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1. WSTEP

1.1. Przedmiot arkusza normy. Przedmiotem niniej-
szego arkusza normy sa dwie rownorzedne rozjemczo
metody oznaczania miedzi w roztworze kapieli mie-
dziowej wg BN-86/7469-42/02, tabl. lp. 2.

1.2. Rodzaje metod badan

a) Metoda jodometryczna.

b) Metoda kompleksometryczna.

2. METODY BADAN

2.1. Pobieranie préobek, czystos¢ odczynnikéw, liczba
réwnoleglych oznaczan — wg BN-86/7469-42/01.

2.2, Metoda jednometryczna

2.2.1. Zasada oznaczania polega na posrednim mia-
reczkowaniu jondéw miedzi dwuwarto$ciowej w obec-
noéci jodku potasowego za pomoca roztworu tiosiar-
czanu sodowego w obecnosci skrobi jako wskaZnika.

2.2.2. Odczynniki i roztwory

a) Jodek potasowy (KJ) roztwor 10%(m/m).

b) Tiosiarczan  sodowy, roztwdér mianowany
o ¢(Na:S:035) = 0,05 mol/lL

c) Skrobia roztwér 1% przygotowany wg PN-81/
C-06500 Ip. 2.2.61.

2.2.3. Wykonanie oznaczania. 5 ml badanego roztwo-
ru przenieS¢ pipeta do kolby stozkowej pojemnosci
250 ml, rozcienczyé woda destylowana do okoto 100 ml.
Wprowadzi¢ nadmiar roztworu jodku potasowego do
calkowitego wytracenia jodku miedziowego. Dobrze
wymieszaé i zamknig¢te korkiem odstawi¢ na 5+10 min
w ciemne miejsce, a nastgpnie miareczkowa¢ roztworem
tiosiarczanu sodowego. Gdy brunatne zabarwienie roz-
tworu przejdzie w jasnozolte, dodaé kilka kropel $wiezo
przyrzadzonego roztworu skrobi i kontynuowaé mia-
reczkowanie roztworem tiosiarczanu sodowego do znik-
nigcia niebieskofioletowego zabarwienia. Pod koniec

miareczkowania doda¢ jeszcze kilka kropel roztworu
jodku potasowego w celu sprawdzenia catkowitego wy-
trgcenia jodku miedziowego.

2.2.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢ siar-
czanu miedziowego pigciowodnego (Xcys0, ° SH20),
w gramach na litr obliczy¢ wg wzoru

Xcuso, * SH20 =V - ¢ - 0,4994 - 200 (0
w ktérym: )
V — objetos¢ roztworu tiosiarczanu sodowego
zuzyta do miareczkowania, ml,
¢ — stgzenie roztworu tiosiarczanu sodowego,
mol/1,

0,4994 — liczba gramo6w siarczanu miedziowego pig-
ciowodnego odpowiadajaca 1 ml roztworu
tiosiarczanu sodowego o c(Na;S$;03) =
= | mol/l,

200 — wspotczynnik rozcieficzenia.

2.2.5. Wynik konicowy oznaczania nalezy podac z do-
ktadnosciag do 0,02 g/1. Réznica migdzy oznaczeniami
uwzglednianymi przy obliczaniu wyniku koncowego —
nie wieksza niz 0,2%.

* 2.3. Metoda kompleksometryczna

2.3.1. Zasada oznaczania polega na bezposrednim,
kompleksometrycznym miareczkowaniu jonéw miedzi
dwuwarto$ciowej roztworem wersenianu dwusodowego
w obecnosci mureksydu jako wskaznika.

2.3.2. Odczynniki i roztwory — wg BN-86/7469-42/05
p. 3.
2.3.3. Wykonanie oznaczania. 10 ml badanego roz-
tworu odmierzy¢ pipeta do kolby pomiarowej pojem-
nosci 250 ml. Rozcieficzy¢ woda destylowang do kreski
i wymiesza¢. Z kolby pomiarowej odmierzy¢ pipeta
10 ml roztworu i przenie$¢ do kolby stozkowej po-
jemnosci 250 ml. Rozcienczy¢ wodg destylowana do
okoto 100 ml, dodaé¢ 5 ml roztworu chlorku amonowe-
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go, 0,3 ml roztworu trojetanoloaminy, kilka kropel
roztworu amoniaku do pH = 8, 1 + 2 g mureksydu,
dobrze wymiesza¢ i miareczkowaé powoli roztworem
wersenianu dwusodowego do zmiany zabarwienia z zie-
lonozottego na malinowe.

2.3.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawarto$¢ jo-
n6éw miedzi w przeliczeniu na siarczan miedziowy pig-
ciowodny (Xcyso, - 5H,0)» W gramach na litr obliczyé
wg wzoru

_ V-c-0,2497 - 250 - 1000 @)
5H20 10 - 10

Xcuso, -

w ktoérym:
V — objeto$¢ roztworu wersenianu dwusodo-
wego zuzyta do miareczkowania, ml,
¢ — stg¢Zenie mianowanego roztworu wersenia-
nu dwusodowego, mol/l,

0,2497 — liczba gramdw siarczanu miedziowego pig-
ciowodnego odpowiadajgca 1 ml roztworu
wersenianu  dwusodowego o c¢(di-Na-
-EDTA) = 1 mol/l,

1000 — wspdiczynnik réwny stosunkowi 11: 1 ml,

10, 10 — wspdiczynnik rozcieficzenia probki, ml.
2.3.5. Wynik koicowy oznaczania poda¢ z doklad-
noscia do 0,02 g/l. Roéznica migdzy oznaczeniami
uwzglednianymi przy obliczaniu wyniku koncowego —

_nie wieksza niz 2%.
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