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l. l. Przedmiot normy . Przedmi otem normy są warunki 1. 3 . Okreś l enia - wg BN-n /7401-09. 

ucz ulan,a oraz przechowywania uczulonego papieru p'g-

mentowego. 2. UCZULAN IE 

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Norma obo­

wiązuje w zakresie uczulania i pr zechowywania w zakŁadach 

2.1. Roztwór uczulają cy. Wymagania dotyczące 

two ru uczulającego podano w tab. ' 1. 

roz -

Tabela l 

Wyszczególnienie 
Jednostka 

Wymagania Badania miary 

l 2 3 4 

Składniki roztworu - - dwuchromian potasowy 
';'g. BN-74/ 6l91-l24 

wg załącznika p. 1.1 ; 
- woda destylowana 2.61ub3 

Zawartość dwuchromianu pota -
sowego 30 ±2 

Zawartość chromu trójwartościo-
1,5 1) 

wg załącznika p. 1.2 
wego w przeliczeniu na dwuchro-

3 lub 2.7 
mian potasowy ( zredukowany), g / dm 
nie więcej niż 

Zawartość substanc ji organicz -
121) wg załącznika p . 1.3 nyc h w przeliczeniu na glicery -

lub 2.8 
nę, nie więce j niż 

Odczyn roztworu pH 5,3 do 5,5 pehametrem 

Warunki przechowywania - w szafie chłodniczej w tem-
roztworu .... peraturze 6°C 

- w szczelnie zamykanych na-
wizualnie 

czyniach z ciemnego szkła 

- po przefiltrowaniu 

1) Liczbowe zawartościchromu trójwartościowego oraz związków organicznych podano jako wartości · orientacyjne; 
zaleca się uściślenie tych wartości w zależności od rodzaju stosowanego papieru pigmentowego i przyjętych warunków 
produkcyjnych. 

Zgłoszona przez Ośrodek Badawczo·Rozwojowy Przemysłu Poligraficznego 
Ustanowiona przez Dyrektora Ośrodka Badawczo-Rozwojowego Przemysłu Poligraf'icz:nego dnia 17 listopada 1983 r. 

jako norma obowiązująca od dnia 1 lipca t 984 r. 
(Dz. Norm. i Miar nr 3/1984 poz. 6 ) 

, 

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE "ALFA" 198 • . Druk. Wyd. Norm. W·wo. Ark. wyd. 1,20 Noki . 1000 i- 55 Zam. 59"' 64 Cena :d 24,00 
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2.2 . Warunki uczul ania papieru pigment owego podano w tab. 2. 

Tabela 2 

Wyszczególnienie 
Jednostka 

Wymagania 
miary 

I 
OJ 
N 
u wnętrze -
N 
11) 

~ (!) .... .... >:: 
El ,. 
o ot! 
p.~ 

temperatura Oc 
~ N 

u .... ;j 
.><: 

wilgotność względna powietrza " § ;j / 0 .... ,. >:: 
lO 

Ix ;=: oświetlenie 

roztwór uczulający -

;j temperatura roz t woru uczulającego Oc 
11) 

OJ 
u 
o lO dopuszczal ny czas uczulania ,. .... 
P<>:: s 
.... ot! 
.><:~ t olerancja czasu uczulania >:: ;j 
;j N 
,. U 
ot! ;j 

grubość warstwy roztworu uc zulaJące -;=: 
go w kuwecie , nie mniej niż 

cm 

2.3. Warunki suszenia podano w tab . 3 . 

Tabel a 3 

Wyszczególnienie Jednostka miary 

S posób suszenia -

Temperatura Oc 
. 

Wilgotność względna powiet rza % 

Czas suszenia h 

2.4 . Wartmki klimatyzowa nia i przechowywania podano w tab.4. 

Wyszczególnienie 

przed przechowywaniem 
w t empe r aturz'e 
18 T 22°C 

przed przechowywaniem 
w temper aturze 
5 T 7°C 

przed przechowywani em 
w temperaturze 
- 18 ;. -200 C 

Jednostka 
miary 

h 

Tabela 4 

pod łoga i śc iany z materiału latwo zmywal 
nego, nle powodującego pow stawania ku-
rzu lub innych zanieczyszczeń mec ha-
nicznych 

20 ± 2 

55 ;. 65 

nieaktynic zne o natężeniu poniżej 50 

wg 2.1 

13 ±1 

150 + 210 

±15 

5 

Wymagania 

nawi asem powietrza I filcami suszącymi 

20 7 24 

58 ;. 68 I -

1,75 .. 2, 5 

Wymagania 

nie występuje 

5 

24 
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cd. tab.4 

Wyszczególnienie 
Jednostka 

Wymagania 
miary 

temperatura Oc 18 ~22 5 ;. 7 -18 -20 

czas przechowywania 

- me mniej niż h 8 24 

- nie więcej niż - 24 h 7 dni lub l rok 
wg 

Q) instrukcji .... 
.: producenta 
lO . 

~ 
_. 

~ rodzaj opakowania - bez opakowania, pojeI!lDiki o pojemniki o szczel-
] > między dwoma szczelnym zam- nym zamknięciu, 
u płytami szklany. knię~iu, zabez - zabezpieczające Q) 

N 
J.< mi pieczające przed przpc1 intensywną 

p.. 
wymianą wilgoci wyrll .. "ną wilgoci 
(np. tekturowe (np. melalowe, z 
lub metalowe) tworzywa sztuczne 

go) -
Klimatyzowanie końcowe w temperaturze .. nie występuje do wyrównania z temperaturą otocze-

otoczenia nia bez otwIerania pojemni.ków 

.. -

KONIEC 

Informacje dodatkowe 

ZAŁĄCZ NIK 

METODY BADANIA ROZTWORU UCZULAJĄCEGO 

1. METODA A 

1.1. Oznaczanie zawartoś cI dwuchromianu potasowego 

w roztworze 

1.1.1. Zasada oznaczania polega na zredukowaniu chIO­

mu sześciowartościowego (Cr+6 ) nadmiarem soli Mohra w 

środowisku sŁabo kwaśnym i odmiareczkowaniu nadmiaru so­

li Mohra mianowanym roztworem nadmanganianu potasowego. 

1.1. 2. Odczynniki i roztwory oraz sprzęt laboratoryj-. 

a) Kwas siarkowy wg BN-64/6191 - 1O, S-procentowy 

roztwór wodny, 

b) Siarczan żelazawo-amonowy (sól Mohra) wg BN-731 

6191-109, roztwór o stężeniu 0,1 mola / dm
3 

w 5-procento .. 

wym kwasie siarkowym. 

c) Nadmanganian potasowy wg BN-69/6191-89, roztwór 

wodny o stężeniu 0,1 mOla/dm
3

. 

d) Woda destylowana. 

e) Szklany sprzęt laboratoryjny. 

1 . 1.3. Wykonanie oznaczania. 10 cm
3 

badanego roztwo­

ru uczulającego przenieść do kolby pomiarowej pojemności 

250 cm3 , uz upeŁnić wodą destylowaną do kreski i wymie-

szać. 

10 cm3 rozcieńczonego roztworu przenieść do kolby 

stożkowej pojemnoś c , 250 cm3 , dodać 10 cm
3 

wody destylo-

wanej, 5 cm 3 S-procentowego roztworu kwasu siarkowego 

oraz 10 cm 3 rOZTWOrU soli Mohra wg 1. 1. 2 b ) . Nadmiar s o 

li Mohra natychmIast po dodaniu odmiareczkować roztworem 

nadmanganianu potasowego wg 1.1. 2c) do uzyskanta 

.zanikającego za barwienia bladoróżowego. 

nl€ -

Równocześnie wykonać ś'lepą próbę - miareczkować roz-

twór soli Mohr6. roztworem nadmanganianu potasowego. 

1.1.4. Obliczanie wyniku. Zawartość dwuchromianu po­

tasowego (X ) w g/dm
3 obliczyć wg wzoru 

(V 1 - V 2)' M' 0,24516. 250· 100 
X= 

10 • 10 

w którym: 

(Z -1 ) 

V l - objętość roztworu nadmanganianu pota sowego 
", 

zużyta do miareczkowania ślepej próby, cm' , 

V 2 - obję .0ŚĆ roztworu nadmanganianu potasowego 

zużyta do miareczkowania hnrlanego roztworu, 

3 
cm , 

M - dokładne miano roztworu nad~langanianu pota-

sowego, 

0,24516- liczba gramów dwuchromianu pota s ,)wego odp<"­

wiadająca ściś le l cm3 roztworu nadmangan,a­

nu potasowego o s t ężen.iu l mOI / dm
3

. 
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L 1.5. Wynik końcowy. Za wynik końcowy należy -przy­

jąć średnią arytmetyczną co najmniej dwóch oznaczań róż­

niących się między sobą nie więcej niż o 1%. 

1.2. Oznaczanie chromu trójwartościowego 

1.2.1. Zasada oznaczania polega na utlenianiu chromu 

trójwartościowego do sześciowartościowego nadsiarczanem _ 

amonu, a następnie oznaczaniu sumarycznej zawartości chn:>­

mu sześciowartościowego jak w l. l. l. Zawartość chromu 

trójwartościowego stanowi różnicę między sumaryczną za ­

wartością chromu oznaczoną wg 1.2, a zawartością chro­

mu oznaczoną wg 1.1. 

1.2.2. Odczynniki i roztwory oraz sprzet labomtoryj-

a) Kwas siarkowy wg BN-64/6l9l-1O, stężony o gęsto&-
3 

ci 1,84 g/cm. 

b) Azotan srebra wg BN-7l/6l9l-l00, roztwór wodny 

1- procentowy. 

c) Nadsiarczan amonu wg BN-69 /6 l 9l -l4, roztwór wod-

ny lO-procentowy przygotowany bezpośrednio przed uży-

ciem. 

d) Siarczan żelazawo-amonowy ( sól Mohra) wg 1.1.2b). 

e) Woda destylowana. 

f) Nadmanganian potasowy w g 1. 1. 2 c) . 

g) Szklany sprzęt laboratoryjny. 

1.2. 3. Wykonanie oznacz-ania. 100 cm
3 

roztworu roz-

cieńczonego jak w l. 1.3 przenieść ilościowo do kolby stoż-. 

kowej pojemności 500 cm3 , dodać 200 cm3 wody destylowa­

nej, 15 cm3 kwasu siarkowego o gęstości 1, 84 g/cm3 i 0-

grzewać do wrzenia. Do wrzącego roztworu dodać 10 cm 
3 

roztworu azotanu srebra i 20 cm 
3 

roztworu nadsiarczanu 

amonu wg 1.2.2c). 

Jeżeli w ciągu 5 min próbka nie zabarwi się na 

należy dodać jeszcze 10 cm 
3 

nadsiarczanu amonu . Po 

żółto 

za-

barwieniu roztwór gotować jeszcze do chwili, aż na po-

wierzchni pojawią się duże pęcherze powietrza (bąble) 

świadczące o całkowitym rozłożeniu się nadmiaru nadsiar-

czanu amonu. 

Roztwór schłodzić, przenieść ilościowo do kolby po-

miarowej pojemności 50Q cm 3 , uzupełnić wodą destylowaną 
do kreski, wymieszać. Pobrać 50 cm 3 z kolby pomiarowe), 

przenieść do kolby stożkowej pojemności 250 cm 3 , dodać 
10 cm

3 
roz tworu soli Mohra i odmiareczkować jej nadmiar 

mianowanym roztworem nadmanganianu potasowego do u-

zyskania nie zamkającego bladoróżowego zabarwienia prób­

ki. 

1.2.4. Obliczanie wyniku . Zawartość chromu trójwar­

tościowego w przeliczeniu na dwuchromian potasowy ( X j ) 

3 
ob liczyć w g/dm wg wzoru 

X 1 = ( Z -2 ) 
• 1000 • 250 

10 • 10 

w -którym: 

VI objętość roztworu nadmanganianu potasowego 

zużyta do miareczkowania próbki przy ozna-
3 

czaniu chromu trójwartościowego, cm , 

V 2 - objętość roztworu nadmanganianu potasowe­

go zużyta do miareczkowania próbki przy 

oznaczaniu dwuc hromianu potasowego 
3 

1.1.4, cm , 

wg 

M - dokładne miano roztworu nadmanganianu po-

tasowego, 

0,24516 - lic zba gramów dwuchromianu potasowego od­

powiadająca ściśle l cm 
3 

roztworu nadman-

. . . 1 / 3 ganlanu potasowego o stęzen1U mol dm . 

1.2.5. Wynik koń~owy._ Z a wynik końcowy nale ży przy­

jąć średnią arytmetyczną co najmniej dwóch oznaczań, róż­

niących się między sobą nie więcej niż 2%. 

1.3. Oznaczanie ogólnej zawartości substancji orga-

nicznych 

1. 3. l. Zasada oznaczania polega na utlenieni u substan­

cji organicznych mieszaniną kwasu siarkowego i dwuchro­

mianu potasowego na wrzącej ła źni wodnej, a następnie na 

odmiareczkowaniu nadmiaru chromu sześciowartościowego, 

który nie przereagowaŁ z substancjami organicznymi. 

1 .3.2 . Odczynniki i roz twory oraz sprzę t laboratoryj -

a ). Kwas siarkowy wg L2.2a ) . 

b ) Dwuchromian potasowy wg BN-74/6 l9l-124 roztwór 

wodny o stężeniu 0,1 mOla / dm
3

. 

c ) Siarczan żelazawo-amonowy (sól Mohra ) wg 1.1.2b) . 

d) Nadmanganian potasowy wg 1.1. 2c). 

e) Szklany sprzę t laboratoryjny. 

3 1. 3.3. Wykonanie oznaczania. Do 10 cm roztworu ba-

danego rozcieńczonego jak w l. 1. 3, przeniesionego do 

kolby stożkowej pojemności 250 cm 3 dodać 10 cm 
3 stę ż one-

go kwasu siarkowego i stopniowo wkraplać z biurety do-

kladnie odmierzaną obj ętość mianowanego roz tworu dwu-

chromianu potasowego, dodając go w niewielkim nadmiarze. 

Jeżeli objętość dodawanego roztworu dwuchromianu po­

tasowego jest znaczna, należy zwiększyć również objętość 

kwasu SIarkowego tak, aby ogólne stężenie kwasu wynosi ­

ło około 50%. Kolbę przykryć malą z l ewką lub szkiełkiem ze-­

garkowym i .ogrzewać na wrzącej laźni wodne j okolo 1,5 h. 

Następnie zawartość kolby schlodzić, rozcie l1c zyć wodą 

destylowaną, dodać 10 i 20 cm
3 

soli Mohra i miareczko-

wać jej nadmiar mianowanym roztworem nadmanganianu po-

tasowego do u zys kania nie zani kają-::ego bladoró żowego 

zabarwlenia . 

1.3.4. Obliczanie wyniku. Ponieważ w danym przypad­

ku o znacza się różne zawartości substancji o różnych cię­

żarach cząsteczkowych, to wyi icmnie może być tylko względ-
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ne. Zawartość substancji organicznych ( X 2)' w przelicz e" 

niu na masę cząsteczkową gliceryny w 1 dm 
3 

badanego roz­

tworu obliczyć w g/dm 3 wg w zoru 

G - ( V 1 - V 2)' M • 0,24516 . 0,1342' 1000 • 250 
X2=----~--~------------------------10 • 10 

( Z -3 ) 

w którym: 

G - ogólna masa dwuchromianu potasowego, 

znajdująca się w próbce badanej i dodana w 

nadmiarze do utleniania, g, 

V l - objętość roztworu nadmanganianu potasowe-

go zużyta do miareczkowania ślepej próby 

roztworu soli Mohra, cm3 , 

V 2 - objętość roztworu nadmanganianu potasowe-

go zużyta do zmiareczkowania badanej prób-

k ' 3 
1, cm , 

M - dokładne miano roztworu nadmanganianu po­

tasowego użytego do miareczkowania, . 

0,24516 - liczba gramów dwuchromianu potasowego od­

powiadająca 'ściśle 1 cm 
3 

roztworu nadman­

ganianu potasowego o stężeniu l mola / dm 
3

, 

0,1342 - współczynnik przeliczenia na substancje 

organiczne (liczl?a gramów gliceryny odpo­

wiadająca l g dwuchromianu potasowego ) . 

1. 3 . 5. Wynik końcowy. Za wynik końcowy należy przy­

jąć średnią arytmetyczną co najmniej dwóch oznaczań róż­

niących się między sobą nie więcej niż 05%. 

2. METODA B (AMPEROMETRYCZNA) 

2. l. Zasada oznaczania polega na pomiarze prądu dy­

fuzyjnego jako funkcji współdzialania substancji miareczko­

wanej ( badanej ) z reagentem roboczym. 

Miareczkowanie amperometryczne można rozpatrywać 

jako metodę analizy objętościowej, w której końcowy punkt 

miareczkowania ustala się wg natężenia prądu przechodzą­

cego przez element elektrolityczny lub jako odmianę meto­

dy ilościowej analizy polarograficZ1i.ej, która oparta jest 

na prostej zależności między prądem dyfuzyjnym a stęże ­

niem badanej subs~ancji. 

2.2. Urządzenie do miareczkowania amperometryczne­

~ Do miareczkowania amperometrycznego należy stosować 

polarograf dowolnego typu (wizualny, automatyczny z foto-

zapisem lub elektroniczny) albo prosty zestaw 

ryjny wg schematu przedstawionego na rysunku. 

laborato -

Jako elektrodę wskaźnikową należy stosować elektrodę 

platynową, cylindryczną, obrotową. 

Konstrukcja uchwytów elektrod i doprowadzenia prądu - ' 

dowolna. 

Zaleca się następujący wariant. 

1 3 

+ Do SJ~nika elek/riJClnego .. 
6 

I BN 83/7432 01 Z I 

Schemat zestawu amperometryc znego 

1 - źródło prądu stalego ; 2 - nastawnik oporowy; 3 -wolto­
mierz; 4 - galwanometr; 5 - uzwojenie boc znikowe galwa­
nometru; 6 - elektroda platynowa, obrotowa; 7 - biureta; 
8 - klucz elektrolityczny agar-agarowy; 9 - pólelement ka-

lomelowy'; 10 - nac zynie z próbką 

Drut platynowy o średnicy 1,0+ 1,5 mm i dlugości 10 

12 mm wlutować do nagwintowanej mosiężnej oprawki , 

wkręcić oprawkę na mosiężny pręt obrotowy, który do-

prowadza prąd do elektrody. W odleglości 3 + 4 mm od koń­

ca drutu platynowego przylutować szklaną rurkę lub kora­

lik z małymi, symetrycznie rozmieszczonymi Łopatkami, po­

zwalającymi utrzymać stalą roboczą powierzchnię e lektro­

dy. Podłączyć elektrodę do obwodu poprze z szczotkę mie -

dzianą dociskaną urządzeniem sprężynującym do pręta 0-

brotowego, lub poprzez kieszeń rtęciową. Jako e lektrodę 

wspomagającą stosować odnośny pólelement kalomelowy. Po­

lączyć elektrodę wskaźr:,ikową z odnośną elektrodą kalome ­

lową za pomocą mostka agar-agarowego. 

2.3. Odczynniki i roztwory oraz sprz ę t laboratoryjny 

a) Kwas siarkowy wg 1.2.2a ) . 

b) Kwas siarkowy , roztwór o stężeniu 0,1 mQla / dm3 . 

c) Siarczan żelazawo -amonowy ( sól Mohra ) wg BN -73 / 

6191 - 109, roztwór wodny o stężeniu 0,01 rilola / dm3 . 

d) Azotan srebra wg BN-71 / 6191- 100, krystaliczny. 

e) Nadsiarczan amonu wg BN-69/6191-14, roztwór wod­

ny 20 -procentowy, 

f) Roztwór wodny zawierający w l dm 
3 

75 g dwuchro­

mianu potasowego wg BN-74 / 6191 -124 i 150 cm3 stężonego 
kwasu siarkowego o .gęstości 1,84 g l cm 

3
. 

g) Szklany sprzęt laboratoryjny. 

2.4. Przygotowanie próbki do badań. Roztwór uczula­

jący, przeznaczony do badań, odfiltrować od zawiesin , na­

stępnie pobrać 25 cm 3 , przenieść do kolby pomiarowej po­

jemności 250 cm 3 , uzupełnić wodą do kreski i wymieszać . 
Roztwór rozcieńczony służy jako wyjściowy do wszyst­

kich oznaczań amperometrycznych. 
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3 
2.5. Miareczkowanie amperometryczne. 20 ~ 30 cm ba-

danego roztworu zawierającego obojętny elektrolil prze­

nieść do zlewki pojemności 50 + 100 cm 3 i umieścić w nim 

elektrodę wskaźnikową. Za pomocą nastawnika oporowego 

(lub autotransformatora) nastawić określoną stałą pręd-

kość obrotu elektrody, zamknąć obwód mostkiem agar-aga­

rowym i ustalić określoną różnicę potencjałów. Wielkość i 

znak potencjału elektrody wskaźnikowej powinny być takie, 

aby reagujące substancje lub jedna z nich dawała prąd 

dyfuzyjny przy tym potencjale. Włączyć galwanometr i do-

brać czułość odpowiadającą prądom dyfuzyjnym 

dzącym przez e lement elektrolityczny. 

przecho-

Do zlewki z badanym roztworem wkraplać z biurety z 
3 

częstotliwością 0,5 + 2 min po 0,1 " 0,2 cm roztworu ro-

boczego . Po dodaniu katdej porcji i ustalaniu się rownowa­

gi odnotować natężenie prądu dyfuzyjnego. , 
Po osiągnięciu punktu ekwiwalentności dodać jeszcze 

kilka porcji (3 TS) roztworu roboczego i mierzyć odpowied­

nio natężenie prądu dyfuzyjnego. Wyniki badania przedsta-

wić graficznie: na osi' odciętych odkładać ilość 

roboczego (w cm 3) zużytego do miareczkowania, 

roztworu 

a na osi 

rzędnych - wielkość prądu dyfuzyjnego w jednostkach 

względnych ( podziałka skali galwanometru) lub absolut­

nych ( łLA). Punkty umieszczone w układzie współrzędnych 

połączyć dwoma prostymi, których prżecięcie określa do ­

kładnie punkt ekwiwalentności. Odcinek na osi odciętych od 

. początku współrzędnych do punktu ekwiwalentności charak­

teryzuje objętość roztworu roboczego (cm 3) zużytego do 

miareczkowania całego roztworu badanego lub jego 

wiedniej części. 

odpo-

Stężenie roztworu roboczego należy dobrać tak, aby pod-

czas miareczkowania uzyskać prądy dyfuzyjne o dostatecz­

nie' dużym natężeniu . 

Stężenie badanej substancji w próbce powinno być 10 • 

20 razy mniejsze od stężenia roztworu roboczego. 

.2,6. OZI)1l.czą.nie chr.omu sze'ściowartościowego 

2.6.1. WykonlłI1ie 'oznaez'ania . 2 cm 3 r oztworu 

gotowanego wg 2.4, rozcieńczyć kwasem siarkowym 

2.3b) w kolbie pomiarowej pojemności 100 cm3 . 

Pobrać 20 cm 3 roztworu do zlewki i podłączyć do 

przy-

wg 

ze-

stawu amperometrycznego. Jako roztwór roboczy stosować 

roztwór soli Mohra wg 2.3c). Napięcie miareczkowania (E) 

ustalić na 0,75 + 0,8 V i miareczkować wg 2.5. 

2 . 6.2. Obliczanie wyniku. Zawartość chromu sześcio­

wartościowego (XI) w przeliczeniu na dwuchr omian pota­

sowy obliczyć w g / dm
3 

wg wzoru 

M· V k • 0,04903' p. 100 
X _ e w 
1- ( Z-4) 

w którym: 

M - dokładne miano roztworu soli Mohra, 

Vekw - objętość roztworu soli Mohra zużyta do mia ­

reczkowania badanego roztworu ( do uzyska­

nia punktu ekwiwalentności, odczytana z wy-
3 

kresu), cm , 

0,04903 - li.czba gramów dwuchromianu potasowego od­

powiadająca ściśle 1 cm 3 roztworu soli Moł>­
ra o stężeniu 1 mola / dm 

3
, 

P 'ł 'k . ń . ( 250. 100 500) - wspo czynnl rozcle czenla 25.2 ' 

- objętość próbki po rozcieńczeniu pobrana do 

. k . 3 ffilarecz owanla, cm . 

2.6.3, Wynik końcowy~ Za wynik końcowy należy przy­

jąć średnią arytmetyczną co najmnie) dwóch oznaczań róż­

niących się między sobą nie więcej niż 1%. 

2.7 . . Oznaczanie chromu trójwartościowego. 

2.7.1. Wykonanie oznaczania, 50 cm 3 roztworu wg 2.4-

przenieść ilościowo do kolby stożkowej pojemności 500 cm3, 

dodać 200 + 250 cm 
3 

wody destylowanej, 10 + 12 cm 
3 stężo­

nego kwasu siarkowego i ogrzewać do wrzenia. Do wrzą­

cego roztworu dodać kilka kryształkÓW' azotanu srebra i nie­

wielkimi porcjami ;W-procentowy roztwór nadsiarczanu a­

monu do pojawienia się stałego żółtego zabarwienia. Roz­

twór gotować do chwili pojawienia się warstwy dużych pę ­

cherzy powietrza na powierzchni, świadczących o całkowi-

tym rozkładzie nadmiaru nadsiarczanu amonu. Następnie 

zawartość pozostawić do ostygnięcia, przenieść do kolby 

pomiarowej pojemności 500 cm 
3

, dodać wody destylowanej 

do kreski, wymieszać, pobrać 10 cm 
3 

i rozcieńczyć wodą 
. 3 

destylowaną w kolble pomlarOWe) pOJemnośCl 100 cm 

Do pomiaru amperometrycznego pobrać 20 cm
3 

i postę­
pować wg 2.6. 

2.7.2. Obliczanie Wyniku 

a ) Ogólną zawartość chromu (X) w przeliczeniu na dwu­

chromian potasowy obliczyć w g / dm
3 

wg wzoru 

X = O 4903 - P· V 'M -1000 , ekw ( Z-S) 

w którym: 

p - 'ł 'k ' " . (250. 500· 100 
wspo czynnl rOZClenCZ'ema 25 . 50. 10· 20 = 50) , 

pozostałe oznaczenia jak w 2.6.1. 

b) Zawartość chromu trójwartościowego (X 2 ) w prze-

liczeniu na dwuchromian potasowy obliczyć jako różnicę 

między ogólną zawartością chromu(X) a zawartością chro­

mu sześciowitrtościo"{ego (X I) obliczoną wg 2.6.1. 

2.7.3. Wynik końcowy . Za wynik końcowy należy przy­

ląc średnią arytmetyczną co najmniej dwóch oznaczań, róż ­

niących się między sobą ' nie więcej niż o 1%. 
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2.8. Oznaczanie ogólnej zawartpśc i eubstancji organi­

cznych 

2 . 8.1. Wykonanie oznaczaUld. 5 cm3 ro zlwor u wg 2.4 

prz'mieść do kolby stożkowej pojemności 250 cm
3

, dodać 
12:5 cm3 roztworu dwuchromianu potasowego wg 2.5 oruz 23 ~ 
25 cm 3 stężonego kwasu siarkowego. Zakryć kolbę małą z l ew­

ką lub szkieŁkiem zegarkowym i ognewać na łaźni wodnej 

pnez 2 h. Utlenioną mieszaninę schłodz iĆ, pnenieść ilościo ­

wo do kolby pomiarowej pojemności 250 cm3, uzupeŁnić wodą 
do kreski, wymieszać, pobrać l cm J i rozcieńczyć w kolbie 

pomIarowej pojemnośc i 100 cm 3 . 

Do miarec zkowania amperometrycznego pobrać 20 cm 3 i 

postępować wg 2.6 , 

2.8.2. Obliczanie wyniku . Zawartość związków orga'-

nic znych (X 3) w przeliczeniu na masę 

gliceryny obliczyć w g/dm 
3 

wg wzoru 

cząstec zkową 

X = [G - M . V . ° 04903 • P ] . ° 1342 . P . 1000 3 ekw' . , l' 2 

w którym: 

( Z -6 ) 

G - ogólna masa dwuchromianu potasowego znaj-

dująca się w badanej próbce roztworu roz-

cieńczonego wg 2.4 i dodanego w nadmiarze 

do utlenienia, g, 

M - dokładne miano roztworu soli Mohra, 

Vekw - objętość roztworu soli Mohra zużyta do mia­

reczkowania badanego roztworu (do uzyska­

nia punktu ekwiwalentności, odczytana z wy-
3 kresu), cm , 

0,04903 - liczba gramów dwuchromianu potasowego od­

powiadająca ściśle l cm 3 roztworu soli Moh­

ra o stężeniu l mOla / dm3 , 

p ! - współczynnik rozcieńczenia próbki po d.o-

0,1342 

daniu dwuchromianu potasu do utlenienia (250), 

1 i cz ba gramów gliceryny odpowiadająca l g 

dwuchromianu potasowego (współczynnik prze­

liczenia na substancje organiczne ) , 

P2 - wspólczynnik rozcieńczenia próbki przed do-

daniem dwuchromianu (2) , 

2.8.3. Wynik końcowy. Za wynik końcowy należy przy­

jąc średnią arytmetyczną co najmniej dwóch oznaczań róż­

niących się między sobą nie więcej ni ż o 5% . 

3. OZ1)lACZANIE Z-AWARTOSCI D.WUCHROMIANU 

POTASOWEGO METODĄ SPEKTROFOTOMETRYCZNĄ 

3.1. Zasada oznac zania polega na pomiarze intensyw­

ności pomarańczowego zabarwienia jonów dwuchromiano­

wych w środowisku kwaśnym za pomocą spektrofotometru 

Spekol. 

3 .2. Przyrząd. ' Spektrofotometr Spekol z kuwetami o , 

grubości l cm. 

3.3. Odczyrmiki i roztwury oraz sprzęt ' laboratoryjny 

a) Roztwór podstawowy chromu sześciowartościowego 

3 VI 
( l cm - l mg Cr ) przygotowany wg PN-81 /C -G6500. 

cm 

b) Kwas siarkowy "z.d.a ., stę żony a gęstaśc i 1,84 g / 
3 

c) Woda destylowana. 

d ) Roztwary ra bocze otrzymane przez odpowiednie raz ­

cieńczenie raztworu podstawawego wodą destylowaną. 

e) Szklany sprzęt laboratoryjny. 

3.4. Przygotowanie krzywej wzorcawej. Da sporządze­

nia krzywej wzorcawej należy ' pabrać za pomocą pipety 

przenieść da kalb pomiarowych pojemności 100 cm 3 kolej ­

no: 5,10, 15,20 cm
3 

roztwaru podstawowego wg 3.3 a). 

Da każdej kolby dodać okało 60 cm3 wody destyŁowanej, 
5 cm 

3 stężonego kwasu siarkowego, schładzić, dapełnić wo­

dą destylowaną da kreski i wymieszać. Otrzymane roztwo­

ry raboc ze o stężeniu: 0,05; 0,10; 0, 15 ; 0,20 g / dm 3 na­

leży kalejna przelewać do suchej kuwety i mierzyć ich ab ­

sorbancję z a pomocą spektrofotametru przy dlugości fali A = 

= 445 um wobec wody destylawanej ( znajdującej się w dru­

giej kuwecie) jako wzarca. 

Następnie wykreślić krzywą wzorcową na papierze mi-

limetrowym umieszczając na o si rzędnych wartaść ab-

sorbancji (A ), a na osi odciętych, stężenie jonów chromu 

. , . ' () / d 3 . szeSClowartasClowego a w g m . 

3.5 . Wykonanie aznaćzania. l cm 
3 

badanegO' roztworu 

uczulającego przenieść za pamocą pipety do kalby pomia­

rawej pojemności 100 cm 
3

, dodać okolo 60 cm 
3 

wody desty -

l 5 3, k 'k' hlod owanej, cm stęzonego wasu SIar owegO', po sc ze-

niu dopełnić wodą destylowaną da kreski i wymieszać . 

Otrzymany roztwór przelać do suc he j kuwety i zmierzyć 

jego absorbancj ę przy długaśc i fali ). = 445 um, używając 

wody destylowanej jaka wzorca. 

3.6 . Obliczanie wyniku . Zawartaść dwuchromianu pa­

tasawego (X) obliczyć w g/dm 3 wg wzoru 

x = a . 100 . 2' 2,828 (Z - 7) 

w którym: 

a - stę żenie Jonów chromu sześciowartościawega 

odczytane z krzywej wzorcawej, odpowiadające 

absorbancji zmierzonej w badanym raztwarz e ; 

2 ,828 - współczynnik przeliczeniowy stężenia jonów 

chromu sześciowartościowego na dwuchromian 

patasu. 

3 . 7 . Wynik końcawy . Za wynik kańcowy nale ży przy­

j ą ć średnią arytmetyczną co najmniej dwóch oznaczań róż ­

niących się między sobą nie więcej ni ż o 3%. 
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INFORMACJE DODATKOWE 

l. Instytucja -opracowująca normę - Ośrodek Badawczo, 

- Rozwojowy Przemysłu Poligraficznego, Warszawa. 

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-75/7432-01 

a ) wprowadzono wymaganie dotyczące warunków prze­

chowywania roztworu uczulającego, 

b) wprowadzono opis metod badań roztworu uczulające-

go. 

3. Normy związane 

PN-81 /C -06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie 

czynników i roztworów pomocniczych 

BN -64/ 6191-10 Odczynniki. Kwas siarkowy dymiący 

ole um 

BN-69 / 6191-14 Odczynniki. Nadsiarczan amonu 

BN-69/6191-89 Odczynniki. Nadmanganian potasowy 

BN-71 / 6191-100 Odczynniki. Azotan srebra 

od-

BN -7.'3/6191-'109 Odczynniki. Siarczan że lazawo-amonowy 

(sól Mohra) 

BN-74/ 6191-124 Odczynniki. Dwuchromian potasowy 

,BN -72 /7 401-09 Technika drukowaniawklęsłe:go. Wykona­

nie formy drukowej. Nazwy t określenia 

4. SYlJlbol wg SWW - , 1821-139. 

5 . Autorzy projektu normy - inż. Krystyna Korytkowś­

ka; - nowelizacja: mgr inż. Jadwiga Muzyczek, mgr Ry-

szard Godlewski; weryfikacja załącznika: mgr Barba-

ra Stankiewicz, Krystyna Miąsko - Ośrodek Badawczo-

-Rozwojowy Przemysłu Poligraficznego, Warszawa. 

6. Warunki regeneracji roztworu uczulającego podano 

w tymc zasowej instrukcji technologicznej pt. Zastosowanie 

papierów i folii pigmentowych firmy Autotype - Warszawa 

1973 r. Centralne Laboratorium Poligraficzne. 

7. Literatura 

TeXHO~OraqeCKHe HHCTpyKUHH no npo~eccaM r~­

dOKOt! neqaTH. M3~aTe~bcTBo "lUrnra". MocKBa 1969. 
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