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1. WSTEP

1.1, Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
gsiarczan miedziowy bezwodny stosowany jako odczyn-
nik chemiczny.

Siarczan miedziowy bezwodny ma:

a) wzér chemiczny (CuSO4),

b) mase czgsteczkowg 159,61 (1967).

1.2. Normy zwigzane
PN-54/C-04517 Chemiczne badania i préby.

czanie substancji nierozpuszczalnych w wodzie
w produktach chemicznych

PN-68/C=-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma=-
¥ych zawartosci chlorkdéw w bezbarwnych roztwo-
rach metodg turbidymetryczng

PN-68/C=04527 Analize chemiczna. Oznaczanie azo-
tu ogblnego metodg destylacyjng

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna.
odezynnikdéw roztwordéw pomocniczych
tworéw do kolorymetrii i nefelometrii

PN-68/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie
roztwordw wskaznikéw i roztwordw buforowych

PN-T70/C=80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowy-

. wanie i transport

PN/C-80047 Odczynniki. Pobieranie prébek i przy-

gotowanie sredniej prdbki laboratoryjnej

Ozna=

Przygotowanie
oraz roz-

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci zanie-
czyszczel rozrdéznia si¢ dwa gatunki siarczanu mie-
dziowego bezwodnego oznaczone:

cz.d.a. = czysty do analizy,

CZ. - czystye.
2.2. Przyktad oznaczenia siarczanu miedziowego
bezwodnego gatunku cz.d.a.:

SIARCZAN MIEDZIOWY BEZWODNY cz.d.a.
BN=73/6191-24

1) Symbole wg SWW:
dla cz.d.s. 1331-111.
dla cz. 1331'424.

3. WYMAGANIA
3.1. Wymagania ogdlne. Siarczan miedziowy bez-

wodny powinien mieé postal szarego proszku, roz=
puszczalnego w wodzie, a prawie nierozpuszczalne-
go w alkoholu.

3. 2. Wymagania chemiczne

Gatunki
Wymagania
CZed.R. CZa
a) Siarczanu miedziowego
bezwodnego (Cu804), %, 98,5 98
nie mniej niz
b) Substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie, %, 0,01 0,02
nie wigcej nii
¢) Chlorkéw (C17), %, nie 0. 004 nie normalizuje
wiecej niz ! sie
d) Azotu ogélnego (N), %, 0.02 nie normalizuje
nie wiecej niz y sieg
3+
e) Zelaza (Fe” ), %, nie
wiecej niz 0,02 0,04
f) Substancji niestracal-
nych siarkowocdorem (jako 0.15 0.03
siarczany), %, nie wig- ’ ’
cej niz
g) Niklu (N12+). %, nie b o nie normalizuje
wigce] niz ’ si¢

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE T TRANSPORT

Siarczan miedziowy bezwodny nalezy pakowal, prze-
chowywaé i transportowal zgodnie z PN-70/80001.

Rodzaj opakowania - soiki szklane z nakre¢tkq z
tworzywa sztucznego z polietylenowg podkiadkg.

Masa opakowal netto powinna wynosié: 100, 250,
500 i 1000 g.

Na #yczenie odbiorcéw dopuszcza eig¢ inny rodszaj
i wielkosé opakowania, Jjezell zabezpiecsza ono pro-
dukt w sposéb nie gorszy niz wymienione opakowa-
nia i ma wymiary zgodne z zasadami systemu wymla-
rowego opakowai.

Polskie Odczynniki Chemiczne

[Ustanowiona przez Dyrekiora Przedsigbiorsiwa Przemystowo-Handlowego, Polskie Odczynniki Chemiczne dnia 29 wrzeénia 1973 r.
jako norma obowigzuijgca w zakresie produkeji od dnia 1 kwietnia 1974 .

(Dz. Norm. i Miar nr 46/1974 poz. 134)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1974,

Wplyw do WN 214.73. Oddano do sktadu 27.12.73. Druk vkohczono w marcu 74.

Cena zt 2,40

Obj.0,450. w. Naklad 2500 +4+50 egz. Zam. 4869/73
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5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawarto$ci siarczanu miedziowego
(3.2 a),

b) oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie (3.2 b),

¢) oznaczanie zawartosci chlorkéw (3.2 c),

d) oznaczanie zawartosci azotu ogdélmego (3.2 d),

e) oznaczanie zawartosci Zelaza (3.2 e),

f) oznaczanie zawartosci substancji niestrgcal-
nych siarkowodorem - jako siarczany (3.2 f),

g) oznaczanie zawartosci niklu (3.2 g)e.

5.2. Pobieranie prdbek. Prébki nalezy pobierad
zgodnie z PN/C-80047. Masa sSredniej prdébki labo-
ratoryjne] powinna wynosié co najmniej 200 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartosci siarczanu miedzio-
wego bezwodnego (CuSO4l

5¢3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Jodek potasowy cz.d.a.

b) Kwas octowy lodowaty cz.d.a.

¢) Tiosiarczan sodowy, roztwér 0,1n.

d) Skrobia rozpuszczalna cz.d.a., roztwér 1-pro-

centowy.

5.3.1.2, Wykonanie oznaczania. Oko¥o 0,6000 g
badanego siarczanu miedziowego bezwodnego rozpuscic

w 50 cm> wody, dodaé 5 cm3 kwasu octowego lodowa-
tego i 3 g jodku potasowego. Wydzielony jod od-
miareczkowaé roztworem tiosiarczanu sodowego, do-
roztworu

dajgqc pod koniec miareczkowania 2 cm3
skrobi.

Zawartosé siarczanu miedziowego bezwodnego (X)
obliczy¢é w procentach wg wzoru

'Va0,015961°199n_'V +1,5961
X= m - m

w ktdérym:
V - objetosé roztworu tiosiarczanu sodo=-
wego zuzyta do miareczkowania, cm3,
m - odwazka badanego siarczanu miedzio-
Wego, g,
0,015961 - ilosé siarczanu miedziowego odpowia-
dajgca 1 cm3 $cidle 0,1n
tiosiarczanu sodowego, ge.

5.3.2., Oznaczanie zawartosci supstancji nieroz-
Ruazczalnzch w wodzie

5¢3.2.1. Odczynniki i roztwory.
cz.d.a. (1,11).

5¢3.2.2. Wykonanie oznaczania. 25,00 g badanego
giarczanu miedziowego Dbezwodnego rozpuscié w

250 cm> wody, do rozitworu dodad 1 cu’ kwasu siar-

oznaczanie wg PN=-54/

roztworu

Ewas sgiarkowy

kowego cz.d.a. i1 wykonaéd
C=-04517 p. 2.2.

Badany siarczan miedziowy bezwodny
wymaganiom normy, Jjezeli masa wysuszone] pozosta-
zoséci nie przekroczy:

2,5 mg - dla odczynnika cz.d.a.,

5,0 mg - dla odczynnika cz.

odpowiada

5.3.3. Oznaczanie zawartosci chlorkdéw (C17)

5¢3¢3.1. Odczynniki i roziwory
a) Kwas azotowy, roztwory: 25« i 1-procentowy.
b) Azotan srebra, roztwdr O,1n.

c) Roztwdér wzorcowy zawierajgcy Cl™ przygotowa-
ny wg PN-68/C-06500 i rozciericzony w stosunku 1:99.
© d) Roztwdér siarczanu miedziowy wolny od
nastepujgcy
siarczanu miedziowego rozpuscié w 50 cm3 wody W
kolbie pomiarowe] pojemnosci 100 cm3, dodad 1Ocm3
25-procentowego kwasu azotowego, 5 cm?
azotanu srebra, dopeinié wodg do kreski i pozos-
tawié na 12 godz w ciemnym miejscu.

chlor-

kéw przygotowany w sposéb: 5,00 g

roztworu

Nastepnie
przesgczy¢ przez sgczek uprzednio przemyty gorg-
cym, 1-procentowym roztworem azotanu srebra. Do
przygotowanego wzorca nalezy uzyé 20 cm roztworu
siarczanu miedziowego nie zawierajgcego chlorkdw.

5e3e3.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
siarczanu miedziowego bezwodnego cz.d.a.
cié w 20 cm?
C=04518 sposobem A, stosujgc roztwdér pordwnawcszy
giarczanu miedziowego wolnego od chlorkdw.

Badany siarczan miedzi odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli powstaza po 10 min opalescencja bada-
nego roztworu nie bedzie intensywniejsza od opa-
lescencji roztworu przygotowanego

rozpus-
wody i wykonaé oznaczanie wg PN-68/

pordwnawc zego
réwnoczesnie i zawierajgcego w tej samej objetos-
ci 0,04 mg C1~ - dla odczynnika cz.d.a.

«3.4. Oznaczanie catkowitej zawartosci azotu (N

5¢3¢4e1. Odczynniki

i roztwory - wg PN-68/

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania, 1,00 g badanego
miedziowego bezwodnego rozpuscié w

siarczanu
140 cm3 wody, a nastepnie wykonaé oznaczanie azo-
tu metodg destylowang wg PN-68/C-04527 p. 2.4. Do
roztworu pordéwnawczego dodaé 0,2 mg N - dla odczyn-
nika cz.d.2a.

5e3.5. Oznaczanie zawartodci zelaza (Ee3+)

5e3:5.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15).

b) Chlorek amonowy cz.d.a.

¢) Amoniak cz.d.a., roztwory: 10- i 25-procento-
WY .

d) Kwas solny cz.d.a. (1,12).

e) Kwas sulfosalicylowy cz.d.a., roztwér 10-pro-
centowy.

f) Roztwér wzorcowy zawierajgcy Fé3+
wany wg PN-68/C-06500 i rozcieficzony w
1:99.

5e3e5.2., Wykonanie oznaczania., 1,00 g badanego

siarczanu miedziowego bezwodnego, odwazonego z do-
k¥adnoécig do 0,01 g, rozpuscié w 50 cm3 wody,do-
daé¢ 0,5 cm3 kwasu azotowego, ogrzaé do wrzenia i
gotowaé w ciggu 5 min. Do roztworu dodaé 1,5 g
chlorku amonowego i 10-procentowego roztworu amo-
niaku w celu catkowitego rozpuszczenia wytrgcajg-

przygoto-
stoaunku
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cego sie zielonkawego nastepnie zlewkg
przykryé szkietkiem zegarkowym, ogrzewaé w ciggu
1 godz na wrzgcej Zazni wodne] i przesgczy¢é. Osad
przemy¢ na sgczku poczgtkowo roztworem zawierajg-
cym w 100 cm3 wody 5 g chlorku amonowego i 5 cm
25-procentowego roztworu amoniaku, a nastgpnie go-
rgcg wodg do zaniku reakcji na jony C1l-.

Osad na sgczku rogzpuscid w 3 + 5 cm3 kwasu s80l-
nego i przemyé sgczek kilkoma porcjami wody.Prze-
segcz otrzymany z rozpuszczenia na sgczku wodoro-
tlenku zelazowego wraz z wodg z przemycia zebrad
w kolbie pomiarowe] pojemnosci 100 cm® i uzupex-
nié do kreski. Z tak przygotowanego roztworu po-
braé pipetg 10 cm’ roztworu (0,1 g), rozcienczyd

osadu,

10 cm3 wody, dodaé 5 cm3 roztworu kwasu sulfosa-

licylowego, wymieszaé, dodaé 5 cm3-10-procentowe-
go roztworu amoniaku i ponownie dobrze wymieszad.

Badany siarczan miedziowy bezwodny odpowiada
wymaganiom normy, jezeli zabarwienie badanego roz-
tworu nie begdzie intensywniejsze od zabarwienia
roztworu pordwnawczego przygotowanego w nastegpu-
jacy sposéb: do 25 cm3 roztworu zawiérajacego 2 =
3 krople kwasu solnego dodad:

0,02 mg Fe>t - dla odczynnika cz.d.a.,

0,04 mg Fe3+ - dla odczynnika cz.

5. 3.6, Oznaczanie zawartosci substancji niestrg-
calnych siarkowodorem w_grodowisku kwasnym (jako

giarczan

5¢3+6.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,11).

b) Siarkowoddr.

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego

giarczanu miedziowego Dbezwodnego rozpuscié w

145 cm wody, dodaé 5 cm’ kwasu siarkowego,ogrzacd
do temperatury 70 + 80°C i przepuszczaé siarkowo-
ddér do cazkowitego wytrgcenia miedzi.
odsgczy¢ 75 cm3 roztworu przez sgczek, aby w cza-

Nastepnie

| par kwasu siarkowego, po czym wyprazyé do staie]

masy w temperaturze 500 <+ 600°c.

Badany siarczan miedziowy bezwodny odpowiada Wy-
maganiom normy, jezell masa wyprazonej pozosta-
¥odéci nie przekroczy:

3,75 mg - dla odczynnika cz.d.a.,

7,50 mg - dla odczynnika cz.

Pozostatosé nalezy zachowad do oznaczania niklu.

5.3.7. Oznaczanie zawartosci niklu {Ni2+2

5e3e7e1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4 i 1,15).

b) Kwas solny cz.d.a. (1,18).

¢) Brom cz.d.a., roztwér nasycony.

d) Dwumetyloglioksym cz.d.a., roztwér alkoholo=-
wy 1=-procentowy.

e) Amoniak cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

f) Roztwér wzorcowy zawierajgcy jony Ni2* przy-
gotowany w stosunku 1:99.

1 cm3 rozcieniczonego roztworu wzorcowego zawie-
re 0,01 mg NiZt,

g) Cytrynian amonowy dwuzasadowy cz.d.a.,
twér 10-procentowy.

h) Mieszanina kwasdéw (woda krélewska) przygoto-
wana w nastepujgcy sposéb: 1 cm
azotowego zmieszaé z 3 cm3

g0.

T0%~-

stezonego kwasu
stezonego kwasu solne-

2¢3¢T7.2. Wykonanie oznaczania. Da pozostatosci
po prazeniu otrzymanej w 5.2.6.2 dodaé 4 cm3

WO -
dy krdlewskie] i odparowaé do sucha. Do pozosia-
Yosci dodaé 1 cm kwasu solnego (1,18) i 19 cm3

wody. Do roztworu dodaé 5 cm- wody bromowe],
10 cm3 amoniaku, 2 cm3 cytrynianu amonowego 1
5 cm3 roztworu dwumetyloglioksymu.
Badany siarczan miedziowy bezwodny
wymaganiom normy, Jezeli zabarwienie
badanym roztworze nie bedzie intensywniejsze od
zabarwienia roztworu pordéwnawczego prazygotowanego

odpowiada
powstate w

sie sgczenia sgczek byx wypeiniony cieczg, prze- réwnoczeénie i zawierajgcego w tej samej objetos-
8§CZ odparowaé w uprzednio wyprazonej i zwazone] ¢l 5 cm3 wody bromowej, 10 cm3 amoniaku, 2 cm” cy-
parownicy porcelanowej lub kwarcowej, poczgtkowo trynianu amonowego i 5 cm3 dwumetyloglioksymu oraz
na tazni wodnej, a nastgpnie piaskowej do zaniku 0,25 mg Ni%t - dla odczynnika cz.d.a.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-73/6191=24

1. Istotne zmiany w stosunku do BN=-64/6191-24

a) zaostrzono wymagania dotyczgce siarczanu miedziowego
bezwodnego cz.d.a., dostosowujgc je do Zalecenia RWPG PC
2671=70,

b) dostosowano badania do Zalecenia RWPG PC 2671-70,

2. Zalecenia migdzynarodowe
RWPG PC 2671-70 = norma zgodna.



