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von Chrombad

1. Przedmiot normy. Przedmiotem niniejszego arku-
sza normy jest oznaczanie zawartosci kwasu siarkowego
w roztworze kapieli chromowej BN-86/7469-42/02 tab.,
lps: 3.

2. Zasada oznaczania polega na wytrgcaniu jonodw
starczanowych w postaci siarczanu baru, nastgpnie roz-
puszczeniu osadu w roztworze amoniakalnym zawie-
rajacym nadmiar mianowanego roztworu wersenianu
dwusodowego 1 odmiareczkowaniu nadmiaru wersenia-
nu dwusodowego mianowanym roztworem chlorku
cynkowego.

3. Pobieranie prébek, czystos¢ odczynnikéw, liczba
rownolegltych oznaczan — wg BN-86/7469-42/01.

4. Odczynniki, roztwory i materiaty

a) Mieszanina redukujgca jony chromu szeSciowar-
toSciowego zawierajaca: 100 m! kwasu solnego (1,19),
150 ml kwasu octowego lodowatego (CH3;COOH),
200 ml alkoholu etylowego (C.HsOH).

b) Chlorek barowy (BaCli) roztwor 10%(m/m).

¢) Sol dwusodowa kwasu etylenodwuaminocztero-
octowego (wersenian dwusodowy), roztwOr mianowany
o c(di-Na-EDTA) = 0,05 mol/l, przygotowany wg
PN-82/C-04950 p. 2.5 b).

d) Chlorek cynkowy, roztwdr mianowany oc(ZnClz)=
=0,10 mol/l, przygotowany przez rozpuszczenie 3,269 g
czystego cynku w 100 ml roztworu kwasu solnego
(I+1) i dopetnieniu w kolbie miarowej do obj¢toscei 1 1.

e) Amoniak (NHj), roztwdr 25%(V/V).

f) Czern eriochromowa T — wskaznik wg PN-81/
C-06501, tabl. 5, Ip. 9 (0,1 g czerni eriochromowej T
rozetrze¢ w mozdzierzu porcelanowym z 10 g NaCl),

g) Saczek z bibuly do saczenia Whatmana nr 42 lub
o rOwnowaznej twardosci.

5. Wykonanie oznaczania. 10 ml badanego roztworu
przenies¢ pipeta do zlewki pojemnosci 250 ml. Dodac
10 ml wody i 45 ml mieszaniny redukujacej jony chro-
mu szesciowartosciowego. Po przebiegu dosc¢ burzliwej
reakcji ogrzewaé probke przez okoto 30 min, aby
w zlewce pozostato !/; pierwotnej objgtosci. Do gorg-
cego roztworu dodaé¢ 15 ml roztworu chlorku barowe-
go, rozcienczy¢ roztwér goraca woda destylowana,
przykryé szkietkiem zegarkowym i odstawi¢ w cieptym
miejscu na okoto 12 h. Zawarto$¢ zlewki podgrzaé¢ do
okoto 90°C 1 przesaczy¢ wytracony osad na gorgco
przez gesty saczek. Zlewke i osad przemy¢ kilkakrotnie
goragca woda w celu usunigcia nadmiaru chlorku baro-
wego. Odsaczony i przemyty osad siarczanu barowego
wraz z saczkiem przenies¢ do zlewki, w kidrej przepro-
wadzono wytrgcanie, dodaé¢ 10 ml amoniaku i z biurety
10 ml roztworu wersenianu dwusodowego.

Zlewke z roztworem ogrzewa¢ w ciagu kilkunastu
minut do temperatury 60 <+ 70°C, mieszajac do cal-
kowitego rozpuszczenia si¢ osadu. Po ochlodzeniu do-
da¢ wskaZnika czerni eriochromowej T w takiej ilosci,
aby zabarwienie roztworu bylo wyraZznie niebieskie.
Miareczkowaé roztworem chlorku cynkowego do poja-
wienia si¢ fiolkowego zabarwienia.

6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawarto$¢ kwasu
siarkowego (X,50,). W gramach na litr, obliczy¢ wg
WZOru

Xp,s0, = (¢1 - Vi—ca - V) - 0,049 - 100
w ktorym:
¢, — steZenie mianowanego roztworu wersenia-

nu dwusodowego, mol/l,
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V1 — objetos¢ dodanego roztworu wersenianu
dwusodowego, ml,

¢2 — stezenie mianowanego roztworu chlorku
cynkowego, mol/Il,

V2 — objetos$é roztworu chlorku cynkowego zu-
zyta do miareczkowania, ml,
0,049 — liczba graméw kwasu siarkowego odpowia-

dajgca 1 ml roztworu wersenianu dwusodo-
wego o c(di-Na-EDTA) = | mol/l,

100 — wspotczynnik przeliczeniowy réwny stosun-
kowi 11 : 10 ml.

7. Wynik konicowy oznaczania podaé z doktadnoscia
do 0,02 g/1. Réznica migdzy oznaczaniami uwzglednia-
nymi przy obliczaniu wyniku koncowego — nie wigk-
sza niz 2%.
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INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Centralny OSrodek Badaw-
czo-Rozwojowy Przemystu Poligraficznego, Warszawa.
2. Normy tematycznie zwijzane
PN-82/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne metody
oznaczania zawarto$ci kationu glownego skladnika
PN-81/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztwordw
wskaZnik ow ’

BN-86/7469-42/01 Roztwory galwaniczne do wklgstodruku. Metody
badan. Zakres 1 postanowienia ogdlne normy
BN-86/7469-42/02 Roztwory galwaniczne do wklgstodruku. Metody
badan. Program badan
3. Autorzy projektu normy: mgr inz. Barbara Stankiewicz, Krysty-
na Migsko, mgr inz. Jadwiga Muzyczek — Centralny O$rodek Ba-
dawczo-Rozwojowy Przemystu Poligraficznego, Warszawa,



