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WYROBY Sprawdziany i metody badan zawartosci metali
JUBILERSKIE szlachetnych w stopach gl
amiast:
. [4 .
Oznaczenie zawartoéci srebra RN-56/MHW-19
e K Grupa katatogowa 1ll 59
1, WsST czanu zelazowo-amonowego (2.3 c). Ciagle mieszajac za-
. 8 a
Ppaadiiol Aepmy Dresdiisem mormy: Jest — wartos< kolb miareczkowad nastawianym roztworem rodan-

zawartoéci srebra w stopach srebra metoda objetosciowa

Volharda oraz metoda wagowa,

2 METODA OBJETOSCIOWA VOL HARDA

ku amonu,

Miareczkowanie jest zakoﬁczone,‘ gdy roztwdr nad osadem
osiagnie jasnordzowe zabarwienie, Gdy na miareczkowanie od-
wazek wzorcowych zuiywa sie wiecej niz po 50 cm3 roztwo-

ru, dodatek krystali‘cznego rodanku amonu () nalezy obli-

czyé wg wzoru

2.1, Zakres stosowania metody, Ozraczeniuprzeszkadza C = B - 50 4V
pallad oraz wigksze ilosci niklu | kobaltu, Z uwagi na mata )
w Kktérym:
dokfadnos$€ wynikéw metody tej nie mozna stosowad  przy )
C - wyraZona ilogé krystalicznego rodankuy amonu, Sy

zawartosci miedzi wiekszej niz 70%. Jezeli nikiel i kobalt
nie wystepuje jednoczesdnie w analizowanym stopie, to za-
wartoéé kobaltu nie moze przekraczaé 0,5%, a zawartoéé
nikiu 2, 5%: jezeli obydwa metale wystgpuja razem, to za-

warto$¢ kobaltu nie moze byé wieksza od 1%, a zawartosé

nikiu od 5%,

2.2 Zasada oznaczania, Stracanie srebra rodankiem

amonu w obecnos$ci siarczanu zelazowo-amonowego jako

wskazZnika,

ktdra nalezy doda¢ do nastawianego roztworu,
B - liczba rodanku amonu zuzyta na miareczkowanie na-
. 3 ;
wazek wzorcowych, cm”: érednia z trzech miareczko-

-

wan,

V - wyrazona objetoéé nastawianego roztworu rodanku

amonu, [,

Do nastawianego roztworu nalezy dodaé C, g, krystalicz-
nego rodanku amonu i cato$¢ mieszaé, az do catkowitego
rozpuszczenia sie krysztatdw, Po rozpuszczeniu mieszaé w
dalszym ciagu, celem wyréwnania steZenia rodanku w roz-

tworze,

2, 3 _0Odczynniki i roztwory

a) Roztwér kwasu azotowego ch, ez, [1:1),

b) Roztwér rodanku amonu, ktdrego 1 cm3 réwnowazny
jest 5 mg srebra: do butli o pojemnosci n-litréw ‘ wprowa-
dzié N x 3 8 g krastalicznego rodanku amonu cz, d, a,, od-
wazonego na wadze technicznej, Krysztaty w butli  zalaé
woda destylowana w ilosci n/2 dm‘a i mieszad jej zawartosdé

az do catkowitego rozpuszczenia sig krysztatéw, a nastep-

Uzupeiniony dodatkiem krystalicznego rodanku roztwér mo-
ze mie¢ juz zadane stezenie, co wykaze miareczkowanie na—
stepnych trzech nawaZek wzorcowych, Jezeli w wyniku mia-
reczkowania okaze sig, Ze steZenie rodanku jest w dalszym
ciggu niZsze od zadanego wyniku,' nalezy ponowhie obliczyé
dodatek rodanku amonu wg wyzej podanego wzoru, Jezeli

’

stezenie jest wigksze, obliczyé kontrolny dodatek wody (A)

nie doda¢ wody destylowanej do znajdujacej sie na podziaf- G SRR 50 -B

ce kreski n, Cabéé doktadnie wymieszad, Przygotowac'; trzy A= T‘B—l -V

wzorcowe nawazki czystego srebra dokladnfe po 0,250 g w ktoryms: [

kazda, przenieél je do 250 crn3 kolb storkowych, wprowa- A ~ kontrolny dodatek wody destylowane], cm3,

dzi¢ do kazde] z nich po 10 crn3 kwasu azotowego (2, 3a) Bl - liczba _r*odank\u. ;amonu zuzytego na miareczkowanie
i ogrzewag€ na tazni piaskow.ej pod wyciagiem do chwili, gdy prébek wzorcowych, cma, miareczkowanych po uzu-
rozpusci sie srebro i przestana wydzielal sig brunatne dy- petnieniu nastawianego roztworu krystaiiczn}i{m ro-
my. Kolby zdjaé z taZni i ustawi¢ na plytce azbestowe] pod dankiem amonu: érednia z trzech miareczkowan,
wyciagiem, a po ochtodzeniu wtaé do katdej z nich po Vi - objetos$é roztworu rodanku amonu, cm3, ktéry nafezy
30 cm3 zimnej wody destylowane] i po 3 cmsroztwor“u siar- A uzupetnié A wody desty|owénej, cm3,
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Do nastawionego roztworu dodaé obticzona ilo$¢ wody (A4},
3. . . ; ' .
cm | po wymieszaniu zmiareczkowaé roztwory nastepnych
trzech prébek wzorcowych, Wspétczynnik {b) nalezy obli-

czyé wg wzoru

50 -B
B i
) 2(82 -B))
w ktérym:
Hz‘ liczba nastawianego roztworu zuzytega na miarecz—

kowanie, crr.3, po dodaniu (A) wody do roztworu na-
stawianego, cm; Srednia z trzech‘m:’aregzkowaﬁ.
Ostatecznie dodatek wody (Al) nalezy obliczydé Wg wzoru
i s 50—82 .‘ b
! B, 2
w ktérym:
At - dodatek wody destylowane], cm3
V.

. . ; 3
5 - objetosC nastawianego roztworu, cm

k4

ktéry nalezy
3

’
uzupetni¢ woda destytowana w ilosci Afv cm

Po uzupetnieniu nastawionego roztworu obliczong floscia
wody sprawdzi¢ miano rodanku amoru przez zmiareczkowa-
nie dalszych trzech nawazek wzorcowych,

c) Roztwdr siarczanu zelazowo-amorowego ch, cz, do
800 cm3 wody destylowane] w 2 dm3 slewce |eb kolbie sto2 -~
kowej wprowadzi< 70 g krystalicznego siarczanu zelazowo-
-amonhowego i ogrzewad na tazni piaskowe] lub siatce azbe-
stowej az dorozpuszczenia sie krysztatkéw, Po ochtodzeniu
dodaé 60cm kwasu azotowego o gestosci 1,4, Roztwdér prze-
filtrowal przez saczek z bibu*y, przesacz nalezy przeniesé
do kolby pomiarowej o pOjemﬂOS/}:Cf 1 dm3 i rozciehczyd woda
destylowana do kreski, Zawartos¢ kolby nalezy przemie-
szac,

d)} Wzorcowy roztwdér miedzi, kiéry w 1 em” zawiera 5
mg miedzi: 5 g ch, cz, miedzi rozpuécié w 50 cm3 kwasu
rozciefczyé w

azotowego ch, ¢z, 1:1 i otrzymany azotan

kolbie do 1 dm3

2,4, Wykonanie oznaczenia, Nawazke 0,250 g z badane]
prébki nalezy rozpuécié w kwasie azotowym, jak w 2. 3,
zadal roztworem siarczanu zelazowo-amonowego, jak w
2.3 i ciggle mieszajac miareczkowaé zmianowanym roztworem

rodanku amonu. Miareczkowanie jest zakoficzone wtedy, gdy

roztwér nad osadem przybierze jasnordézowe zabarwienie,

2,5, Miareczkowanie kontrolne, W przypadku wyl-for\ywa-
nia cznaczen srebra w stopach o prébach nizszych od 0, 900
nalezy przeprowadzaé¢ miareczkowanie koﬁtrolne.

Miareczkowanie kontrolne jest to miareczkowanie roztwo-
ru o znanym sktadzie celem ustalenia koloru odniesienia dla
biezaco wykonywanych miareczkowan,

~Roszér‘ o znanym sktadzie przygotowaé, jak nastgpuje‘:

Odwazyé czesé srebra (K) w iloéci obliczonej wg wzoru

K =250 - 1"A(;
w Ktorym:
K - nawaika czystego srebra, mg,

PAQ - préba srebra w analizowanym stopie (np, 0, 800),

Nawazke nalezy rozpusci€ w kwasie azotowym wg 2. 3
i dodaé wzorcowego roztworu (Re,?) w ilodci obliczonej wg

wzorud

R(‘u = 50 'PC‘u
w ktérym:
RC“ ~ liczba wzorcowego roztworu miedzi, cma, (2,3 d)
Pr, - préba miedzi w badanym stopie (np. 0,200).

Nastepnie nalezy dodaé wody destylowanej w ilo$ci wyli-
czonej z wzoru
H = -

2,C =30 RCU

w ktérym:

HZO - dodatek wody destylowanej, (‘:m3

2.6, Obliczenie wynikéw, Zawartoéé srebra (Ag) nalezy

obliczyé wg wzoru

v NH4CN5 « 20

Ag =
. 1000
w ktérym:
Ag - zawarto$¢ srebra w badanym stopie,
LN CNS liczba mianowanego roztworurodanku amonu,

4
cm-y érednia z 2,wzglednie 3;miareczkowafr,

2.7, Wynik, Wynik naiezy podawaé 2z doktadnoscia do

trzeciego miejsca po przecinku,

2,8, Dokladnosé oznaczenia, Jesli wyniki réwnolegle wy-

wykonanych oznaczel sa wyliczane oddzielnie, nie moga
réznié sie wigcej niz:

0,001 dla srebra o prébach od 1000/1000 + 0,900

0,002 dia srebra o prébach od 0,900 + 0,700 »

0,003 dla srebra o prébach od 0,700 + 0, 500

0,004 dla srebra o prébach od 0,500 + 0, 300,

Poniewaz 0, 05 cm3 mianowanego roztworu rodanku amonu
odpowiada 0,001, jest to wynik dla réwnolegle wykonanych
oznaczeh, 1 nalezy obliczyé tylko raz w oparciu o érednig
zuzytego na miareczkowanie mianowarego roztworu rodanku
amonu,

Zuzyte na miareczkowanie rdwnolegle analizowanych na-
wazek Tlosci mianowanega roztworu rodanku amonu, z kté-
rych nalezy wyliczaé érednig - VNH cNs W8 2.6, nie po-
winno réznié¢ sie wiecej niz: “

3

0,05 cm” dia srebra o prébach od 1000/1000 < 0,900

0,01 cm dla srebra o prébach od 0,900 + 0,700

0,15 cm™ dla srebra o prébach od 0,700 + 0, 500

W W W

0,2 cm  dla srebra o prébach od 0, 500 + 0, 300.

2,9, Liczba réwnolegtych oznaczen, W przypadku , 9dy
analizowana prdbka jest jedyna prébka ze sztaby lub wsadu

{prébka czerpana) nalezy wykonaé oznaczenie z trzech na-

wazek, Natomiast jezeli ze sztaby pobrano dwie prébki tj, z

géry i z dotu, nalezy wykonaé po dwa oznaczenia dla géry
i po dwa oznaczenia dla dotu,

Dopuszcza sie wykonywanie dwédch oznaczeh tylko wtedy,'
gdy ze sztaby, na ktérej wybita jest zawarto$¢ srebra, po-

branc tylko jedna éredniag prébke z kilku miejsc sztaby.
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Wynik analizy oparty na dwéch oznaczeniach w odniesie-
niu do jedne] sztaby jest wynikiem pomocniczym I nie moze

stanowi< podstawy do jakiegokolwiek roziiczenia,

3, METODA W AGOWA

3.1, Zakres stosowania metody. W przypadku gdy badany
stop nie zawiera cyny, bizmutu, antymonu ipalladu, nalezy
wykonacé oznaczenie wg 3. 4,

Jezeli stop zawiera cyne, bizmut i antyrion, nalezy po-
stepowal wg 3, 5.

W przypadku gdy stop zawiera pallad, naleiy postepowad
wg 3, 6,

W przypadku gdy stop zawiera ofdéw, nalezy postepowad
wg 3.7,
srebra

3.2. Zasada oznaczania, Siracanie roztworem

kwasu solnego,

3,3, Odczynniki i roztwory

a) Roztwory kwasu azotowego ch,cz, 1:1 i 1:99,
b) Roztwér kwasu solnego ch, ¢z, Tv 10,

c) Amoniak, Roztwér wodny cz,d, a,

d) 1-procentowy roztwdr azotanu srebra cz, d, a,

e) Roztwér oranzu metylowego, g/dm

3 4 Oznaczanie zawartosci srebra w stopie niezawiera—

jacym cyny, bizmutu, antymonu i palladu. Nawazke w

iloéci okoto 0,500 g odwazona doktadnie na wadze

. . Lo 3
analitycznej rozpusci¢ w 10 cm kwasu azotowego roz-

cieAczonego w stosunku 1: 1, Rozpuszczanie przeprowa-
dzaé w 300 cm3 zlewce przykrytej szkietkiem zegarkowym,
Zawarto$é zlewki ogrzewad na tazni piaskowej pod wycig-
giem. Po rozpuszczeniu srebra roztwér ogrzewaé w dal-
szym ciagu, aZ do zaprzestania wydzielania sie brunatnych
dyméw, Nastepnie, dodac 50 cma-wody destylowanej 1 og-
rzaé - prawie do wrzenia, Do gorgéego roztworu dodawad

kwasu solnego wg 3. 3 b}, mieszajac zawarto3é zlewki ba-

gietka szklang. Dodawanie kwasu solnego nalezy przerwad
natychmiast po stwierdzeniu zupetnosci stracania, Jezeli

osad srebra jest zupeinie bialty, nalezy odsgczyé go przez

doprowadzony do statej masy szklany tygiel z dnem poro-
watym G3, Osad przemywac goracym roztworem kwasu azo-
towego 1:99  aZ do zaniku reakcji na chlor. Obecno$¢ chlo-
ru w przesaczu sprawdzaé roztworem azotanu srebra wg
3.3 d), Osad przemywaé na lejku goraca woda destylowana
do zaniku reakcji na kwas, Obecnoéé kwasu w wodzie piucz
nej sprawdzaé roztworem amonu metylowego wg 3.3 ), Ty-
giel z osadem suszyé w temperaturze 130° € do state] ma-

sy. Mase osadu z chlorku srebra nalezy obliczy¢ jako réz-

nice masy tygla z osadem i bez osadu,

3 5 Oznaczenie zawartosci srebra w_stopie zawieraja-—

cym: cyne., bizmut i antymon. Podczas rozpuszczania w

kwasie azotowym stopu zawierajacego cyne, bizmut i anty-
monh powstaja biate osady-produkty utienienia i hydrotizy.
Po rozcieficzeniu zawartosci zlewki 50 cma wody destylo-
wanej - wg 3. 4,

Powstate osady nalezy odsaczy< przez saczek 2 bibuly
i doktadnie przemy¢ goracym roztworem kwasu azotowego
(1:99), Przesacz poigczyé z ptucznym roztqurem kwasu

azotowege i stracad srebro wg 3, 4,

3.6, Oznaczenie srebra v siopach zawierajacych pallad,

Obecnoéd pailadu w analizowanej prébce stopu powoduje za-
barwienie osadu chlorku zirebra na 26tto, Osad taki nalezy
oddzielidé pr‘!ez przesaczenie zawartoéci zlewki przez sa-
czek z bibuty, Osad na saczku przemy< roztworem l‘<wasu
azotowedgo (1:9§) , zmyc do xolby i lekko-ogrzewajac kolbe
rozpuscié¢ w 10 cm3 ch, cz. stezonego roztworu amoniaku,

Po rozpuszczeniu sig osadu zawartosé kolby ochtodzié

I rozcieficzyE woda destylowana do 150 cm3 i ostroznie do-
dawaé kwasu azotowego { 1:1) , az do zupeinego wytracenia
sie srebra w postaci chlorku sr;abra, JeZeli osad chlorku
srebra byt jeszcze zabarwiony na 26lic, naleiy powtdrzydé

jeszcze raz rozpuszczanie w amoniaku i stracanie,

3. 7. Oznaczanie srebra w stopach zawierajacych _otdw,

W obecnoéci oiowiu straci€ chlorek srebra, rozpuécié go

w amoniaku wg 3. 3, c) i straci€ po raz drugi wg 3, 6,

3.8, Obliczenie wynikéw. Zawarto$é srebra (dg) nalezy

obliczyé wg wzoru

b - 0,7526

Ag =
w Kktdrym:
Ag - zawartoé¢ srebra w analizowane] probee,
a - nawazka analizowanego stopu srebra, g,

b - masa osadu chiorku srebra, g,

3,9, Doktadnoéé ozriagzenia, Dopuszczalna réznica mie-

dzy dwoma wynikami réwnolegtych oznaczen nie powinna

przekracza 0,002,

3,10, Wynik., Za wynik nalezy przyja¢ $Srednia arytme-
tyczna z 2 lub z 3 oznaczeh, Wynik podaé z doktadnoécigdo
trzeciego miejsca po przecinku, Przy wartosci czwartego
miejsca do 0, 0005 nale2y zaokragla¢ w dét aibo przy war-

toéci czwartego miejsca od 0, 0006 nalezy zaokragla¢ w gé-
re,

3 11, Liczba réwnolegtych oznaczeh - wag 2,9,
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