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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg warunki

uczulania oraz przechowywania uczulonego papieru

mentowego.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Norma obo-

wigzuje w zakresie uczulania i przechowywania w zakiadach

poligraficznych papieru pigmentowego firmy Autotype.

pig-

1.3. Okresélenia - wg BN-72/7401-09.

2. UCZULANIE

2.1. Roztwdr uczulajgcy. Wymagania dotyczace roz-

tworu uczulajgcego podano w tab. 1.

Tabela 1
8 dnostka
czegdln ye ; -
Wyszczegdlnienie - Wymagania Badania
1 8 3 4
Sktadniki roztworu - - dwuchromian potasowy
wg BN-74/6191-124 wg zalgcznika p. 1.1;
- woda destylowana 2.6 1lub 3
Zawartos<¢ dwuchromianu pota- 30 +2
sowego
Zawartoéé chromu tréjwartoécio- :
_ ) 1 wg zalgcznika p. 1.2
wego w przeliczeniu na dwuchro- 3 1,5 ) lub 2.7
mian potasowy (zredukowany), g/dm )
nie wiecej niz
Zawartos¢ substancji organicz- )
‘ . : 1 wg zalgcznika p. 1.3
nych w przeliczeniu na glicery- 12 ) lub 2.8 g
ne, nie wigcej niz e
Odczyn roztworu pH 5;3do 5,5 pehametrem
Warunki przechowywania - w szafie chtodniczejw tem-
roztworu 4 peraturze 6°C
; wizualnie
- w szczelnie zamykanych na-
czyniach z ciemnego szkila
- po przefiltrowaniu
1) Liczbowe zawartosci chromu tréjwarto$ciowego oraz zwigzkdéw organicznych podano jako wartosciiorientacyjne;
zaleca sie uscidlenie tych wartoéci w zaleznoéci od rodzaju stosowanego papieru pigmentowego i przyjetych warunkdéw
produkcyjnych.

Zgloszona przez Osrodek Badawczo-Rozwojowy Przemystu Poligreficznego
Ustanowiona przez Dyrekiora Os$rodka Badawczo-Rozwojowego Przemystu Poligroficznego dnia 17 listopada 1982 r.

jako norma obowiqzuiqco od dnia 1 lipca 1984 r.

(Dz. Norm. i Miar nr

3/1984 poz. 6 )

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE , ALFA" 1984,

Druk. Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd. 1,20 Nakl. 1000+55 Zam. 594/84

Cena zt 24,00
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2.2. Warunki uczulania papieru pigmentowego podano w tab.2.

Tabela 2

7 T Jednostka )
Wyszczegdlnienie : Wymagania
miary
0 podioga i $ciany z materiatu tatwo zmywald
9 wnetrze - nego, nie powodujgcego powstawania ku-
% rzu lub innych zanieczyszczen mecha-
o
= f nicznych
& Y
A o o
3 R temperatura C 20 £2
u .
g 3 ‘
g .2 wilgotnos$é wzgledna powietrza % 55 & 65
o A
w » . . . . . . . e
= oswietlenie 1x nieaktyniczne o natezeniu ponizej 50
roztwdr uczulajgcy - wg 2.1
. (e} 7z
2 temperatura roztworu uczulajgcego C 13 %1
o
Q ) _
o d dopuszczalny czas uczulania 150 + 210
A g .
g 8 . | ° -
-é =/ tolerancja czasu uczulania ol 5
N
x
d grubosé warstwy roztworu uczulajgce- cm 5
= go w kuwecie, nie mniej niz
2.3. Warunki suszenia podano w tab. 3.
Tabela 3
Wyszczegdlnienie Jednostka miary Wymagania

Sposédb suszenia

- nawiasem powletrza

filcami suszgcymi

Temperatura C 20 : 24
Wilgotno$é wzgledna powietrza % 58 - 68 -
Czas suszenia h 1,75 4 2,5
2.4. Warunki klimatyzowania i przechowywania podano w tab.4.
S dnostka
W 51 fa 7 ;
yszczegdlnienie pevfasons Wymagania

]

v

o przed przechowywaniem

i W temperaturze - nie wystepuje

o 18 ; 22°C

=]

S

[a¥]

<
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o

4 —~

ERN

5o

; o przed przechowywaniem
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cd. tab.4
ai dnostka
Wyszczegdlnienie Je
Y g miary Wymagania
o
temperatura C 18 =22 5% 7 -18 : -20
czas przechowywania
- nie mniej niz h 8 24
- nie wigcej niz - 24 h 7 dni lub 1 rok
wg
u instrukeji
g producenta
g rodzaj opakowania - bez opakowania, pojempiki o pojemniki o szczel-
ﬁ" miedzy dwoma szczelnym zam- nym zamknieciu,
9 ptytami szklany- knieciu, zabez- zabezpieczajgce
& mi pieczajgce przed | przed intensywng
wymiang wilgoci wym ang wilgoci
(np. tekturowe (np. metalowe, z
lub metalowe) tworzywa sztuczne -
go)
Klimatyzowanie koAcowe w temperaturze - nie wystepuje do wyrodwnania z temperaturg otocze-
otoczenia nia bez otwierania pojemnikdw
KONIEC

Informacje dodatkowe

ZALACZNIK

METODY BADANIA ROZTWORU UCZULAJACEGC

1. METODA A

1.1. Oznaczanie zawartoéci dwuchromianu potasowego

w roztworze

1.1.1. Zasada oznaczania polega na zredukowaniu chro-

mu szeéciowarto$ciowego (C1‘+6) nadmiarem soli Mohra w

érodowisku stabo kwaénym i odmiareczkowaniu nadmiaru so-

1li Mohra mianowanym roztworem nadmanganianu potasowego.

1.1.2. Odczynniki i roztwory oraz sprzet laboratoryj-

ny

a) Kwas siarkowy wg BN-64/6191-10, 5-procentowy
roztwdr wodny,

b) Siarczan zelazawo-amonowy (sél Mohra) wg BN-73/
6191-109, roztwdr o stezeniu 0,1 mola/dm3 w H-procento-
wym kwasie siarkowym.

¢) Nadmanganian potasowy wg BN-69/6191-89, roztwér
wodny o stezeniu 0,1 mola/dm3

d) Woda destylowana.

e) Szklany sprzet laboratoryjny.

1.1.3. Wykonanie oznaczania. 10 cm3 badanego roztwo-

ru uczulajgcego przenieéé do kolby pomiarowej pojemnosci
250 cm3, uzupelnié wodg destylowang do kreski i wymie-
szac.

10 cmg rozcienczonego roztworu przenies¢ do  kolby

stozkowe| pojemnosci 250 cm3, dodad 10 cm3 wody destylo-

R O ‘
wanej, 5 cm” S5-procentowego roztworu kwasu siarkowego

oraz 10 cm3 roztworu soli Mohra wg 1.1.2 b). Nadmiar so
li Mohra natychmiast po dodaniu odmiareczkowad roztworem
nadmanganianu potasowesgo wg 1.1.2¢) do uzyskania nie-
zanikajacego zabarwienia bladorézowego.

Réwnoczeénie wykonac $lepg prébe - miareczkowad roz-

twdr soli Mohra roztworem nadmanganianu potasowego.

1.1.4. Obliczanie wyniku. Zawarto$¢ dwuchromianu po-

tasowego (X) w g,/dm3 obliczyé wg wzoru

(V,— V,)* M=+ 0,24516 - 250 + 100
X = (Z-1)
10 * 10

V, - objgtosé roztworu nadmanganianu potasowego
zuzyta do miareczkowania $lepej préby, cm‘s,
V, - objc.0$é roztworu nadmanganianu  potasowego
zuzyta do miareczkowania baslanego roztiworu,

3

cm
M - dokladne miano roztworu nadmanganianu pota-

sowego,

0,24516- liczba graméw dwuchromianu potasowego odpo-
wiadajgca scisle 1 cm3 roztworu nadmangania-

5

" >
nu potasowego o stezeniu 1 mol/dm™.
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1.1.5. Wynik koicowy . Za wynik konicowy nalezy przy-

jaé érednig arytmetyczng co najmniej dwoch oznaczan réz-

nigcych sie miedzy sobg nie wigcej niz o 1%.

1.2. Oznaczanie chromu tréjwartodciowego

1.2.1. Zasada oznaczania polega na utlenianiu chromu

tréjwarto$ciowego do szedciowartos$ciowego nadsiarczanem.

amonu, a nastepnie oznaczaniu sumarycznej zawartos$ci chro-

mu sze$ciowarto$ciowego jak w 1.1.1, Zawarto$sé chromu
tréjwartodciowego stanowi réznice miedzy sumaryczng za-
warto$cig chromu oznaczong wg 1.2, a zawartoscig chro-

mu oznaczong wg 1,1.

1.2.2. Qdczynniki i roztwory oraz sprzet laboratoryj-

ny

a) Kwas siarkowy wg BN-64/6191-10, stezony o gestos-
cil,84 g/cm3

b) Azotan srebra wg BN-71/6191-100, roztwér wodny
l-procentowy.

¢) Nadsiarczan amonu wg BN-69/6191-14, roztwdér wod-
ny 10-procentowy przygotowany bezposdrednio przed uzy-
clem.

d) Siarczan zelazawo-amonowy (sdél Mohra) wg 1.1.2b).

e) Woda destylowana.

f) Nadmanganian potasowy wg 1.1.2 c).

g¢) Szklany sprzet laboratoryjny.

. : 3
1.2,3. Wykonanie oznaczania. 100 cm~ roztworu roz-

ciericzonego jak w 1.1.3 przenies$d ilosciowo do kolby stoz-
kowej pojemnosci 500 cms, dodaé 200 cms wody destylowa-
nej, 15 cm‘3 kwasu siarkowego o gestoéci 1,84 g/cm3 i o-
grzewad do wrzenia. Do wrzgcego roztworu dodaé 10 cm3
roztworu azotanu srebra i 20 cm3 roztworu nadsiarczanu
amonu wg 1.2.2c).

Jezeli w ciggu 5 min prdbka nie zabarwi sie¢  na  zdlto
nalezy dodad jeszcze 10 c:m3 nadsiarczanu amonu. Po za-
barwieniu roztwdr gotowaé jeszcze do chwili, az na po-
wierzchni pojawig sie duze pecherze powietrza (bagble)
$wiadczgce o catkowitym rozlozeniu sie nadmiaru nadsiar-
czanu amonu,

Roztwdr schiodzié, przenies$é ilosSciowo do kolby po-
miarowej pojemnosci 500 cms, uzupelnié wodag destylowang
do kreski, wymieszaé. Pobraé 50 cm3 z kolby pomiarowej,
przeniesé do kolby stozkowej pojemnosdci 250 cms, dodad
10 cm3 roztworu soli Mohra i odmiareczkowad jej nadmiar
mianowanym roztworem nadmanganianu potasowego do  u-
zyskania nie zanikajgcegobladordézowego zabarwienia prdéb-
ki.

1.2.4. Obliczanie wyniku. Zawarto$é chromu trdjwar-

tosciowego w przeliczeniu na dwuchromian potasowy (X,)

obliczyé w g/dm3 wg wzoru

(V,= V) M+ 0,24516 * 1000 - 250

X, = ~ (Z2-2)
10 « 10

w ktérym:
Vi - objeto$¢ roztworu nadmanganianu potasowego
zuzyta do miareczkowania probki przy ozna-
czaniu chromu tréjwartosciowego, cm3,

V2 - objetos$é roztworu nadmanganianu potasowe-

go zuzyta do miareczkowania prébki przy

oznaczaniu dwuchromianu potasowego wg
3

Lol 4y em s

M - doktadne miano roztworu nadmanganianu po-
tasowego,
0,24516 - liczba graméw dwuchromianu potasowego od-
_ oy 3
powiadajaca S$cisle 1 cm roztworu nadman-

ganianu potasowego o stezeniu 1 mol/dms.

1.2.5. Wynik konicowy. Za wynik koficowy nalezy przy-

ja¢ $rednig arytmetyczng co najmniej dwéch oznaczan, réz-

nigeych sig miedzy sobg nie wiecej niz 2%.

1.3. Oznaczanie ogdlnej zawartos$ci substancji

nicznych

orga-

1.3.1, Zasada oznaczania polega na utlenieniu substan-

cji organicznych mieszaning kwasu siarkowego i dwuchro-
mianu potasowego na wrzacej lazni wodnej, a nastepnie na
odmiareczkowaniu nadmiaru chromu szes$ciowarto$ciowego,

ktéry nie przereagowal z substancjami organicznymi.

1.3.2. Odczynniki i roztwory oraz sprzet laboratoryj-

ny
a) Kwas siarkowy wg 1.2.2a).

b) Dwuchromian potasowy wg BN-74/6191-124 roztwdér
wodny o stezeniu 0,1 mola/dm3

c) Siarczan zelazawo-amonowy (sdl Mohr&) wg 1.1.2b).

d) Nadmanganian potasowy wg 1.1.2¢c).

e) Szklany sprzet laboratoryjny.

1.3.3. Wykonanie oznaczania. Do 10 cm3 roztworu ba-

danego rozcienczonego jak w 1,1.3, przeniesionego do

kolby stozkowej pojemnosci 250 cm3 dodad 10 t::m3 stezone-
go kwasu siarkowego i stopniowo wkraplaé z biurety do-
kiadnie odmierzang objeto$é mianowanego roztworu  dwu-
chromianu potasowego, dodajgc go w niewielkim nadmiarze.
Jezeli objeto$é dodawanego roztworu dwuchromianu po-
tasowego jest znaczna, nalezy zwiekszyé réwniez objetosé
kwasu siarkowego tak, aby ogdlne stezenie kwasu wynosi-
to okolo 50%. Kolbe przykryd mala zlewka lub szkielkiem ze-
garkowym i ogrzewad na wrzacej lazni wodnej okolo 1,5 h.
Nastegpnie zawarto$<é kolby schlodzié, rozciericzyd woda

; 3 , : .
destylowana, dodad¢ 10 3 20 cm™ soli Mohra i miareczko-
wad jej nadmiar mianowanym roztworem nadmanganianu po-
tasowego do uzyskania nie

zanikajgcego  bladordzowego

zabarwienia.

1.3.4. Obliczanie wyniku. Poniewaz w danym przypad-

ku oznacza sie rdzne zawartosci substancji o réznych cig-

zarach czasteczkowych, to wyiiczanie moze by¢ tylko wzgled-
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ne. Zawarto$¢ substancji organicznych (X,), w przelicze-
i ) 8
niu na mase¢ czasteczkowg gliceryny w 1 dm~ badanego roz-

tworu obliczydé w g/dm3 wg wzoru

G-(V1~ V) M- 0,24516 - 0,1342 - 1600 - 250
< 10 - 10

(Z=3)

w ktérym:
G - ogdélna masa dwuchromianu potasowego,
znajdujgca sie w prébece badanej i dodana w

nadmiarze do utleniania, g,

V1 - objeto$é roztworu nadmanganianu potasowe-
go zuzyta do miareczkowania élepéj proby
roztworu soli Mohra, cm3,

V2 - objetosc¢ roztworu nadmanganianu potasowe-

go zuzyta do zmiareczkowania badanej préb-
ki, cm™,
M - doktadne miano roztworu nadmanganianu po-

tasowego uzytego do miareczkowania, .
0,24516 - liczba gramdw dwuchromianu potasowego od-

powiadajgca $cisle 1 cm3 roztworu nadman-

ganianu potasowego o stgzeniu 1 mola/dms,
0,1342 - wspolczynnik przeliczenia mna  substancje
organiczne (liczba graméw gliceryny odpo-

wiadajaca 1 g dwuchromianu potasowego).

1.3.5. Wymik koricowy. Za wynik koficowy nalezy przy-

ja¢ drednig arytmetyczng co najmniej dwdch oznaczad rdéz-

nigcych si¢ miedzy sobg nie wigcej niz o 5%.

2. METODA B (AMPEROMETRYCZNA)

2.1. Zasada oznaczania polega na pomiarze pradu dy-

fuzyjnego jako funkcji wspdidziatania substancji miareczko-
wanej (badanej) z reagentem roboczym.
Miareczkowanie amperometryczne mozna rozpatrywad
jako metode analizy objeto$ciowej, w ktérej koicowy punkt
miareczkowania ustala sie wg natezenia pradu przechodza-
cego przez element elektrolityczny lub jako odmiane meto-
dy iloéciowej analizy polarograficznej, ktdra oparta jest
na prostej zaleznosci miedzy pradem dyfuzyjnym a  steze-

niem badanej substancji.

2.2. Urzadzenie do miareczkowania amperometryczne-

go. Do miareczkowania amperometrycznego nalezy stosowaé
polarograf dowolnego typu (wizualny, automatyczny z foto-
zapisem lub elektroniczny) albo prosty zestaw  laborato-

ryjny wg schematu przedstawionego na rysunku.

Jako elektrode wskaznikowa nalezy stosowad elektrode

platynowa, cylindryczng, obrotowg.

Konstrukcja uchwytéw elektrod i doprowadzenia pradu - -

dowolna.

Zaleca sie nastepujgcy wariant.

7 :
J

ﬁ[ O

Do silnika elektrycznego -

[BN-83/T32-01-Z ]

Schemat zestawu amperometrycznego

1 - zZrdédio pradu statlego; 2 - nastawnik oporowy; 3-wolto-

mierz; 4 - galwanometr; § - uzwojenie bocznikowe galwa-

nometru; 6 - elektroda platynowa, obrotowa; 7 - biureta;

8 - klucz elektrolityczny agar-agarowy; 9 - pdlelement ka-
lomelowy; 10 - naczynie z prébka

Drut platynowy o srednicy 1,0:1,5 mm 1 dlugoéci 10 :

12 mm wlutowaé do nagwintowanej mosieznej oprawki,

wkrecié¢ oprawke na mosigezny pret obrotowy, ktdéry do-
prowadza prad do elektrody. W odlegtosci 3 + 4 mm od ko
ca drutu platynowego przylutowadé szklang rurke lub kora-
lik z malymi, symetrycznie rozmieszczonymi lopatkami, po-
zwalajgcymi utrzymad stalg roboczg powierzchnie elekiro-
dy. Podlgczyé elektrode do obwodu poprzez szczotke mie-
dziang dociskang urzadzeniem sprezynujgcym do prgta o-
brotowego, lub poprzez kieszen rteciowg. Jako elektrode
wspomagajacg stosowad odnosny poételement kalomelowy. Po-

laczy¢ elektrode wskaznikowa z odnosng elektrodg kalome-

lowa za pomoca mostka agar-agarowego.

2.3. Odczynniki i roztwory oraz sprzet laboratoryjny

a) Kwas siarkowy wg 1.2.2a).

b) Kwas siarkowy, roztwdr o stezeniu 0,1 mqla/dms.

c) Siarczan zelazawo-amonowy (sél Mohra) wg BN-73/
6191-109, roztwér wodny o stezeniu 0,01 rhola/dm3.

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

e) Nadsiarczan amonu wg BN-69/6191-14, roztwdr wod-
ny 20-procentowy,

f) Roztwdr wodny zawierajgcy w 1 clm3 75 g dwuchro-
mianu potasowego wg BN-74/6191-124 i 150 <:m'3 stezonego
kwasu siarkowego o.gestoéci 1,84 g/cm3.

g) Szklany sprzet laboratoryjny.

2.4, Przygotowanie prdbki do badan. Roztwdr uczula-

jacy, przeznaczony do badan, odfiltrowad od zawiesin, na-

stepnie pobrad 25 cm3, przenies$é do kolby pomiarowej po-

jemnosci 250 cms, uzupeinié wodg do kreski i wymieszad.
Roztwdr rozciericzony stuzy jako wyjéciowy do wszyst-

kich oznaczad amperometrycznych.
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2.5. Miareczkowanie amperometryczne. 20 + 30 cm™ ba-

danego roztworu zawierajgcego obojetny elektrolit  prze-

nieéé do zlewki pojemnosci 50 + 100 cm3 i umie$ci¢ w nim
elektrode wskaznikowa. Za pomoca nastawnika oporowego
(lub autotransformatora) nastawié okreslong stalg pred-
koéé obrotu elektrody, zamkngé obwdd mostkiem agar-aga-
rowym i ustali¢ okres$long réznice potencjatéw. Wielkosé i
znak potencjatu elektrody wskaznikowej powinny byc takie,

jedna z nich dawata prad

aby reagujgce substancje lub
dyfuzyjny przy tym potencjale. Wlaczyé galwanometr i do-
braé czuto$é odpowiadajgcag pradom dyfuzyjnym  przecho-
dzgcym przez element elektrolityczny.,

Do zlewki z badanym roztworem wkraplac¢ z biurety z
czestotliwoscia 0,5 + 2 min po 0,1 : 0,2 cm3 roztworu ro-
boczego. Po dodaniu kazdej porcji i ustalaniu sie Mdwnowa-

gi odnotowad natezenie pradu dyfuzyjnego .,

Po osiggnieciu punktu ekwiwalentnosci dodad jeszcze
kilka porcji (3 # 5) roztworu roboczego i mierzyé odpowied-
nio natezenie pradu dyfuzyjnego. Wyniki badania przedsta-
wié graficznie: na osi' odcigetych odktadad ilo$é roztworu
roboczego (w cm3) zuzytego do miareczkowania, a na osi
rzednych - wielko$¢

pradu dyfuzyjnego w jednostkach

wzglednych (podziatka skali galwanometru) lub absolut-
nych ( pA). Punkty umieszczone w ukladzie wspdlrzednych
polaczyé dwoma prostymi, ktérych przeciecie okresla do-
kitadnie punkt ekwiwalentno$ci. Odcinek na osi odcigtych od
" poczatku wsp61PZanych do punktu ekwiwalentnosci charak-
teryzuje objetosé roztworu roboczego (cm3) zuzytego do
miareczkowania calego roztworu badanego lub jego odpo-
wiedniej czesci.

Stezenie roztworu roboczego nalezy dobraé tak, aby pod-
czas miareczkowania uzyskaé prady dyfuzyjne o dostatecz-
nie duzym natezeniu.

Stezenie badanej substancji w prébce powinno byé 10

20 razy mniejsze od stezenia roztworu roboczego.

2,6. Oznaczanie chromu szedciowartosciowego

. i 3
2.6.1. Wykoenanie oznaczania . 2 cm” roztworu

PrIy=
siarkowym wg

3

2.3b) w kolbie pomiarowej pojemnosci 100 cm".

gotowanego wg 2.4, rozcieficzy¢ kwasem

Pobrad 20 cm3 roztworu do zlewki i podlgczyé do ze-
stawu amperometrycznego. Jako roztwdr roboczy stosowad
roztwor soli Mohra wg 2.3c). Napiecie miareczkowania (E)

ustalié na 0,75 : 0,8 V i miareczkowaé wg 2.5.

2.6.2. Obliczanie wyniku. Zawarto$é chromu szeécio-

warto$ciowego (X,) w przeliczeniu na dwuchromian ta-
go (X)) wp po

sowy obliczyé w g/d.m3 wg WZoru

M- V., - 0,04903 - P - 100
v (Z-4)

pr

X1-_—

w ktérym:
M - dokitadne miano roztworu soli Mohra,

Voxw - Obigtesé roztworu soli Mohra zuzyta do mia-
reczkowania badanego roztworu (do uzyska-
nia punktu ekwiwalentnosci, odczytana z wy-
kresu), cm3,

0,04903 - liczba gramdéw dwuchromianu potasowego od-

powiadajaca $cisle 1 cm3 roztworu soli Moh-

ra o stezeniu 1 mola/dma,

P - wspdlczynnik rozciericzenia (2'-2551..21&=500),
1% - objetosé probki po rozcienczeniu pobrana do

pr
miareczkowania, cm .

2.6.3. Wynik kodcowy. Za wynik koicowy nalezy przy-

ja¢ $rednig arytmetyczng co najmniej dwdéch oznaczani téz-

nigcych sie miedzy soba nie wigcej niz 1%.

2.7. Oznaczanie chromu trdjwartoéciowego.

2.7.1. Wykonanie oznaczania. 50 cm3 roztworu wg 2.4

przeniesé ilosciowo do kolby stozkowej pojemnosci 500 cm3,
dodaé 200 : 250 cm3 wody destylowanej, 10 : 12 cm3 stezo-
nego kwasu siarkowego i ogrzewac do wrzenia. Do wrzg-
cego roztworu doda¢ kilka krysztatkdw azotanu srebra i nie-
wielkimi porcjami 20-procentowy roztwdr nadsiarczanu a-
monu do pojawienia sig stalego zdttego zabarwienia. Roz-
twoér gotowadé do chwili pojawienia sie¢ warstwy duzych pe¢-
cherzy powietrza na powierzchni, swiadczgcych o catkowi-
tym rozkitadzie nadmiaru nadsiarczanu amonu. Naste¢pnie
zawarto$é pozostawié do ostygniecia, przenies¢ do kolby
pomiarowej pojemnoéci 500 cm3, dodaé¢ wody destylowanej
do kreski, wymieszad, pobraé 10 c:m3 i rozcienczyé  woda
destylowang w kolbie pomia.rowej pojemnosci 100 cm3.

Do pomiaru amperometrycznego pobraé 20 cm3 i postg-
powaé wg 2.6,

2.7.2. Obliczanie wyniku

a) Ogdlng zawarto$é chromu (X) w przeliczeniu na dwu-

chromian potasowy obliczyé w g/dm3 wg wzoru

X=0,4903+ P:Vg =M=1000  (Z-5)

w ktérym:

250- 500 100
25-50-10- 20
pozostale oznaczenia jak w 2.6.1.

P - wspdlczynnik rozciericzenia ( =50),
b) Zawarto$é chromu tréjwartosciowego (X,) w prze-

liczeniu na dwuchromian potasowy obliczyé jako rdznice
migdzy ogdlng zawartoécig chromu(X) a zawartoscig chro-

mu szeéciowartosciowego (X,) obliczong wg 2.6.1.

2.7.3. Wynik koicowy. Za wynik koficowy nalezy przy-

jac $rednig arytmetyczng co najmniej dwéch oznaczan, réz-

nigcych sig¢ miedzy sobg nie wigcej niz o 1%.
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2.8. Oznaczanie ogélnej zawartpéci =ubstancji organi-

cznych

2.8.1. Wykonanie oznaczania. 5 Cm3 roztworu wg 2.4

250 Cm3, dodad

przaniesé do kolby stozkowe) pojemnosci
125 cm3 roztworu dwuchromianu potasowego wg 2.5 oraz 23 :
‘25 cm3 stezonego kwasu siarkowego. Zakryé kolbe matg zlew-
kg lub szkietkiem zegarkowym 1 ogrzewaé¢ na tazni wodnej
przez 2h. Utleniong mieszanine schiodzié, przenies¢ iloscio-
wo do kolby pomiarowej pojemnodci 250 cms, uzupeinié wodg
do kreski, wymieszaé, pobraé 1 (:m3 i rozcienczyé w kolbie
pomiarowej pojemnosci 100 cm3.
Do miareczkowania amperometrycznego pobraé 20 cms i

postepowad wg 2.6,

2.8.2, Obliczanie wyniku. Zawartoéé zwiazkéw orga-

nicznych (X,) w przeliczeniu na masg czgsteczkowg

gliceryny obliczy¢ w g/dm3 wg WZoru

X.=|G-M-V + 0,04903 - P,|*0,1342 + P, * 1000
3 ekw 1 2

(Z-6)

w ktérym:

G - ogdlna masa dwuchromianu potasowego znaj-
dujgca sie w badanej prébce roztworu roz-
ciericzonego wg 2.4 i dodanego w nadmiarze
do utlenienia, g,

M - dokladne miano roztworu soli Mohra,
ekw - Objgto$é roztworu soli Mohra zuzyta do mia-
reczkowania badanego roztworu (do uzyska-
nia punktu ekwiwalentnosci, odczytana z wy-

kresu), cm3,

0,04903 - liczba graméw dwuchromianu potasowego od-
powiadajgca Scisle 1 cm3 roztworu soli Moh-
ra o stezeniu 1 mola/dms,

P, - wspdlczynnik rozciericzenia prébki po do-
daniu dwuchromianu potasu do utlenienia (250),

0,1342 - liczba graméw gliceryny odpowiadajgca 1 g
dwuchromianu potasowego (wspdtczynnik prze-
liczenia na substancje organiczne),

P, - wspélczynnik rozciericzenia prébki przed do-

daniem dwuchromianu (2),

2.8.3. Wynik kodcowy. Za wynik koficowy nalezy przy-

jac Srednig arytmetyczng co najmniej dwdch oznaczan rdz-

nigcych sie miedzy sobg nie wiecej niz o 5%.

3. OZNACZANIE ZAWARTOSCI DWUCHROMIANU
POTASOWEGO METODA SPEKTROFOTOMETRYCZNA

3.1. Zasada oznaczania polega na pomiarze intensyw-

nosci pomararnczowego zabarwienia jonéw  dwuchromiano-
wych w $rodowisku kwasnym za pomocg

Spekol.

spektrofotometru

3.2. Przyrzad.-Spektrofotometr Spekol z kuwetami o.

grubosci 1 cm.

3.3. Odczynniki i roztwory oraz sprzet 'laboratoryjny

a) Roztwdr podstawowy chromu szeédciowartodcicwego
(1 cm3 - 1 mg Cr\”) przygotowany wg PN-81/C-06500.

b) Kwas siarkowy cz.d.a., stezony o gestosci 1,84 g/

3
cm .

c) Woda destylowana.
d) Roztwory robocze otrzymane przez odpowiednie roz-
cieficzenie roztworu podstawowego woda destylowana.

e) Szklany sprzet laboratoryjny.

3.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do sporzadze-

nia krzywej wzorcowej nalezy pobrad za pomoca pipety i
przenies$¢ do kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm3 kolej-
no: 5, 10, 15, 20 t:.m3 roztworu pedstawowego wg 3.3 a).
Do kazdej kolby dodaé okoto 60 <:m3 wody destylowanej,
5 cm” stgzonego kwasu siarkowego, schiodzié, dopelié wo-
da destylowang do kreski i wymieszac¢. Otrzymane roztwo-

ry robocze o stezeniu: 0,05; 0,10; 0,15; 0,20 g'/dms

na-
lezy kolejno przelewad do suchej kuwety i mierzyé ich ab-
sorbancje za pomoca spektrofotometru przy dlugoéci fali A=
= 445 nm wobec wody destylowanej (znajdujgcej sie w dru-
giej kuwecie) jako wzorca.

Nastepnie wykreslié¢ krzywa wzorcowa na papierze mi-
limetrowym umieszczajgc na osi rzednych  wartosc¢ ab-
sorbancji (A), a na osi odcietych, stezenie jondw chromu

i 5 3
sze$ciowarto$ciowego (@) w g/dm".

: 3
3.5. Wykonanie oznaczania., 1 cm~ badanego roztworu

uczulajgcego przeniesé za pomocag pipety do kolby pomia-
rowej pojemnosci 100 cm3, dodaé okoto 60 cm3 wody desty-
lowanej, 5 cm  stezonego kwasu siarkowego, po schiodze-
niu dopelnié wodg destylowang do kreski i wymieszad.
Otrzymany roztwdr przelaé do suchej kuwety i zmierzyd
jego absorbancje przy dlugosci fali A = 445 nm, uzywajac

wody destylowanej jako wzorca.

3.6. Obliczanie wyniku. Zawartoéé dwuchromianu po-
tasowego (X) obliczyé w g/dm3 wWg Wzoru
X=a-100- 2- 2,828 (Zz-7)

w ktérym:

a - stezenie jondw chromu szesciowartosciowego
odczytane z krzywej wzorcowej, odpowiadajgce
absorbancji zmierzonej w badanym roztworze;

2,828 - wspdlczynnik przeliczeniowy stezenia jondéw
chromu szesciowartoéciowego na dwuchromian

potasu.

3.7. Wynik koicowy. Za wynik korncowy nalezy przy-

ja¢ Srednig arytmetyczng co najmniej dwéch oznaczan rdéz-

nigcych sig migdzy soba nie wigcej niz o 3%.
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INFORMACTE

DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme - Osrodek Badawczo-

-Rozwojowy Przemystu Poligraficznego, Warszawa.

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

a) wprowadzono wymaganie dotyczgce warunkéw prze-
chowywania roztworu uczulajgcego,
b) wprowadzono opis metod badan roztworu uczulajgce-

go.

3. Normy zwigzane

PN-81/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od-
czynnikéw i roztwordéw pomocniczych
BN-64/6191-10 OQdczynniki. Kwas siarkowy  dymigcy -

oleum
BN-69/6191-14 Odczynniki. Nadsiarczan amonu
BN-69/6191-89 Odczynniki. Nadmanganian potasowy
BN-71/6191-100 Odczynniki. Azotan srebra
BN-73/6191-109 Qdczynniki. Siarczan zelazawo-amonowy
(sdl Mohra)

BN-74/6191-124 Odczynniki. Dwuchromian potasowy
BN-72/7401-09 Technika drukowania wklestego. Wykona-

nie formy drukowej. Nazwy i okreslenia

4. Symbol wg SWW -.1821-139.

5. Autorzy projektu normy - inz. Krystyna Korytkows-

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

szard Godlewski; weryfikacja zalgczmika: Barba-

mgr
ra Stankiewicz, Krystyna Migsko - Os$rodek Badawczo-

-Rozwojowy Przemystu Poligraficznego, Warszawa.

6. Warunki regeneracji roztworu uczulajgcego podano

w tymczasowej instrukcji technologicznej pt. Zastosowanie
papierdw i folii pigmentowych firmy Autotype - Warszawa

1973 r. Centralne Laboratorium Poligraficzne.

TexHONOTHUECKUE WHHCTDPYKIMK II0 [OpoueccaM TIJy=

Goko#t meuaru, HamareancrBo "Huura", Mocksa 1969,
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