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1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest wy- -

znaczanie zawarto$ci srebra w jedwabiu srebrzonym
przeznaczonym jako dodatek antyelektrostatyczny do
wyrobéw widkienniczych.

1.2. Okreslenia. Jedwab srebrzony — jedwab otrzy-
many przez naniesienie na powierzchni¢ jedwabiu poli-
amidowego trwalej jednolitej warstwy srebra zapewnia-
jacej przewodnictwo elektryczne.

2. WYZNACZANIE

2.1. Zasada wyznaczania. Wyznaczanie polega na
rozpuszczeniu w kwasie azotowym srebra znajdujgcego
si¢ w jedwabiu srebrzonym, a nastepnie miareczkowa-
niu srebra roztworem tiocyjanianu amonowego lub po-
tasowego,

2.2. Przyrzady

a) Kolba stozkowa pojemnosci 250 ml.

b) Mikrobiureta pojemnosci 10 ml.

¢) Waga analityczna umozliwiajgca wazenie z do-
kiadnoscig do 0,0002 g.

2.3. Odczynniki i roztwory

Podczas analizy, jezeli nie zaznaczono inaczej, nalezy
stosowac¢ wylacznie odczynniki cz.d.a. oraz wodg desty-
lowang.

a) Kwas azotowy, roztwor o ¢(HNOs3) = 4 mol/l.

b) Siarczan  zelazowo-amonowy [NHuFe(SOy): -
- 12H,0], roztwdr nasycony, zakwaszony (10 =+ 100)
kwasem azotowym o ¢(HNO;) = 4 mol/l.

¢) Tiocyjanian amonowy (NH4SCN) lub potasowy
(KSCN), roztwory mianowane o ¢(SCN ) = 0,1 mol/I,
przygotowane w nastgpujacy sposob: rozpusci¢ 7,6 g
tiocyjanianu amonowego lub 9.7 g tiocyjanianu potaso-
wego w wodzie i uzupelni¢ woda do 1 | w kolbie po-
miarowej. Stezenie tak przygotowanego roztworu ozna-
czy¢ w nastgpujacy sposob: odwazy¢ do kolby stozko-
wej 0,0300 = 0,0500 g srebra o zawartoéci 99,99% Ag,
doda¢ 20 ml roztworu kwasu azotowego wg 2.3a)

i ogrzewaé do catkowitego rozpuszczenia metalu. Na-
stepnie roztwor ostudzi¢ do temperatury pokojowej.
Po ostudzeniu dodac¢ 80 ml wody, 2 ml roztworu siar-
czanu zelazowo-amonowego wg 2.3b) 1 silnie mieszajgc
miareczkowa¢ nastawionym roztworem do pojawienia
si¢ lekkiego brunatnoczerwonego zabarwienia roztwo-
ru.

Stezenie roztworu ¢(SCN') wyrazone w molach na
litr obliczy¢ wg wzoru

my - 1000 a
¢(SCN) = ————
( ) 107,88 - V1 )
w ktorym:
mi — masa odwazki srebra, g,
Vy — objgtos¢ roztworu tiocyjanianu amonowe-
go lub potasowego zuzyta podczas mia-
reczkowania, ml,
1000 — wspotczynnik rowny stosunkowi 11: 1 ml,
107,88 — masa molowa srebra, g/mol.

Roztwoér nalezy przechowywaé w temperaturze poko-
jowej, chroniac przed bezposrednim dziatlaniem Swiatta
stonecznego, w szczelnie zamknigte] kolbie. Miano roz-
tworu nalezy sprawdzaé raz w miesigcu.

2.4. Wykonanie wyznaczania. Wyznaczanie iloSci
srebra w jedwabiu srebrzonym nalezy wykona¢ na
dwoch probkach aklimatyzowanych zgodnie z PN-83/
P-04602.

Do kolby stozkowej pojemnosci 250 ml odwazy¢
z doktadnoscig do 0,0002 g okolo 0,1 g jedwabiu sreb-
rzonego, doda¢ 10 ml kwasu azotowego oraz 10 ml
wody i lekko ogrzewaé az do rozpuszczenia srebra znaj-
dujacego sig¢ na widknie (widkno powinno stac sig
biate).

Po rozpuszczeniu ochtodzi¢ do temperatury poko-
jowej, rozciefczyé woda do objgtosci 100 ml 1 dodaé
2 ml roztworu siarczanu zelazowo-amonowego. Mia-
reczkowac roztworem tiocyjanianu amonowego lub po-
tasowego do pierwszego trwatego lekkiego brunatno-
czerwonego zabarwienia roztworu,
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2.5. Obliczanie wynikow
2.5.1. Zawarto$¢ srebra (X) obliczy¢ w procentach
wg wzoru

V) - 107,88 - ¢(SCN)
X = (2)
msz * 10

w ktorym:

V: — objetos¢ roztworu tiocyjanianu amono-
wego lub potasowego zuzyta podczas
miareczkowania, ml,

¢(SCN’) — stgzenie roztworu tiocyjanianu amono-
wego lub potasowego, ml/l,

m; — masa odwazki jedwabiu srebrzonego, g,

}07,88 — masa molowa srebra, g/mol.

2.5.2. Dopuszczalna rdéznica miedzy wynikami wyzna-
czan. Dopuszczalne réznice migdzy wynikami dwoch
réwnolegltych wyznaczan nie powinny przekracza¢ 10%
wyniku wyzszego. Jezeli rdéznica migdzy wartoéciami
dwoch wynikéw przekracza 10% wyzsze) wartosci, na-
lezy wykonaé dodatkowe wyznaczanie.

2.5.3. Wynik koficowy wyznaczania. Za wynik konco-
wy nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczna dwoch wyzna-
czafn roznigcych sie¢ mniej niz 10% wyzszej wartosci,
zaokraglony wg PN-70/N-02120, z doktadnoscia do
0,01%.
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INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Instytut Widkien Chemicz-
nych, Lodz.

2. Normy zwigzane
PN-83/P-04602 Metody badan surowcow, polwyrobow i wyrobow

wiokienniczych. Klimat normalny i aklimatyzacja probek
PN-70/N-02120 Zasady zaokrgglania i zapisywania liczb

3. Informacja dotyczaca przygotowania roztworu tiocyjanianu po-
tasowego. Do przygotowania roztworu tiocyjanianu potasowego
mozna uzy¢ gotowych odwazek analitycznych (fiksanal).

4. Autorzy projektu normy — mgr inz. Zofia Kufak, Urszula Ba-
czyfiska — Instytut Wiokien Chemicznych, Lodz.



