UKD 655.222.44.655.224:546.72.062:546.56.062

NORMA

BRANZOWA

BN-86

POLIGRAFIA

Roztwory galwaniczne do wklestodruku
Metody badan
Oznaczanie zawartosci zelaza i miedzi
w kapieli chromowej

7469-42/17

Grupa katalogowa 1699

Electrolytes for gravure cylinders
plating
Testing methods
Determination of iron and copper
content in the chromium bath

lanbBaHHYeCKHE pacTBOPBI
ans rnybokoi mevaTtH
MeToabl HCNbITAHHH
Onpenenienne colepxaHus xeesa
H MeIH B pacTBope
[N OCa¥<JeHHA Xpoma

Elektrolysebader
fiir Tiefdruckverfahren
Priifmethoden
Spurek-Gehaltsbestimmung von Eisen
und Kupfer von Chrombad

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem niniejszego arku-
sza normy s3 dwie metody badania roztworu kapieli
chromowej wg BN-86/7469-42/02 tab., Ip. 3 na $ladowa
zawarto$¢ zelaza i miedzi.

1.2. Rodzaje metod badan

a) Oznaczanie $ladowych zawarto$ci zelaza.

b) Oznaczanie $ladowych zawarto$ci miedzi.

2. BADANIA

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

2.2. Oznaczanie $ladowych zawartos$ci zelaza

2.2.1. Zasada oznaczania polega na oddzieleniu zela-
za w postaci wodorotlenku zelazowego w $rodowisku
amoniakalnym, a nast¢pnie miareczkowaniu jonéw ze-
laza trojwartosciowego roztworem wersenianu dwuso-
dowego wobec kwasu sulfosalicylowego jako wskaz-
nika.

2.2.2. Odczynniki, roztwory i materialy — wg BN-86/
7469-42/14 p. 2.2.2, oraz nadsiarczan amonowy
(NH4):S:05 lub potasowy KS:0s.

2.2.3. Wykonanie oznaczania. Przenie$¢ pipeta 5 ml
badanego roztworu do kolby stozkowej pojemnosci
250 ml, rozcieficzy¢ woda do okoto 100 ml, dodaé 2 ml
stgzonego kwasu siarkowego, 0,2 g nadsiarczanu amo-
nowego lub potasowego i gotowaé roztwor okoto
20 min. Zawarto$¢ kolby ochlodzi¢, doda¢ kilka kropel
nadtlenku wodoru do wyraznej burzliwej reakcji. Do-
da¢ 50 =+ 70 ml wody destylowanej i ponownie ogrze-
waé¢ do wrzenia w celu usuniecia nadmiaru nadtlenku
wodoru. Nast¢pnie matymi porcjami dodawac roztwor
amoniaku do uzyskania wyraZnie alkalicznego odczynu

(mierzone papierkiem wskaZznikowym pH =8 = 9) lub
do powstania niebieskogranatowego zabarwienia kom-
pleksu dwuwarto$ciowej miedzi z amoniakiem i pozo-
stawi¢ w cieptym miejscu na 15 <+ 20 min. Powstaly
osad przefiltrowaé przez saczek. Pozostalos¢ na sgczku
przemy¢ kilkakrotnie woda goraca zawierajagca amo-
niak.

Przesgcz pozostawié do oznaczania §ladowych zawar-
tosci miedzi wg 2.3.

Przemyty na saczku osad wodorotlenku zelazowego
rozpuéci¢ i dalej postgpowac jak przy oznaczaniu zelaza
wg BN-86/7469-42/14 p. 2.2.3.

2.2.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢ zela-
za (Xg,) w gramach na litr obliczy¢ wg wzoru

V - ¢ -0,05585 - 1000
Xpe = 5 (1)

w ktorym:
V' — objetos¢ mianowanego roztworu werse-
nianu dwusodowego zuzyta do miarecz-

kowania probki badanego roztworu, ml,

¢ — stezenie roztworu wersenianu dwusodo-
wego, mol/Il,
0,05585 — liczba gramdw zelaza odpowiadajaca
1 ml roztworu wersenianu dwusodowego
o c¢(di-Na-EDTA) = 1 mol/l,
1000 — wspotczynnik réwny stosunkowi 11: I ml,
5 — objgtos¢ probki, ml.

2.2.5. Wynik koncowy oznaczania nalezy podac z do-
ktadnoscia do 0,002 g/1. Réznica migdzy oznaczeniami
uwzglednianymi przy obliczaniu wyniku kofcowego —
nie wicksza niz 2%.
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2.3. Oznaczanie Sladowych zawartosci miedzi

2.3.1. Zasada oznaczania polega na jednometrycznym
miareczkowaniu wg BN-86/7469-42/11 p. 2.2 jonéw
miedzi obecnych w przesaczu uzyskanym po oddziele-
niu zelaza z probki badanego roztworu wg 2.2.3.

2.3.2. Odczynniki i roztwory — wg BN-86/7469-42/11
p. 2.2.2 oraz kwas siarkowy 30%(m/m).

2.3.3. Wykonanie oznaczania. Przesgcz uzyskany wg
2.2.3 ogrzewa¢ do usunigcia amoniaku, co poznajemy
po zmianie barwy z niebieskiej na zielong. Nast¢pnie
ochtodzi¢ do temperatury pokojowej, rozcienczy¢ woda
do okoto 100 ml, dodaé 5 ml roztworu kwasu siarkowe-
go i 10 ml roztworu jodku potasowego. Dobrze wy-
miesza¢, zamkna¢ korkiem, odstawi¢ na 5 < 10 min
w ciemne miejsce. Miareczkowaé wg BN-86/7469-42/11
p. 2.2.3.

2.3.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawarto$¢ mie-
dzi (X,) w gramach na litr obliczyé wg wzoru

V - c-0,06354 - 1000
Xey = s (2)

w ktéorym:
V' — objetos¢ mianowanego roztworu tiosiar-
czanu sodowego zuzyta do miareczkowa-

nia, ml,
¢ — stezenie roztworu tiosiarczanu sodowe-
go, mol/I,

0,06354 — liczba gramdéw miedzi odpowiadajaca
1 ml roztworu tiosiarczanu o
¢(NazS5:03) = 1 mol/l,

1000 — wspotczynnik rowny stosunkowi 11: 1 ml,

5 — objgtos¢ probki, ml.

2.3.5. Wynik koncowy oznaczania nalezy podaé z do-
ktadnoscia do 0,0002 g/1. Réznica migdzy oznaczaniami
uwzglgdnianymi przy obliczaniu wyniku koficowego —
nie wicksza niz 2%.
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1. Instytucja opracowujgca norme — Centralny Osrodek Badaw-
czo-Rozwojowy Przemystu Poligraficznego, Warszawa.
2. Normy zwigzane
BN-86/7469-42/01 Roztwory galwaniczne do wklestodruku. Metody
badan. Zakres i postanowienia ogdlne normy
BN-86/7469-42/02 Roztwory galwaniczne do wki¢stodruku. Metody
badan. Program badan

BN-86/7469-42/11 Roztwory galwaniczne do wklgstodruku. Metody
badann. Oznaczanie zawarto$ci miedzi w kapieli miedziowej
BN-86/7469-42/14 Roztwory galwaniczne do wkligstodruku. Metody
badan. Oznaczanie zawartosci zelaza w kapieli miedziowej
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