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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
siarczan miedziowy techniczny.
Siarczan miedziowy ma:

a) wzor chemiczny CuSO, * 5H,0,

b) mase czasteczkowa 249,68.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Siar-
jest stosowany w
przemyvsle farbiarskim, w przemysle metali nie-

czan miedziowy techniczny
zelaznyveh, skorzanym i1 lakierniczym oraz jako
srodek owadobojczy i antykorozyiny.
1.3. Normy i dokumenty zwiazane
PN-67 C-04500 Produkty
pobierania i przygotowania probek
PN/C-60010 Chemiczne badania i proby. Przyrzyg-
dy do pobierania probek. Zglebniki do produk-
tow svpkich i w kawatkach
PN-64/0-79021 System wymiarowy opakowan
PN-67/0-79252 Znakowanie opakowan transpor-
towych.

chemiczne. Wytyczne

Znaki i znakowanie. Wymagania pod-
stawowe
BN-70/6414-06 Opakowanie transportowe z two-
rzyw sztucznych. Worki polietylenowe otwar-
te, plaskie, bez fald bocznych, zgrzewane
Rozporzadzenie Ministrow Komunikacji i Spraw
Wewnetrznych z dnia 27 listopada 1971 r. w spra-
wie bezpieczenstwa ruchu przy przewozie mate-
rialow niebezpiecznych na drogach publicznych
(Dz. U. nr 35 z dnia 17 grudnia 1971 r. poz. 310)

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci siar-
czanu miedziowego i wyslepujacych w nim za-
nieczvszezen rozréznia sie trzy gatunki oznaczo-
ne kolejno cyframi rzymskimi I, II i IIL

2.2 Przyklad oznaczenia siarczanu miedziowego
technicznego gatunku I:

SIARCZAN MIEDZIOWY TECHNICZNY I
BN-72/6016-31

1) Symbol wg SWW: 1221 - 663.

3. WYMAGANIA

Wymagania dla siarczanu miedziowego podano
w tabl. 1.

Tablica 1

Gatunki
1 11 111

Wymagania

a) Postac¢ drobne krysztaly

b) Barwa ciemnoniebieska | ciemnonie-
bieska z do-
puszczalnym
odcieniem
zielonym

¢) Substancji nie-

rozpuszczalnych w

wodzie po prazeniu,

% 0,2 0,5 0,5")

d) Siarczanu mie-

dziowego

(CuS0, * 5H,0), Y,

co najmniej 98 95 93

e) Zelaza (Fe), Yo,

nie wiecej niz 0,3 0,4 0,8

f) Wolnego kwasu
siarkowego

(11.80,), Y%, nie wie-
cej niz 0,2 0.4 0,5

¢) Arsenu (As), %, nie normali-

nie wigcej niz 0,05 0,05 zuje sie
h) Antymonu (Shb), nie normali-
%o, nie wiecej niz 0,02 0,02 zuje sie
i) Niklu (Ni). %o, nie normali-
nie wiecej niz 0,02 0,02 zuje sie

i) Sprawdzanie
wysuszenia
k) Zanieczysz-
czen obceych

nie wykazuje
wilgoci

nie normalizuje sie

nie dopuszcza sieg

1) Dla siarczanu miedziowego gatunku III do-
starczanego dla Zakladow podlegiych Zjednocze-
niu  Gorniczo-Hutniczemu Metali  Niezelaznych
.Metale” dopuszeza sie zawarto$¢ substancji nie-
rozpuszezalnych w wodzie do 2,5%.

Zjednoczenie Przemyslu Nieorganicznego

Ustanowiona przez Dyrekiora Zjednoczenia Przemystu
jako norma obowigzujaca w zakresie produkcji i obrotu

z dnia 15 grudnia 1972 r.

Nieorganicznego

od dnia 1 lipca 1973 r. (Dz. Norm. i Miar nr 9/1973 poz. 26)

WYDAWNICTWA NORMALIZACY.JNE 1973 r. Wplyw do WN 21.12.72. Oddanp do skiladu 28.02.73.

Cena zt 4,80

Druk ukonczono w czerwcu 73. PZG w Pab., zam. 448-73] Obj: 0,95 a w. Nakiad 2800 + 50 egz.
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Siarczan miedziowy techniczny
nalezy pakowa¢ w worki z folii polietylenowej
wg BN-70/6414-06 o grubosci min 0,2 mm w ilos-
ci 50 kg netto. Worki powinny by¢ zamykane
przez zszywanie lub zgrzewanie.

Dopuszcza sie¢ inny rodzaj opakowania uzgod-
niony miedzy dostawca i odbiorcg, zabezpieczajg-
cy jako$¢ produktu w nie mniejszym stopniu oraz
majagcy wymiary zgodne z PN-64/0-79021.

Na kazdym opakowaniu nalezy umiesci¢ trwa-
ly napis lub wywieszke zawierajacg nastepujace
dane:

a) nazwe lub znak wytwoérni,

b) oznaczenie wg 2.2,

¢) mase netto,

d) nr partii lub date produkcji,

e) napis ,Ostroznie, $rodek szkodliwy” oraz
znak niebezpieczenstwa wg PN-67/0-79252 p. 2.3.5
dla materialow trujacych.

4.2, Przechowywanie. Siarczan miedziowy na-
lezy przechowywaé¢ w opakowaniach zgodnych
z 4.1 w suchych pomieszczeniach.

4.3. Transport. Siarczan miedziowy nalezy prze-
wozié dowolnymi krytymi $rodkami transportu.

Szczegdlowe warunki transportu siarczanu mie-
dziowego technicznego okreslono w Rozporzadze-
niu Ministrow Komunikacji i Spraw Wewnetrz-
nych z dnia 27 listopada 1971 r. w sprawie bez-
pieczenstwa ruchu przy przewozie materialow
niebezpiecznych na drogach publicznych (Dz. U.
nr 35 z dnia 17 grudnia 1971 r. poz. 310).

Worki z siarczanem miedziowym nalezy usta-
wiaé $cisle obok siebie na calej powierzchni $rod-
ka transportu, tak aby ladunek tworzyl zwarta
catosé.

Liczba warstw workéw ulozonych plasko nie
powinna przekracza¢ 5. Klasa niebezpieczenstwa
siarczanu miedziowego IV.

5. BADANIA
5.1. Program badan — wg tabl. 2.

5.2. Wielkos§é partii. Partie produktu stanowi
nie wiecej niz 30 ton siarczanu miedziowego jed-
nego gatunku przeznaczonego dla jednego od-
biorcy.

5.3. Pobieranie prébek. Przy pobieraniu prébek
nalezy stosowaé zasady podane w PN-67/
C-04500. Z kazdej partii podlegajacej odbiorowi
w zaleznosci od wielkosci partii nalezy wybraé
losowo liczby opakowan jednostkowych wg
tabl. 3.

Tablica 2

Grupa badan
pelnych?) | niepelnych?)

Rodzaj badan

a) Sprawdzanie postaci,
barwy oraz obecnosci
zanieczyszczen obcych + +

b) Oznaczanie zawarto$ci
substancji nierozpusz-

czalnych w wodzie + +
¢) Oznaczanie zawarto$ci

siarczanu miedziowego + +
d) Oznaczanie zawartosci

zelaza + +

e) Oznaczanie zawarto$ci
wolnego kwasu siar-
kowego

f) Oznaczanie zawarto$ci
arsenu

g) Oznaczanie zawarto$eci
antymonu

h) Oznaczanie zawartosci
niklu

i) Sprawdzanie wysusze-
nia +

+ + o+ o+

1) Badania pelne przeprowadza sie na zyczenie
odbiorcy.

2) Badania niepelne nalezy przeprowadzaé dla
kazdej partii.

Tablica 3
Liczba . .
opakowan Liczba ’opakowan, ktérag nalezy
w partii wybra¢ do pobierania prébek
do 4 wszystkie
515 4
16--63 5
powyzej 63 5

Z kazdego wylosowanego opakowania jednost-
kowego nalezy pobra¢ 2 prébki pierwotne o ma-
sie co najmniej 100 g.

Probki nalezy pobieraé zglebnikiem 5 lub 6 wg
PN/C-60010 z 3/; gtebokosci opakowania.

Srednig prébke laboratoryjng przygotowaé wg
PN-67/C-04500 o masie 500 g.

Dopuszcza sie pobieranie prébek w czasie pa-
kowania produktu do workéw lub beczek w row-
nych odstepach czasu ustalonych w zaleznosci od
wielkosci partii.

Prébke do analizy rozjemczej nalezy przecho-
wywac przez 3 miesigce.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzenie postaci, barwy oraz obec-
noSci zanieczyszczen obcych przeprowadza sie wi-
zualnie nieuzbrojonym okiem.

5.4.2. Oznaczanie zawarto$ci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie

5.4.2.1. Wykonanie oznaczania. Okolo 10 g siar-
czanu miedziowego, odwazonego z dokladnoscig
do 0,01 g rozpusci¢ w 100 cm3 wody.
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Roztwér przesaczy¢ przez saczek bezpopiotowy,
przemy¢ pozostalo$¢ gorgeg woda az do zaniku
reakeji przesgczu na jon SO i~ (préba z 5-procen-
towym roztworem chlorku barowego). Przesgcz
i wody z przemywania ochtodzi¢ do temperatury
pokojowej, nastepnie zebraé¢ do kolby pomiarowej
pojemnosci 500 cm?, dopelni¢ woda do kreski, do-
kiadnie wymiesza¢ i pozostawi¢ do dalszych ba-
dan.

Saczek z pozostaloscig przenie$é¢ do tygla por-
celanowego, suszy¢ slabym plomieniem, spalié
i prazy¢ w temperaturze 900°C do stalej masy.

Zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie (X,) obliczy¢ w procentach wg wzoru

m; - 100
Ty o ===
my
w ktorym:
m,; — masa pozostatosci wyprazonej, g.
m, — odwazka badanego siarczanu miedzio-
wego, g.

5.4.2.2. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ sred-
niag arytmetyczna wynikow, co najmniej dwoch
oznaczan réznigcych sie miedzy sobg najwyzej
0 0,050 wyniku nizszego.

5.4.3. Oznaczanie zawartoSci siarczanu miedzio-
wego metoda elektrolityczna (metoda arbitrazowa)

5.4.3.1. Zasada oznaczania polega na elektroli-
tycznym wydzieleniu miedzi z zakwaszonego roz-
tworu na elektrodzie platynowej 1 zwazeniu
osadu.

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy bezwodny.

b) Kwas siarkowy cz.d.a. roztwor 2n.

5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Okolo 1 g siar-
czanu miedziowego odwazy¢ z dokladnoscia do
0,0002 g, rozpusci¢ w zlewce pojemnosci 150 cm?
w 100 em? wody, doda¢ 10 ecm? roztworu kwasu
siarkowego i przeprowadzi¢ elektrolize, stosujac
elektrody platynowe. Elektrolize prowadzi¢ pra-
dem o napieciu 2 V i natezeniu 0,51 A. W czasie
elektrolizy roztwor nalezy podgrza¢ do tempera-
tury 70--80°C i miesza¢. Elektrody nalezy umies$-
ci¢ w roztworze tak, aby gorny ich brzeg wy-
stawal nad powierzchnig cieczy 510 mm. Elek-
trolize prowadzi¢ przez 60--80 min. Zlewke z roz-
tworem elektrolizowanym nakry¢ szkietkiem ze-
garkowym, uzupelniajgc roztwoér, w miare paro-
wania, wodg do pierwotnych objetosci.

Pod koniec elektrolizy do roztworu doda¢ wody,
aby poziom cieczy podnitst sie o 3=+-5 mm, wsku-
tek czego wystajaca dotychczas ponad poziom
gorna cze$¢ elektrody zanurzona zostanie w roz-
tworze.

Elektrolize mozna uwaza¢ za zakonczona, jezeli
po uplywie 10 min na $wiezo zanurzonej czesci
katody nie zostanie zaobserwowane dalsze wy-
dzielanie si¢ miedzi.

Po zakonczonej elektrolizie usungé zlewke
z roztworem, nie wylaczajac pradu, katode optu-
ka¢ woda, po czym prad wylaczyé. Nastepnie ka-
tode przemy¢ w alkoholu etylowym, suszy¢ krot-
ko w temperaturze 80--90°C, ostudzié¢ i zwazycé.

Zawarto$¢ miedzi w przeliczeniu na CuSO; -
*5 H,0 (X,) obliczy¢é w procentach wg wzoru

m, - 3,929 - 100 m, - 392,9
X = =
my m,
w ktéorym:
m, — masa miedzi wydzielonej na katodzie,
g,
m,; — masa odwazonej probki siarczanu mie-
dziowego, g,
3,929 — ilo$¢ siarczanu miedziowego (CuSO,-

* 5 H30) odpowiadajaca 1 g miedzi, g.

5.4.3.4. Wynik. Za wynik nalezy przyjac Srednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch ozna-
czan roznigeych sie miedzy sobg najwyzej o 0,5%
wyniku nizszego.

5.4.4. Oznaczanie zawarto$ci siarczanu miedzio-
wego metoda miareczkows

5.4.4.1. Zasada oznaczania. Polega na wykorzy-
staniu zdolno$ci utleniania jodkéw przez sole
miedziowe. Wydzielony wolny jod miareczkowa-
ny jest mianowanym roztworem tiosiarczanu so-
dowego wobec skrobi jako wskaznika.

5.4.4.2. Odczyniki i roztwory

a) Jodek potasowy krystaliczny cz.d.a.

b) Kwas octowy cz.d.a. roztwér 80-procentowy.

c¢) Pirofosforan sodowy cz.d.a. (Na, P, Oy
‘10 H,0).

d) Skrobia, roztwor 0,5-procentowy.

e) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwér 0,1n.

5.4.4.3. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozko-
wej pojemnosci 200 cm® odmierzyé pipetg 50 cm?
roztworu wg 5.4.2, doda¢ 1 g pirofosforanu sodo-
wego, 3+4 g jodku potasowego krystalicznego
i 10 em? roztworu kwasu octowego. Po 10 min
roztwoér miareczkowaé 0,In roztworem tiosiarcza-
nu sodowego do jasnozoéitego zabarwienia, dodaé
2 cm?® roztworu skrobi i w dalszym ciggu mia-
reczkowa¢ do zaniku niebieskiego zabarwienia
roztworu.

Zawartos¢ siarczanu miedziowego (X;) obliczy¢
w procentach wg wzoru

V - 0,02497 - 500 - 100 24,97 -V
Ay = 50 - m =Tm

w ktorym:

V — objetos¢ scisle 0,1n roztworu tiosiar-
czanu sodowego zuzytego do miarecz-
kowania, cm?,

m — masa badanego siarczanu miedziowe-

) g0, g,

0,02497 — ilos¢ CuSO4 -5 H,O odpowiadajgcego
1 cm3 $cisle 0,1n roztworu tiosiarcza-
nu sodowego, g.
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5.4.4.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ sred-
nig arytmetyczng wynikéow co najmniej dwoch
oznaczan roéznigcych sie miedzy sobg najwyzej
0 0,5%0 wyniku nizszego.

5.4.5. Oznaczania zawartoSci zelaza

5.4.5.1. Zasada oznaczania polega na miareczko-
wym oznaczaniu zelaza za pomoca nadmangania-
nu potasowego po uprzednim zredukowaniu ze-
laza roztworem chlorku cynkowego.

5.4.5.2. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak (0,90) i roztwor 0,1-procentowy.

b) Chlorek amonowy cz.d.a. i roztwoér 0,1-pro-
centowy.

c) Chlorek cynawy cz.d.a.,, roztwor: 125 g
Sn Cl, * 2H,0 rozpusci¢ w 100 cm?® kwasu solnego
(1,19) i dopemié wodg do 1 1.

d) Chlorek rteciowy cz.d.a., roztwor: 40 g chlor-
rku rteciowego rozpusci¢ w 200 cm3 gorgcej wo-
dy i po ostudzeniu dopelni¢ do 1 dm?.

e) Kwas solny (1.19) cz.d.a. i roztwér (1 + 1).

f) Nadtlenek wodoru roztwoér 3-procentowy.

g) Nadmanganian potasowy cz.d.a., roztwor
0,1n.

h) Roztwor Zimmermanna-Reinhardta: 67 g
siarczanu manganowego cz.d.a. MnSO;-4 H,O
rozpusci¢ w 400 cm3 wody, doda¢ 333 cm? kwasu
fosforowego (1,3) cz.d.a., 135 cm3 kwasu siarkowe-
go (1,84) cz.d.a. i rozcienczy¢ wodag do 1 dms3.
Roztwoér Zimmermanna-Reinhardta nalezy spraw-
dzi¢ przez miareczkowanie nadmanganianem po-
tasowym. Jezeli mieszanina nie zabarwia sie jed-
na kroplag nadmanganianu, to przy miareczkowa-
niu zelaza nalezy wprowadzi¢ poprawke. Popraw-
ke te nalezy uwzgledni¢ w ten sposob, ze od ogdl-
nej iloSci mililitrow nadmanganianu potasowego
zuzytego do miareczkowania zelaza nalezy odja¢
objetos¢ nadmanganianu zuzytego na miareczko-
wanie mieszaniny Zimmermanna-Reinhardta.

i) Saczek ilosciowy miekki.

5.4.5.3. Wykonanie oznaczania. Okolo 10 g siar-
czanu miedziowego odwazonego z dokladnoscig do
0,01 g rozpusci¢ w 125 cm? wody w zlewce po-
jemnosci 400 cm?, doda¢ okoto 2,5 g chlorku amo-
nowego, 1 cm3 kwasu solnego (1,19), 10 kropli
3-procentowego roztworu nadtlenku wodoru i za-
grza¢ do wrzenia.

Nastepnie zada¢ nadmiarem amoniaku (0,90)
1 przesaczy¢. Osad przemy¢ gorgcg woda z dodat-
kiem 0,1-procentowego roztworu chlorku amono-
wego i 0,1-procentowego roztworu amoniaku.
Osad na saczku rozpusci¢ w matej ilosci (okolo
10 cm?3) cieplego roztworu kwasu solnego (1 + 1).
Saczek przemyé gorgca wodg, do przesgezu dodaé
10 kropli 3-procentowego roztworu nadtlenku wo-
doru, zagotowa¢ i stragci¢ powtérnie wodorotlenek
zelazowy amoniakiem.

Roztwér przesgczy¢ przez saczek i po przemy-

ciu gorgcg wodg z dodatkiem 0,1-procentowego
roztworu chlorku amonowego i 0,1-procentowe-
go roztworu amoniaku i ponownym rozpuszcze-
niu w kwasie solnym sgczek przemyé gorgcg wo-
dag, zbierajac przesacz do kolby stozkowej pojem-
no$ci 500 cm?. Przesgcz przykry¢ szkieltkiem ze-
garkowym i ogrza¢ do wrzenia. Nastepnie dodaé
ostroznie z biurety po kropli roztworu chlorku
cynawego SNCI, az do odbarwienia plynu na-
stepnie doda¢ jeszcze jedng krople nadmiaru
chlorku cynawego i 100 cm3 wody wygotowanej.
Po ostudzeniu doda¢ 10 em3® roztworu chlorku
rteciowego, wskutek czego powstaje stabe jedwa-
biste zmetnienie od chlorku rteciowego. W przy-
padku pojawienia sie osadu obfitego lub zabar-
wienia roztworu na kolor szary nalezy opisane
poprzednio czynno$ci powtérzyé z nowg probks.
Otrzymany metny roztwoér przelaé do kolby po-
jemnosci 1 1, dodaé¢ 200 cm® wody wygotowanej
i 26 cm3® roztworu Zimmermanna-Reinhardta
i miareczkowaé 0,In roztworem nadmanganianu
potasowego.

Miareczkowaé¢ nalezy powoli, silnie mieszajac
roztwér miareczkowany, az do wystapienia w ca-
lej ilosci plynu rézowego zabarwienia, utrzymuja-
cego sie w ciggu kilkunastu sekund.

Zawarto$¢ zelaza (X,) obliczy¢ w procentach
wg wzoru

V -0,0056 - 100 0,56 - V

Ky = m m

w ktoérym:

V — objetosé $ciSle 0,1n roztworu nad-
manganianu potasowego zuzytego do
miareczkowania, cm3,

m — odwazka badanego siarczanu miedzio-
wego, g,

0,0056 — ilos¢ zelaza odpowiadajagca 1 cm?
$cisle 0,Iln roztworu nadmanganianu
potasowego, g.

5.4.5.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ sred-

nig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch
oznaczan roéznigcych sie miedzy soba najwyzej
o 0,05%0 wyniku nizszego.

5.4.6. Oznaczanie zawartosci

siarkowego (H,SO,)

5.4.6.1. Zasada oznaczania polega na miarecz-

kowaniu wolnego kwasu siarkowego mianowa-
nym roztworem wodorotlenku sodowego wobec
oranzu metylowego jako wskaznika.

5.4.6.2. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a. roztwér 0,1n.

b) Oranz metylowy roztwér 0,1-procentowy.

¢) Mikrobiureta z podzialkg o dzialce elemen-

tarnej 0,05.
5.4.6.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okotlo
1 g siarczanu miedziowego z dokladnoscia do

wolnego kwasu
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0,001 g, rozpusci¢ w 200 cm® wody, doda¢ 23
kropli oranzu metylowego i miareczkowaé roz-
tworem wodorotlenku sodowego do widocznej
zmiany barwy.

Zawartos¢ wolnego kwasu siarkowego (X5)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

V - 0,0049 - 100 0,49 - V
X5 = =

m m

w ktérym:

V — objeto$é scisle 0,In roztworu wodo-
rotlenku sodowego, zuzytego do mia-
reczkowania, cm?,

m — odwazka badanego siarczanu miedzio-
wego, g,

0,0049 — ilosé kwasu siarkowego odpowiadajg-
ca 1 ecm? Scisle 0,1n roztworu wodo-
rotlenku sodowego, g.
5.4.6.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ sred-
nig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch
oznaczan roéznigcych sie miedzy soba najwyzej
o 0,05% wyniku nizszego.
5.4.7. Oznaczania zawartosci arsenu

5.4.7.1. Zasada oznaczania polega na destyla-
cyjnym wydzieleniu arsenu w postaci chlorku
arsenawego z roztworu zawierajgcego kwas sol-
ny i reduktor.

Arsen oznacza sie w destylacie za pomoca mia-
reczkowania mianowanym roztworem bromianu
potasowego wobec oranzu metylowego jako
wskaznika.

5.4.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Bromek potasowy cz.d.a.

b) Bromian potasowy, roztwor 0,02n:0,5566 g
cz.d.a. bromianu potasowego rozpusci¢ w 1 1 wo-
dy. Miano ustali¢ za pomoca tréjtlenku arsena-
wego cz.d.a.

¢) Kwas solny (1,19) cz.d.a.

d) Oranz metylowy roztwér 0,1-procentowy.

e) Siarczan hydrazyny cz. d.a.

5.4.7.3. Wykonanie oznaczania. 25--35 g siar-
czanu miedziowego odwazonego z dokladnoscig
do 0,1 g rozpusci¢ w kolbie destylacyjnej apara-
tu Ledeburga w malej ilosci wody, doda¢ 100 cm3
kwasu solnego i 3--6 g siarczanu hydrazyny z
dodatkiem 12 g bromku potasowego.

Po zestawieniu aparatu rozpocza¢ destylacje
przez powolne i stopniowe ogrzewanie zawartosci
kolby do wrzenia, doprowadzajgc wode do chlod-
nicy. Destylat zebra¢ do zlewki pojemnosci
600 cm?® zawierajacej 100 cm3 wody i ochlodzi¢
zimng wodg.

Po oddestylowaniu 2/3 zawartosci kolby pozo-
stawi¢ do ostygniecia, wprowadzi¢ przez wkrap-
lacz 100 cm? kwasu solnego i destylowaé¢ w dal-
szym ciggu. Do otrzymanego destylatu dodaé¢ w

razie potrzeby tyle kwasu solnego lub wody, aby
na kazde 100 cm? roztworu przypadio 25 cm3
kwasu solnego, doda¢ kilka kropel oranzu mety-
lowego, ogrza¢ do temperatury 50°C i miarecz-
kowa¢ 0,02n roztworem bromianu potasowego az
do zupelnego odbarwienia.

Zawartos¢ arsenu (Xg) obliczy¢ w procentach
wg wzoru

X — V - 0,0007491 - 100  0,07491 - V
5= =

m m

w ktorym:

V — objetos¢ $cisle 0,02n  roztworu
bromianu potasowego zuzytego
do miareczkowania, cm3,

G — odwazka badanego siarczanu mie-
dziowego, g,

0,0007491 — ilos¢ As odpowiadajgca 1 cm3 Sci-

Sle 0,02n roztworu bromianu po-
tasowego, g.

5.4.7.4. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé sred-
nig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoch
oznaczan roéznigcych sie miedzy sobg najwyzej
0 0,01% wyniku nizszego.

5.4.8. Oznaczanie zawarto$ci antymonu

5.4.8.1. Zasada oznaczania polega na wspblstra-
caniu antymonu na nos$niku dwutlenku manga-
nu po uprzednim wydzieleniu miedzi cynkiem
metalicznym, rozpuszczeniu osadu w roztworze
kwasu solnego z dodatkiem nadtlenku wodoru
i wytraceniu siarczkéw siarkowodorem. Anty-
mon po rozpuszczeniu w roztworze siarczku so-
dowego i rozlozeniu siarkosoli kwasem siarko-
wym miareczkuje sie mianowanym roztworem
bromianu potasowego wobec oranzu metylowego
jako wskaznika.

5.4.8.2. Odczynniki i roztwory

a) Azotan manganawy cz.d.a., roztwoér 5-pro-
centowy.

b) Bromian potasowy cz.d.a., roztwoér 0,05n.

¢) Cynk wolny od arsenu i antymonu.

d) Kwas azotowy (1,4) cz.d.a, rozcienczony
1 =1,

e) Kwas solny (1,19) czd.a, i rozcienczony
1 +1.

f) Kwas siarkowy (1,84) cz.d.a.

g) Nadmanganian potasowy cz.d.a., roztwor 5-
-procentowy.

h) Nadtlenek wodoru, roztwér 3-procentowy.

i) Oranz metylowy, roztwér 0,1-procentowy.

j) Siarczek sodowy cz.d.a., roztwér 5-procen-
towy.

k) Siarczyn sodowy cz.d.a.

5.4.8.3. Wykonanie oznaczania. 100 g badanego
siarczanu miedziowego odwazonego z dokladnos-
cig do 0,1 g rozpusci¢ w 600 cm?® wody, dodaé
30 ecm® kwasu siarkowego oraz 35 g cynku wol-
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nego od arsenu i antymonu w celu wyelimino-
wania miedzi. Wydzielony osad odsgczy¢ i prze-
my¢ kilkakrotnie gorgcg woda. Wymyty osad
przenies¢ z saczka przez wyplukanie do zlewki
pojemnosci 1 1, rozpusci¢c w 150 cm?® roztworu
kwasu azotowego i odparowaé¢ do polowy obje-
tosci. Nastepnie doda¢ 300 ¢m® wody, 15 cm? roz-
tworu azotanu manganawego oraz 20 cm?® roz-
tworu nadmanganianu potasowego, gotowaé¢ do
zbicia sie osadu, po czym ponownie doda¢ 10 cm?
nadmanganianu potasowego i gotowa¢ 10 min.

Po ostudzeniu i opadnieciu osadu odsaczyé¢,
przemy¢ kilkakrotnie gorgca woda. Osad z saczka
przenies¢ ilosciowo do tej samej zlewki, sgczek
spluka¢ nadtlenkiem wodoru, 15 c¢cm® kwasu sol-
nego (1 -+ 1) oraz goraca woda.

Zawartos¢ zlewki gotowac¢ kilka minut w celu
rozlozenia nadtlenku wodoru. Gdyby osad nie
rozpuscil sie calkowicie, doda¢ jeszcze nadtlenku
wodoru. Roztwor przela¢ do kolby pojemnosci
300 c¢m3, uzupelni¢ wodg do 150 cm?, podgrza¢ do
temperatury 80°C i przepuszcza¢ siarkowodor w
ciggu 20 min.

Wydzielone siarczki odsgczy¢ i przemy¢ woda
siarkowodorowg. Osad z sgczkiem wrzuci¢ do
poprzednio uzywanej kolby, doda¢ 20 cm?® wody,
20 cm?® 5-procentowego roztworu siarczku sodo-
wego, sgczek roztrzepaé, po czym zawartosé kol-
by ogrzewa¢ w ciggu 10 min w temperaturze
60-+80°C.

Roztwor przesaczy¢ do kolby pojemnosci
300 cm?, przemy¢ wodg z dodatkiem siarczku so-
dowego. Do przesgczu doda¢ 20 cm? kwasu siar-
kowego (1,84) i odparowa¢ do wydzielania sie
dymoéw kwasu siarkowego.

Pozostalos¢ ostudzi¢, doda¢ okolo 100 cm?® wo-
dy, zagotowac¢ i przesgczy¢ do kolby pojemnosci
300 cm?.

Do przesgczu doda¢ 20 cm® kwasu solnego
(1,19), na koncu szpachelki siarczynu sodowego,
wygotowa¢ do polowy objetosci i miareczkowaéd
w obecnosci oranzu metylowego 0,5n roztworem
bromianu potasowego.

Zawartos¢ antymonu (X;) obliczy¢ w procen-
tach wg wzoru

~ V-0,00304 - 100 V- 0,304
3 m . m
w ktorym:
V — objetos¢ scisle 0,05n roztworu bro-

mianu potasowego zuzytego do mia-
reczkowania, cm?,
0,00304 — ilos¢ antymonu odpowiadajaca 1 cm?
$cisle 0,05n roztworu bromianu pota-
sowego, g,
m — odwazka badanego siarczanu miedzio-
wego, g.

5.4.8.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Sred-
nig arytmetyczna wynikow, co najmniej dwéch
oznaczan roznigcych sie miedzy sobg najwyzej
0,010 wyniku nizszego.

5.4.9. Oznaczanie zawarto$ci niklu

5.4.9.1. Zasada oznaczania polega na wytrgca-
niu niklu w postaci dwumetyloglioksymianu po
uprzednim wydzieleniu miedzi elektrolitycznie
lub jako siarczku, wysuszeniu osadu i zwazeniu.

5.4.9.2. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak, roztwér 10-procentowy.

b) Dwumetyloglioksym, 1,5-procentowy
twoér alkoholowy.

¢) Kwas siarkowy (1,84) cz.d.a. i rozcienczo-
ny w stosunku 1 : 1.

d) Kwas winowy lub cytrynowy cz.d.a., roz-
twoér 5-procentowy.

5.4.9.3. Wykonanie oznaczania. 25 g badanego
siarczanu miedziowego, odwazonego z dokladnos-
cig do 0,01 g rozpusci¢c w 500 c¢cm? wody, dodaé
10 cm? kwasu siarkowego (1,84) i wydzieli¢
miedz elektrolitycznie. W przypadku braku
urzadzen do elektrolizy, miedz nalezy wydzieli¢
siarkowodorem w $rodowisku kwasnym.

Elektrolit odmiedziowany odparowac¢ do sucha,
doda¢ 5 cm3 roztworu kwasu siarkowego (1 :1),
20 em® wody i zagotowac. Nastepnie doda¢ 5 cm?
5-procentowego roztworu winowego lub cytryno-
wego, 10 em?® 1,5-procentowego roztworu dwu-
metyloglioksymu i wytraci¢ nikiel 10-procento-
wym roztworem amoniaku, dodajac go kroplami.

Wytrgcony osad przemyé¢ wodg z dodatkiem
malej ilosci amoniaku, przesgczy¢ przez tygiel
Goocka i1 wysuszy¢ do stalej masy w temperatu-
rze 105-+-110°C.

Zawartos¢ niklu (X3) obliczy¢ w procentach
wg wzoru

roz-

m - 02031 - 100  m - 20,31
&y = my = m,
w ktorym:

m — masa wytrgconego osadu, g,

m,; — odwazka badanego siarczanu mie-
dziowego, g,

0,2031 — wspolezynnik do przeliczenia masy

dwumetyloglioksymu niklu na masg
niklu.

5.4.9.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $red-
nig arytmetyczng co najmniej dwoch wynikow
roéznigcych sie miedzy soba najwyzej o 0,01%.

5.4.10. Sprawdzanie wysuszenia. Badany siar-
czan miedziowy wysypa¢ na bibule do saczenia
na 1 min. Siarczan miedziowy uwaza sie za su-
chy, jezeli bezposrednio po zsypaniu go z bibuly
nie pozostang na niej $lady wilgoci.

KONIEC

Informacje dodatkowe



INFORMACJE DODATKOWE do BN-72/6016-31

1) Istotne zmiany w stosunku do PN-54/C-84107

a) obnizono zawarto$¢ zanieczyszczen @Fe, H,SO,, sub-
stancje nierozpuszczalne w H,0),

b) obnizono zawarto§é¢ glownego skladnika w gatun-
ku II z 97,5 do 95%,

¢) zmieniono opakowania,
siarczanu miedziowego w worki

wprowadzajgc opakowanie
z folii polietylenowej

w miejsce stosowanych beczek drewnianych.
Dotychczas obowigzujaca PN-54/C-84107 zostaje uniewaz-

niona z dniem 1 lipca 1973 r.

2) Odpowiedniki w normach zagranicznych
NRD TGL 2901 — 56 Kupfer sulfat technisch.
ZSRR TOCT 2142-58 Kynopoc MeaHbI,
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