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1, WSTEP cd. tablicy

1,1, Przedmiot normy, Przedmiotem mnormy jest
octan miedziowy, stosowany jako odezynnik chemicaz
ny.

Octan miedziowy ma:

a) wzér chemiczny Cu(033000)2.320,

b) masa czgsteczkowa 199,65(1961 r),

1,2, Normy zwigzane
PN-54/C-045517 Chemiczne badania i prdéby.

czanie substancji nierozpuszczalnych w wodzie
w produktach chemicznych

PN-68/C=-06500 Analiza chemiczna, Przygotowanie od-
czynnikdéw, roztworéw pomocniczych oraz roztwo-
réw do kolorymetrii i nefelometrii

PN-54/C-80001 Odczynniki. Opakowanie, znakowanie
i przechowywanie

PN/C-80047 Odczynniki, Pobieranie prdébek i przy-
gotowanie déredniej prdbki laboratoryjnej

Ozna-

2, PODZIAL I OZNACZENIE
2,1, Gatunki, W zaleznosci od zawartosci zanie-
czyszczen rozréznia sie dwa gatunki octanu mie-:
dziowego oznaczone:?
cz.d,a, - czysty do apmalizy,
cz, - czysty,

2,2, Przykiad oznaczenia octanu miedziowego czys-
tego do analizy:

OCTAN MIEDZIOWY cz.d.a. BN-69/6191-~75

3., WYMAGANIA

. 38,1, Wymagania ogdlne, Octan miedziowy powinien
mieé postaé clemnozielonych krysztaléw, ulegaja-

cych zwietrzeniu na powietrzu, powoli rozpuszcza-
jacych si¢ na powietrzu,

3.2, Wymagania chemiczne

Gatunki
Wymagania
cz.d,.a, CZ.

c¢) Substancji nierozpuszczalnych

w amoniaku, %, nie wiecej niz 0,01 0,02
d) Chlorkéw (C17), %, nie wigcej niz | 0,001 0,003
e) Siarczanéw (soﬁ‘), %, nie wiecej

niz | 0,01 0,05
h) Azotu ogbélnego (N), %, nie wiecej

niz 0,028 0,056
g) Zelaza (Fe’*), %, nie wiecej niz 0,005 0,02
h) Orowiu (Pb°*), %, nie wiecej niz | 0,002 0,005
i) Metali niestrgcalnych siarkowodo-

rem (jako SOif), %, nie wigcej niz | 0,1 0,2

Gatunki
Wymagania
cz.d.ac Cz,
a) Octanu miedziowego[Cu(CHBCOO)e-
.Hao], %yco najmniej 99 97
b) Substancji nierozpuszczalnych
w wodzie, %ynie wigcej niz 0,01 0,02

.4, PAKOWANIE I PRZECHOWYWANIE

Octan miedziowy nalezy pakowaé, znakowaé 1 przes
chowywaé zgodnie z PN-54/C-80001,
Rodzaj opakowania - sloiki szklane z nakretka (z
podktadks polietylenows).
Masa netto: 100, 250, 500, 1000 g,
5. BADANIA

—e AN
5,1, Pobieranie prébek,
zgodnie z PN/C=-80047,
Masa dredniej prébki laboratoryjnej powinna wy-
nosié okoto 400 g..

5,2, Rodzaje 1 opis badan

5,2,1, Sprawdzenie tozsamofci, Niewielks 1losé
octanu miedziowego zwilzyé kwasem siarkowym - po-

winien wydzielaé sie zapach kwasu octowego. Na-
stepnie 0,2 g octanu miedziawégo rozpuéecié w 5 ml
wody i do roztworu dodaé 2 - 3 kropli amoniaku -
powinien wydzielié si¢ niebieski osad rozpuszcza-
Jacy sie w nadmiarze amoniaku, dajgc roztwér prze-
Zroczysty, zabarwiony na kolor lazurowy.

5,2,2, Oznaczanie zawartosci octanu miedziowego

5,2,2.1, 0dez iki 1 roziwo
a) Kwas siarkowy cz.d.a., (1,100),

Prébki nalezy pobieraé
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b) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwér 0,1n.
¢) Jodek potasowy cz.d.a.
d) Skrobia, roztwér 0,5-procentowy.

5,2.2,2, Wykonanie oznaczania, Okoio 0,5000 g ba
danego octanu miedziowego rozpuscié w 50 ml wody
i zakwasié 5 ml kwasu siarkowego. Nastepnie dodad
do roztworu 3 g jodku potasowego i miareczkowaé wy-
dzielony jod roztworem tiosiarczanu sodowego, do-
dajac roztworu skrobi w koricu miareczkowania.

Zawartos$é octanu miedziowego (X) obliczyé w pro-
centach wg wzoru

X = V +0,019 965-100

m

w ktérym;
V - objetosé scisle 0,1n roztworu tio-
siarczanu sodowego zuzytego do mia-
reczkowania, ml,
m ~ odwazka badanego octanu miedziowezo, g,

0,0199%5 - 1los¢ octanu miedziowego qdpowiadajq-
ca 1 ml $cidle O0,1in tiosiarczanu so-

dowego, &.

5.2.3. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych
w _wodzie, 10,00 g badanego octanu miedziowego roz-
puécié w 200 ml wody zakwaszonej 2 ml kwasu octo-
wego (1,04) 1 wykonaé oznaczanie wg PN-54/C-04517,

Badany octan miedziowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli masa wysuszonej pozostaiosci nie prze-
kroczy:

dla odczynnika cz.d.a, 1 mg,

dla odezynnika cz. 2 mg.

5.2.4. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych
octanu miedziowego
przesaczyd
sacze-

w_amoniaku. 10,00 g badanego
rozpusici¢ w 100 ml amomiaku (0,96) i
przez uprzednio zwazony szklany tygiel do
nia G4. Pozostatodé w tyglu przemyé wodag 1 wysu-
szvé w temperaturze 105 < 110°C do stalej masy.

Badany octan miedziowy odpowliada wymaganiom nor-
my, jeZeli masa wysuszonej pozostaiosci nie prze-
kroezy:

“la odezynnika cz.d.a,

dla odczyuanika cz. 2 mg.

1 mg,

5.2,5, Oznaczanie zawartosgci chlorkdw (C17)

5.,2,5,1, Odezynniki i roztwory
a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15).

b) Azotan srebra cz.d.a., roztwoér 0,in,

¢) Roztwér wzorcowy zawierajacy Cl~, prazygotowa-
ny wg PN-g8/C~06500 1 stosunku
10:990. 1 ml rozciedczonego roztworu wzorcowego
wiera 0,01 mg C17).

d) Octan miedziowy nie zawierajacy chlorkéw przy-
gotowany w nastgpujacy sposéb: 5 g badanego pre-—
paratu rozpudcié w 50 ml wody, w kolbie pomiaro-
wej pojemmosci 100 ml, dodaé¢ 10 ml kwasu azotowe-
go. 5 ml azotanu srebra, uzupeinié¢ objetosé wodg
do kreski 1 pozostawi¢ na 12 godz. PrzeZroczysts
ciecz zdekantowaé znad osadu przez sfczek wynyty
uprzednio gorgcg wodag i braé do przyrzadzenia ra-
octanu

rozcienczony w
za-

tworu wzorcowego 20 ml, co odpowiada 1 g
miedziowego.

5,2.5.2, Wykonanie oznaczania, 1,00 g badanego

octanu miedziowego rozpuscié w 20 ml wody, Doroz-
tworu dodaé 2 ml kwasu azotowego 1
srebra.

Badany octan miedziowy odpowiada wymaganiom nor-
my, Jezell opalizacja powstala w badanym roztworze
Po 2 min nie bedzie silniejsza niZz opalizacja roz-
tworu pordéwnawczego, przygotowanego réwnoczeénie,
a zawierajgcego w tej samej objetosci co roztwér
badany 20 ml roztworu octanu miedziowego wolnego
od C1” oraz:

dla odezynnika cz.d.a. 0,01 mg C1™,

dla odeczynnika c¢z. 0,03 mg C1™,

1 ml azotanu

5.,2,6, Oznaczanie zawartosci siarczanéw (§9§')

5.2,6,1, Odezynniki i1 roztwory
a) Kwas solny cz.d.a. (1,12),

b) Chlorek barowy c¢z.d.a, roztwér 10-procentowy.

c) Roztwér wzorcowy zawierajacy soi’ przygoto-
wany wg PN-68/C-06500 1 rozcierczony w stosunku
10 : 90. 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego
zawlera 0,1 mg 804.

d) Octan miedziowy nie zawierajacy soi‘, przy-
gotowany w nastepujacy sposdb: 5 g badanego octa-
nu miedziowego rozpuscié w 50 ml wody w kolbie po-
miarowe] pojemmnoscl 100 ml, dodadé 2,5 ml iwasusol-
nego i 5 ml roztworu chlorku barowego, uzupeinié
objetos¢ do 100 ml i zostawié na 12 godz. Ciecz
znad osadu zdekantowad przez sgczek i braé 20 ml
do przyrzadzania roztworu wzorcowego, co odpowia-
da 1 g octanu miedziowego.

5.,2,6.,2, Wykonanie oznaczania, 1,00 g badane~-
go octanu miedziowego dla odezynnika cz.d.a.,0,500g

dla odezynnika cz. rozpuscié w 20 ml wody, dodaé
do roztworu 0,5 ml kwasu solnego i 1,5 ml chlorku
barowego.

Octan miedziowy odpowiada wymaganiom normy, je-
zeli zmetnienie powstale w badanym roztworze po
30 min nie bedzie silniejsze niz zme¢tnienie roz-
tworu pordéwnawczego, przygotowanego réwnoczeénie,
a zawierajacego w tej samej objetosci te same ilos-
ci odczynnikéw: 20 ml miedziowego octanu wolnego
od Soi' oraz:
dla odczynnika cz.d.a. 0,1 mg Soi
dla odezynnika cz., 0,25 mg so4".

5,2,7, Oznaczanie zawartodci azotu gnz
5.2,7.1, Odczxnniki 1 roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwofy:
procentowy i 0,01in,

b) Kwas solny, roztwdér 0,01in.

¢) Stop Dewardy.

d) Kwas siarkowy ecz.d.a. (1,84) rozcieXczony w
stosunku 1 : 3,

e) Czerwien metyl. 'a - wskazZnik.

5,2.7.2. Wykonanie oznaczania, 1,00 g badanego

octanu miedziowego rozpuscié w kolbie aparatu des-
tylacyjnego w 150 ml wody i dodaé 1 g stopu Dewar-
dy. Kolbe¢ polgczyé przez lapacz kropel z chtodni-
cg zakornczong przediuzaczem zanurzonym w odble-

10~
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ralniku zawierajgcym 20 ml Scisle 0,0in roztworu
kwasu solnego i 10 ml wody. Odbieralnik zabezpie-
czyé od mozliwoéci pochtaniania soll amonowych z o-
toczenia za pomocg piuczki ochronnej zawierajacej
kwas siarkowy,., Przez lejek umieszczony w  kurku
kolby destylacyjnej wlaé 10 ml1 10=-procentowego
roztworu wodorotlenku sodowego i zostawié¢ na jed-
na godzine. Po uplywie tego czasu oddestylowaé 1z
kolby okolo 100 ml cieczy. Nadmiar kwasu solnego w
odbieralniku odmiareczkowaé¢ 0,0in roztworem wodo-
rotlenku sodowego wobec czerwieni metylowej Jjako
wskazZnika,

Badany octan miedziowy odpowiada wymaganiom nar-
my, jesli zuzycie 0,1n roztworu kwasu solnego nie
bedzie wieksze niz:

dla odczynnika cz.d.a. 2 ml,

dla odczynnika cz. 4 ml.

5.,2,8, Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe3t)

5,2,8,1, Odezynniki 1 roztwory
a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,11).

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

¢) Kwas sulfosalicylowy cz.d.a.,
procentowy.

d) Chlorek amonowy cz.d.a.

roztwor 10-

e) Amoniak cz.d.a., roztwory: 10~ oraz 25-pro-
centowy,

) Roztwdér wzorcowy zawierajacy Fe3+ przygoto-
wany wg PN/C-06500 1 rozcierczony w stosunku

10:990, 1 ml rozcienczonego

zawiera 0,01 mg Fe3+.

roztworu wzorcowego

5.,2,8,2., Wykonanie oznaczania, 1,00 g badanego
octanu miedziowego rozpusoié¢ w 20 ml wody. Roztwér
zakwasi¢ 0,5 ml kwasu azotowego, ogrzaé¢ do wrze-
nia, dodaé 1 g chlorku amonowego, zadaé 10-mocen-
towym roztworem amoniaku do rozpuszczenia wytra-
cajacego sie osadu, powtérnie zagotowaé 1 pozosta-
wié na wrzacej taZni wodnej na przeciag 30 min, po
czym przesgczyé przez bezpopiolowy sgczek. Osad na
sgezku przemyé ciecza skladajacg sie z 2,5 g
chlorku amonowego i 2,5 ml 25-procentowego roztwo-
ru amoniaku, rozpuszczonych w 50 ml wody, do za-
niku niebieskiego zabarwienia, a nastepnie
myé goraca wodg do zaniku reakcji na Cl1-. Przemy-
ty osad rozpuscié na sgczku w 2 ml roztworu kwasu
siarkowego, saczek przemyé 20 ml wody 1 przesacz
zebraé do kolby. Do otrzymanego roztworu dodaé
3 ml roztworu kwasu sulfosalicylowego, wymieszaé,
dodaé 6 ml 10-procentowego roztworu amoniaku, po-
nownie wymieszaé i przeniesé do cylindra kolory-
metrycznego.

Badany octan miedziowy odpowiada wymaganiom nar-
my, jezell powstale zabarwienie badanego roztworu
nie bedzie intensywniejsze niZz zabarwienie roztwo-
ru pordéwnawczego, przygotowanego rdéwnoczesnie 1
zawierajgcego w tej samej objetosci 2 ml kwasu
siarkowego, 3 ml kwasu sulfosalicylowego, 6 ml 10-

prze-

procentowego roztworu amoniaku oraz:
dla odezynnika cz.d.a. 0,05 mg F03+

’
dla odczynnika cz. 0,2 mg Fe3+.

5,2,9, Oznaczanie zawartogci olowiu (Pb2+)

5.2,9.1, Odczynniki 1 roztwory"

a) Kwas octowy cz.d.a. lodowaty.

b) Chromian potasowy cz.d.a., roztwér 5-procen-
towy.

¢) Roztwdr wzorcowy zawierajgcy jony olowiu przy
gotowany wg\PN-SS/C-OGSOO i rozciernczony w sto=
sunku 10 : 990, 1 ml rozciernczonego roztworu wzor-
cowego zawiera 0,01 mg Pb2+.

d) Octan miedziowy nie zawierajgcy Pb2+, przy-

gotowany w nastepujacy sposdéb: 2,5 g badanego pre-

paratu rozpuscié w 80 ml wody w kolbie pomiarowej
pojemnosci 200 ml, dodaé 5 ml kwasu octowego 1
2,5 ml roztworu chromianu potasowego, uzupelnié
objetoéé wodg do kreski 1 pozostawié na 3 godz,
PrzeZroczystg ciecz zdekantowaé znad osadu przez
saczek wymyty poprzednio goraca wodg i braé do
przyrzadzenia roztworu wzorcowego 40 ml przesgz,
co odpowiada 0,5 g octanu miedziowego.

5.2.9.2. Wykonanie oznaczania, 0,50 g badanego
octanu miedziowego rozpuscié w 40 ml wody, prze-
sgczyé w razie potrzeby, nastepnie dodaé 1 ml kwa-
su octowego 1 0,5 ml roztworu chromianu
wego.,

Badany octan miedziowy odpowiada wymaganiom nor-
my :

- dla odczynnika cz.d.a., jezeli w badanym roz-
tworze po upilywie 15 min nie powstanie opalizagja;

- dla odczynnika cz,, Jezell powstala w badanym
roztworze po upiywie 15 min opalizacja nie bedzie
intensywniejsza od opalizacji roztworu pordéwnaw=-
czego, przygotowanego rdéwnoczesnie, a zawierajgoe-
go w tej samej objetodci te same ilosci odezynni-
kéw, 40 ml octanu miedziowego wolnego

oraz 0,025 mg Pb2*,

5,2,10, Oznaczanie zawartosci soli metali nie-
strgcalnych siarkowodorem

5,2,10,1, Odczynniki 1 roztwory

a) Kwag siarkowy cz.d.a. (1,84),.

b) Siarkowodér,

potaso=-

od olowiu

5,2,10,2, Wykonanie oznaczania, 4,00 g badanego
octanu miedziowego rozpusdci¢ w 148 ml wody 1 z&a-

daé 2 ml kwasu siarkowego. Roztwér ogrzaé do tem-
peratury 60 = 70%C 1 wysycié siarkowodorem do cal-
kowitego wytracenia miedzi, nastepnie przesaczyé.
75 ml przesgczu odparowaé¢ do sucha i wyprazyé do
state]j masy.

Badany octan miedziowy odpowiada wymaganiom nor-
my, Jjezell masa wyprazonego osadu nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. 2 mg,

dla odczynnika cz. 4 mg.
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