć w moździe rzu porcelanowy m z 10 g NaCI). 

g) Sączek z bibuły do sączeni a Whatmana nr 42 lub 
o równoważn ej twa rdośc i . 

5. Wykonanie oznaczania. 10 mi badanego roztworu 
przenieść pipetą do zlewki pojemności 250 mł. Dodać 

10 mi wody i 45 mi mieszani ny redukującej jony chro
mu sześciowa rtościowego. Po p rzebiegu dość burzli wej 
reakcji ogrzewać próbkę przez około 30 mi n, aby 
w zlewce pozostało 1 l 3 pierwotnej objętości. Do gorą

cego roztworu dodać 15 mi roztworu chlorku barowe
go, rozcieńczyć roztwór gorącą wodą destylowaną , 

przyk ryć szki ełk iem zega rkowym i odstawić w ciepłym 
miejscu na około 12 h. Zawartość zlewki podgrzać do 
około 90"C i przesączyć wytrącony osad na gorąco 

przez gęsty sączek. Zlewkę i osad przemyć ki lkakrotnie 
gorącą wodą w celu usunięcia nadmiaru chlorku baro
wego. Odsączony i p rzemyty osad siarczan u barowego 
wraz z sączk iem przenieść do zlewki, w której przepro
wadzono wytrącanie, dodać 10 m i amoniak u i z biurety 
l O mi roztworu wersen ianu dwusodowego. 
Zl ewkę z roztworem ogrzewać w ciągu ki lkunas tu 

minu t do temperatury 60 -:- 70"C, mieszając do cał

kowitego rozpuszczenia się osadu . Po ochłodzeniu do
dać wskaźnik a czerni eriochromowej T w takiej ilości, 
aby zabarwienie roztwo ru było wyraźnie niebieskie. 
Miareczkować roztworem chlorku cynkowego do poja
wienia się fiołkowego zabarwienia. 

6. Obliczanie wyniku oznaczania. Za wartość kwasu 
sia rkowego (X H 2so

4
), w gramach na lit r, obliczyć wg 

wzoru 

w któ rym: 
c, - s tężenie mianowanego roztworu werscnia

nu dwusodowego, mol/l, 
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objętość dodanego roztworu wersenianu 
dwusodowego, ml, 
stężenie mianowanego roztworu chlorku 
cynkowego, mol/l , 
objętość ro ztworu chlorku cynkowego zu
żyta do miareczkowania, ml, 
liczba gramów kwasu siarkowego odpowia
dająca l mi roztworu wersenianu dwusodo
wego o c(di-Na -EDTA) = l mol/l , 

100 - współczynnik przeliczeniowy równy stosun
kowi l l : 10 mi. 

7. Wynik końcowy oznaczania podać z dokładnością 
do 0,02 g/1. Różnica między oznaczaniami uwzględnia

nymi przy obliczaniu wyniku końcowego - n ie więk

sza niż 2%. 

KONI EC 

INFORMACJE DODATKOWE 

l. lnslylucja opracowująca normę - Centralny Ośrodek Badaw
czo-Rozwojowy Przemysłu Poligraficznego, Warszawa. 

2. Nonny tematycznie związane 
PN-82/C-04950 Analiza chemiczna. Ko mpleksometryczne metody 

oznaczania zawartości kationu głównego składn i ka 

PN-81/C-0650 1 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztwo rów 
wskaźników 

BN-86/7469-42/01 Roztwory galwaniczne do wk lęsłodruku. Metody 
badań. Zakres i postanowienia ogólne normy 

BN-86/7469-42/02 Roztwory galwa niczne d o wklęsłodruku . Metod y 
badań. Progra m badań 
3. Autorzy projektu normy: mgr inż. Barba ra Sta nkiewicz, Krysty

na Miąsko. mgr inż. Jadwiga Muzyczek - Cen tralny Ośrodek Ba
dawczo-Rozwojowy Przemysłu Poligraficznego, Warszawa. 


