
UKD 661.856 53 

N ORMA BRA N ZOWA 
BN-72 

WYROBY 6016-31 
PRZEMYSŁU Sia~'czan n1iedziowy 

CHEMICZNEG O 
techniczny 

1. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiot em normy jest 
siarczan mied zio \\'y techn iczn y. 
Si a rczan miedziow,v ma: 

a) \\'Zór ch em iczny CUS04 . 5H "O, 
b) ma~ę c z ;r, tcczko\\'ą ~ 49 , 68 . 

1.2. Zakres s tosowania przedmiotu normy. Siar­
czan m ied ziowy tecllll iczny .i est s tosowany w 
przem:-' ś l c farb iarsk im, \\' przcm :,śl e m etali n ie­
że l a znych, skórzanym i lakierniczym ora z jako 
środ ek 0\\ ado bó.i cz:-' i clJllykorozY.iny. 

1.:1. :"IIo r my i dokume nty zwi;lzane 
P N-o i C-04 ;:i OO Pl'o dukt~, chemi czne. W y tyczne 

pob ieran ia i przygotowania próbek 
P N ,'C-00010 Chemiczne badania i prób y . Przyr zcj­

d l' do po bi erania pl'ó bC' l<. Zglębni ki do produk­
tÓ\\' s \' pk ich i \\. ka\\'al ka ch 

P :'-i -6 4' O- i CJ 0:2 1 Sy :-; [em \\'y mi <lro \\'y opakowań 
P l\' - ti 7/0-79 :2 ;,) :2 Znalw \,'a n ie opakowań transpor­

towyc h . Znaki i zn ako \\'an ie , W ymagan ia pod­
s ta \\' o \\' e 

B)i - 70 16414-00 Opako \\'a n ie tr<l nsporto \\'e z t wo­
r zy\v sztucznych. \Vorl, i pol iety leno w e ot war­
te, pła skie , bez fa łd b ocznych, zgrzewane 

Rozporzcj d zeni e Mini s t ró w Komunikacji i Spra w 
\Ve \\nęll'/l1ych z dni a 27 li stopada 1971 r. w s pra­
\vie bezp iel:zcl1s t \va ru chu przy przewozie mate­
r ia ló \\' niebezp iecznych n a drogach publ icznych 
(Dz. U. m 35 z dn ia 17 grudnia 1971 1'. poz. 310) 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. Gatunki. W zal e żności od za\\artośc i sia r ­
czan u m ied ziowego i wys tępujących w nim za­
n iecz\' "z('ZC' )'l rozróż ni a s ię lr7y gatu nk i oznaczo­
ne kole.in o cyframi rzymskimi T, II i ITI. 

2.:.! Przy Jdad ozn;)('zenia sia r czan u mied ziowego 
t eclm icznego ga tunku I: 

S I!\ RCZi\ -:\' :\lJGDZIO WY TEC Tl .:\ IC7.N Y 
B N - 72: ti 0 1G - 31 

1) Sy m bol w g S WW : 1221 - 663, 

G ru pa kata logo w a X 14 ' ) 

3. WYMAGANIA 

Wy m aga n ia dla siarczanu miedzio\vego podano 
w tabl. 1. 

Wymaga n ia 

a) Pos tać 

b ) Barwa 

e) Sub s tancji nie ­
r ozp usz czaln)'ch w 
w odzie po prażeniu. 

Tablica 1 

G a tunki 

I II III 

drobne k ryształ y 

ciemnon iebieska c iemnon ie ­
bieska z do­
p uszczalnym 
odcieni em 
zielonym 

°/0 0,2 0, 5 0,5 ') 
d ) Siarczanu mie­
d ziow ego 
(CuSO, . 5HoO), 0/0, 
co n a jm nie j 98 

e ) Że laz a (F e), 010, 
nie więce j n iż 0,3 
Il Vvolllego kwasu 
s ia rkow ego 
(TT:SO,) , %, n ie wię­
\'\' j niż 

g) A r senu (As) , % , 

n ie więcej ni ż 

11 ) Ant ym on u (S b), 
010, n ie więcej niż 

i) Nikl u (N i) , % . 

ni e w i ęce j niż 

0,2 

0,05 

0,02 

0,02 

95 

0,4 

0,4 

0,05 

0,02 

0, 02 
.i) S prawdzani e 
wy suszenia nie norma i iz u je si ę 

93 

0,8 

0,5 

nie normali-
zuj e s ię 

ni e nor m a l i-
zu je s i ę 

nie no rma li -
zuj e się 

n ie w y ka zu je 
w ilgoci 

l,) Zan icczysz­
(' zel'! obc ~' ch n ie dop uszcza si ę 

' ) Dla s iarczan u mied zio wego gatun k u III do­
starcza nego dla Zak ł a dów podl eg ły ch Z je d n ocze ­
niu Gór ni czo - Hu tnicze m u M e tali Nieżela znych 

.. Meta le" dopu szcza s ię zawarto ść sub stancji n ie ­
r ozp uszcz a l nych \Ii wod zie do 2.5% . 

Zjed noczen ie Przem ysłu N i eo r~a ni cz l1ego 

Ustan owi ona p rzez D~'rektora Z jed no(' ,:e}1ia P r zem ys ł u Nieorganicznego 
z d n ia 15 gru d nia 19. 2 1'. ja k o norma ob o\\ i ązują c a \\' zak r es ie p r odu kcj i i obrotu 

od dnia 1 l ipca 1973 r. (D z. Nor m. i Mia l' nr 9/1973 poz. 26) 

W Y D A \ \ ' K l e T\\'A N ORl\lA L I ZAC Y,1 N E 1~ 'i 3 r , Wpływ do WN 21.12. 72 , Orl rl anp do s kład LI 23. 02.73 . 
D r u k llk o'"lC z o no \\' cze r wcu 7:3. P Z G \\ ' P n iJ. , z a ln . 448-73: Obj .- 0.95 a \ \. , Nak ład 2800 + 50 egz. 

Cena zł 4,80 
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4. PAKOW ANIE, PRZECHOWYWANIE Tablica 2 

I TRANSPORT 

4.1. Pakowanie. Siarczan miedziowy techniczny 
należy pakować w worki z folii polietylenowej 
wg BN-70/6414-06 o grubości min 0,2 mm w iloś­
ci 50 kg netto. Worki powinny być zamykane 
przez zszywanie lub zgrzewanie. 

Dopuszcza się inny rodzaj opakowania uzgod­
niony między dostawcą i odbiorcą, zabezpieczają­
cy jakość produktu w nie mniejszym stopniu oraz 
mający wymiary zgodne z PN-64/0-79021. 

Na każdym opakowaniu należy umieścić trwa­
ły napis lub wywieszkę zawierającą następujące 
dane: 

a) nazwę lub znak wytwórni, 
b) oznaczenie wg 2.2, 
c) masę netto, 
d) nr partii lub datę produkcji, 
e) napis "Ostrożnie, środek szkodliwy" oraz 

znak niebezpieczeństwa wg PN-67/0-79252 p. 2.3.5 
dla materiałów trujących. 

4.2. Przechowywanie. Siarczan miedziowy na­
leży przechowywać w opakowaniach zgodnych 
z 4.1 w suchych pomieszczeniach. 

4.3. Transport. Siarczan miedziowy należy prze­
wozić dowolnymi krytymi środkami transportu. 
Szczegółowe warunki transportu siarczanu mie­

dziowego technicznego określono w Rozporządze­
niu Ministrów Komunikacji i Spraw Wewnętrz­
nych z dnia 27 listopada 1971 r. w sprawie bez­
pieczeństwa ruchu przy przewozie materiałów 
niebezpiecznych na drogach publicznych (Dz. U. 
nr 35 z dnia 17 grudnia 1971 r. poz. 310). 

Worki z siarczanem miedziowym należy usta­
wiać ściśle obok siebie na całej powierzchni środ­
ka transportu, tak aby ładunek tworzył zwartą 
całość. 

Liczba warstw worków ułożonych płasko nie 
powinna przekraczać 5. Klasa niebezpieczeństwa 
siarczanu miedziowego IV. 

5. BADANIA 

5.1. Program badań - wg tabl. 2. 

5.2. Wielkość partii. Partię produktu stanowi 
nie więcej niż 30 ton siarczanu miedziowego jed­
nego gatunku przeznaczonego dla jednego od­
biorcy. 

5.3. Pobieranie próbek. Przy pobieraniu próbek 
należy stosować zasady podane w PN-67/ 
C-04500. Z każdej partii podlegającej odbiorowi 
w zależności od wielkości partii należy wybrać 

losowo liczby opakowań jednostkowych wg 
tabl. 3. 

I Rod zaj badań I 
Grupa badań 

pełnych') I niepełnych2) 

a) Sprawdzanie postaci , 

I barwy oraz obecności 

zanieczyszczeń obcych + + 
b) Oznaczanie zawartości 

substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie + + 

c) Oznaczanie zawartości 

siarczanu miedziowego + + 
d) Oznaczanie zawartości 

żelaza + + 
e) Oznaczanie zawartości 

wolnego kwasu siar-
kowego + + 

f) Oznaczanie zawartości 

arsenu + 
g) Oznaczanie zawartości 

antymonu + 
h) Oznaczanie zawartości 

niklu + 
i) Sprawdzanie wysusze-

nia + I 
l) Badania pełne przeprowadza się na życzenie 

odbiorcy. 
2) Badania niepełne należy przeprowadzać dla 

każdej partii. 

Tablica 3 

Liczba 
opakowań Liczba opakowań, którą należy 

w partii wybrać do pobierania próbek 

do 4 I wszystkie 
5-;-. 15 4 

16-;-.63 5 
powyżej 63 5 I 

Z każdego wylosowanego opakowania jednost­
kowego należy pobrać 2 próbki pierwotne o ma­
sie co najmniej 100 g. 

Próbki należy pobierać zgłębnikiem 5 lub 6 wg 
PN/C-60010 Z 3/ 4 głębokości opakowania. 

Srednią próbkę laboratoryjną przygotować wg 
PN-67/C-04500 o masie 500 g. 

Dopuszcza się pobieranie próbek w czasie pa­
kowania produktu do worków lub beczek w rów­
nych odstępach czasu ustalonych w zależności od 
wielkości partii. 
Próbkę do analizy rozjemczej należy przecho­

wywać przez 3 miesiące. 
5.4. Opis badań 
5.4.1. Sprawdzenie postaci, barwy oraz obec­

ności zanieczyszczeń obcych przeprowadza się wi­
zualnie nieuzbrojonym okiem. 

5.4.2. Oznaczanie zawartości substancji nieroz­
puszczalnych w wodzie 

5.4.2.1. Wykonanie oznaczania. Około 10 g siar­
czanu miedziowego, odważonego z dokładnością 

do 0,01 g rozpuścić w 100 cm3 wody. 
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Roztwór przesączyć przez sączek bezpopiołowy, 
przemyć pozostałość gorącą wodą aż do zaniku 
reakcji przesączu na jon SO ~- (próba z 5-procen­
towym roztworem chlorku barowego) . Przesącz 

i wody z przemywania ochłodzić do temperatury 
pokojowej, następnie zebrać do kolby pomiarowej 
poj emności 500 cm3, dopełnić wodą do kreski, do­
kładnie wymieszać i pozostawić do dalszych ba­
dań. 

Sączek z pozostałością przenieść do tygla por­
celanowego, suszyć słabym płomieniem, spalić 

i prażyć w temperaturze 900 '?C do stałej masy. 
Zawartość substancji n ierozpuszczalnych w w o­

dzie (XI) obliczyć w procentach wg wzoru 

X, = 
m, . 100 

1712 

w którym: 

mi - masa pozostałości wyprażonej, g. 
m2 - odważka badanego siarczanu miedzio­

wego, g . 
5.4.2.2. Wynik. Za wynik należy przyjąć śred­

nią arytmetyczną wyników, co najmnie j dwóch 
oznaczań różniących się między sobą najwyżej 

o 0,05% wyniku niższego. 
5.4.3. Oznaczanie zawartości siarczanu miedzio­

wego metodą elektrolityczną (metoda arbitrażowa) 
5.4.3.1. Zasada oznaczania polega na elektroli­

tycznym wydzieleniu miedzi z zak waszonego roz­
t woru na elektrodzie platynowej i zważeniu 

osadu. 
5.4.3.2. Odczynniki i roztwory 
a) Alkohol etylowy bezwodny. 
b) K was siarkowy cZ.d.a. roztwór 2n. 
5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Około 1 g siar­

czanu miedziowego odważyć z dokładnością do 
0,0002 g, rozpuścić w zlewce pojemności 150 cm3 

w 100 cm3 wody, dodać 10 cm3 roztworu kwasu 
siarkowego i przeprowadzić elektrolizę, stosując 

elektrody platynowe. El ektrolizę prowadzić prą­

dem o napięciu 2 V i natężeniu 0,5 -:-1 A . W czasie 
elektrolizy roztwór należy podgrzać do tempera­
tury 70-:-80°C i mieszać. Elektrody należy umieś­

cić w roztworze tak, aby górny ich brzeg wy­
stawał nad powierzchnią cieczy 5-:-10 mm. Elek­
trolizę prowadzić przez 60-:-80 min. Zlewkę z roz­
tworem elektrolizowanym nakryć szkiełkiem ze­
garkowym, uzupełniając roztwór, w miarę paro­
wania, wodą do pierwotnych objętości . 

Pod koniec elektrolizy do roztworu dodać wody, 
aby poziom cieczy podniósł się o 3-:-5 mm, wsku­
tek czego wystająca dotychczas ponad poziom 
górna część elektrody zanurz ona zostanie w rJz­

tworze. 
Elektroli zę można uważać za zakończoną, j eże l i 

po upływie 10 min na świeżo zanurzonej części 

katody nie zostanie zaobserwowane da lsze wy­
dzielanie siq miedzi. 

Po zakończonej elektrolizie usunąć zlewkę 
z roztwor em, nie wyłączając prądu, katodę opłu­
kać wodą, po czym prąd wyłączyć . Następnie ka­
todę przemyć w alkoholu etylowym, suszyć krót­
ko w temperaturze 80-:- 90°C, ostudzić i zważyć. 
Zawartość miedzi w przeliczeniu na CUS04' 

. 5 H 20 (X2 ) obliczyć w procentach wg wzoru 

m, . 3,929 . 100 
X, =------

1712 

w którym: 

m, . 392,9 
1712 

mi masa miedzi wydzielonej na katodzie, 
g, 

m2 masa odważonej próbki siarczanu mie­
dziowego, g, 

3,929 - ilość siarczanu miedziowego (CUS04' 
. 5 H 20) odpowiadająca 1 g miedzi, g. 

5.4.3.4. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią 
arytmetyczną wyników co najmn ie j d wóch ozna­
czań różniących się między sobą najwyżej o 0,5% 
wyniku niższego. 

5.4.4. Oznaczanie zawartości siarczanu miedzio­
wego metodą miareczkową 

5.4.4.1. Zasada oznaczania. Polega na wykorzy­
staniu zdolności utlen iania jodków przez sole 
miedziowe. W ydzielony wolny jod miareczkowa­
ny jest mianowanym roztworem tiosiarczanu so­
dowego wobec skrobi jako wskaźnika. 

5.4.4.2. Odczyniki i roztwory 
a) J odek potasowy krystaliczny cz.d.a. 
b) Kwas octowy cz.d.a. roztwór 80-procentowy. 
c) Pirofosforan sodowy cZ.d.a. (Na4 P 2 0 7 ' 

'10 H 20). 
d) Skrobia, roztwór 0,5-procen towy. 
e) Tiosiarczan sodowy cz.d.a ., roztwór O,ln. 
5.4.4.3. Wykonanie oznaczania. Do kolby stożko-

wej pojemności 200 cm3 odmierzyć pipetą 50 cm3 

roztworu wg 5.4.2, dodać 1 g pirofosforanu sodo­
wego, 3-:-4 g jodku potasowego krystalicznego 
i 10 cm3 roztworu kwasu octowego. Po 10 min 
roztwór miareczkować O,ln roztworem tiosiarcza­
nu sodowego do jasnożółtego zabarwienia, dodać 
2 cm3 roztworu skrobi i w dalszym ciągu mia­
reczkować do zaniku niebieskiego zabarwienia 
roztworu. 
Zawartość siarczanu miedziowego (X3 ) obliczyć 

w procen tach wg wzoru 

v . 0,02497 . 500 . 100 
X l = 50. m 

24,97' V 
m 

w k tórym: 
V - obj ętość ściśle O,ln roztworu tiosiar­

czanu sodowego zużytego do miarecz­
kowania, cm3, 

m masa badanego siarczanu miedziowe-
go, g, 

0,02497 - ilość CUS04' 5 H 20 odpowiadającego 

1 cm3 ściśle O,ln roztworu tiosiarcza­
nu sodowego, g. 
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5.4.4.4. Wynik. Za wynik należy przYJąc śred­
nią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch 
oznaczań różniących się między sobą najwyżej 

o 0,5% wyniku niższego. 
5.4.5. Oznaczania zawartości żelaza 
5.4.5.1. Zasada oznaczania polega na miareczko­

wym oznaczaniu żelaza za pomocą nadmangania­
nu potasowego po uprzednim zredukowaniu że­

laza roztworem chlorku cynkowego. 
5.4.5.2. Odczynniki i roztwory 
a) Amoniak (0,90) i roztwór O,l-procentowy. 
b) Chlorek amonowy cZ.d.a. i roztwór O,l-pro­

centowy. 
c) Chlorek cynawy cz.d.a ., roztwór: 125 g 

Sn C12 ' 2H20 rozpuścić w 100 cm3 kwasu solnego 
(1,19) i dopełnić wodą do 1 1. 

d) Chlorek rtęciowy cz.d.a., roztwór: 40 g chlor­
rku rtęciowego rozpuścić w 200 cm3 gorącej wo­
dy i po ostudzeniu dopełnić do 1 dm3• 

e) Kwas solny (1.19) cz.d.a. i roztwór (1 + 1). 
f) Nadtlenek wodoru roztwór 3-procentowy. 
g) Nadmanganian potasowy cz.d.a., roztwór 

O,ln. 
h) Roztwór Zimmermanna-Reinhardta: 67 g 

siarczanu manganowego cz.d.a. MnS04' 4 H20 
rozpuścić w 400 cm3 wody, dodać 333 cm3 kwasu 
fosforowego (1,3) cz.d.a., 135 cm3 kwasu siarkowe­
go (1,84) cz.d.a. i rozcieńczyć wodą do 1 dm3• 

Roztwór Zimmermanna-Reinhardta należy spraw­
dzić przez miareczkowanie nadmanganianem po­
tasowym. Jeżeli mieszanina nie zabarwia się jed­
ną kroplą nadmanganianu, to przy miareczkowa­
niu żelaza należy wprowadzić poprawkę. Popraw­
kę tę należy uwzględnić w ten sposób, że od ogól­
nej ilości mililitrów nadmanganianu potasowego 
zużytego do miareczkowania żelaza należy odjąć 
objętość nadmanganianu zużytego na miareczko­
wanie mieszaniny Zimmermanna-Reinhardta. 

i) Sączek ilościowy miękki. 

5.4.5.3. Wykonanie oznaczania. Około 10 g siar­
czanu miedziowego odważonego z dokładnością do 
0,01 g rozpuścić w 125 cm3 wody w zlewce po­
jemności 400 cm3, dodać około 2,5 g chlorku amo­
nowego, 1 cm3 kwasu solnego (1,19), 10 kropli 
3-procentowego roztworu nadtlenku wodoru i za­
grzać do wrzenia. 
Następnie zadać nadmiarem amoniaku (0,90) 

i przesączyć. Osad przemyć gorącą wodą z dodat­
kiem O,l-procentowego roztworu chlorku amono­
wego i O,l-procentowego roztworu amoniaku. 
Osad na sączku rozpuścić w małej ilości (około 

10 cm3) ciepłego roztworu kwasu solnego (1 + 1). 
Sączek przemyć gorącą wodą, do przesączu dodać 
10 kropli 3-procentowego roztworu nadtlenku wo­
doru, zagotować i strącić powtórnie wodorotlenek 
żelazowy amoniakiem. 

Roztwór przesączyć przez sączek i po przemy-

ciu gorącą wodą z dodatkiem O,l-procentowego 
roztworu chlorku amonowego i O,l-procentowe­
go roztworu amoniaku i ponownym rozpuszcze­
niu w kwasie solnym sączek przemyć gorącą wo­
dą, zbierając przesącz do kolby stożkowej pojem­
ności 500 cm3• Przesącz przykryć szkiełkiem ze­
garkowym i ogrzać do wrzenia. Następnie dodać 
ostrożnie z biurety po kropli roztworu chlorku 
cynawego SNCl2 aż do odbarwienia płynu na­
stępnie dodać jeszcze jedną kroplę nadmiaru 
chlorku cynawego i 100 cm3 wody wygotowanej. 
Po ostudzeniu dodać 10 cm3 roztworu chlorku 
rtęciowego, wskutek czego powstaje słabe jedwa­
biste zmętnienie od chlorku rtęciowego. W przy­
padku pojawienia się osadu obfitego lub zabar­
wienia roztworu na kolor szary należy opisane 
poprzednio czynności powtórzyć z nową próbką. 
Otrzymany mętny roztwór przelać do kolby po­
jemności 1 l, dodać 200 cm3 wody wygotowanej 
i 25 cm3 roztworu Zimmermanna-Reinhardta 
i miareczkować O,ln roztworem nadmanganianu 
potasowego. 
Miareczkować należy powoli, silnie mieszając 

roztwór miareczkowany, aż do wystąpienia w ca­
łej ilości płynu różowego zabarwienia, utrzymują­
cego się w ciągu kilkunastu sekund. 

Zawartość żelaza (X4) obliczyć w procentach 
wg wzoru 

w którym: 
V 

v . 0,0056 . 100 
X.= m 

0,56· V 
m 

objętość ściśle O,ln roztworu nad­
manganianu potasowego zużytego do 
miareczkowania, cm3, 

m - odważka badanego siarczanu miedzio­
wego, g, 

0,0056 - ilość żelaza odpowiadająca 1 cm3 

ściśle O,ln roztworu nadmanganianu 
potasowego, g. 

5.4.5.4. Wynik. Za wynik należy przyjąć śred­
nią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch 
oznaczań różniących się między sobą najwyżej 

o 0,05% wyniku niższego. 

5.4.6. Oznaczanie zawartości wolnego kwasu 
siarkowego (H2S0 4) 

5.4.6.1. Zasada oznaczania polega na miarecz­
kowaniu wolnego kwasu siarkowego mianowa­
nym roztworem wodorotlenku sodowego wobec 
oranżu metylowego jako wskaźnika. 

5.4.6.2. Odczynniki i roztwory 
a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a. roztwór O,ln. 
b) Oranż metylowy roztwór O,l-procentowy. 
c) Mikrobiureta z podziałką o działce elemen­

tarnej 0,05. 
5.4.6.3. Wykonanie oznaczania. Odważyć około 

1 g siarczanu miedziowego z dokładnością do 
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0,001 g, rozpuścić w 200 cm3 wody, dodać 2~3 
kropli oranżu metylowego i miareczkować roz­
tworem wodorotlenku sodowego do widocznej 
zmiany barwy. 
Zawartość wolnego kwasu siarkowego (X5) 

obliczyć w procentach wg wzoru 

w którym: 

V 

v . 0,0049 . 100 
Xs = m 

0,49 · V 
m 

objętość ściśle O,ln roztworu wodo­
rotlenku sodowego, zużytego do mia­
reczkowania, cm3, 

m - odważka badanego siarczanu miedzio­
wego, g, 

0,0049 - ilość kwasu siarkowego odpowiadają­
ca 1 cm3 ściśle O,ln roztworu wodo­
rotlenku sodowego, g. 

5.4.6.4. Wynik. Za wynik należy przyjąć śred­
nią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch 
oznaczań różniących się między sobą najwyżej 

o 0,05% wyniku niższego. 

5.4.7. Oznaczania zawartości arsenu 

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

Arsen oznacza się w destylacie za pomocą mia­
reczkowania mianowanym roztworem bromianu 
potasowego wobec oranżu metylowego jako 
wskaźnika. 

5.4.7.2. Odczynniki i roztwory 
a) Bromek potasowy cz.d.a. 
b) Bromian potasowy, roztwór 0,02n: 0,5566 g 

cZ.d.a. bromianu potasowego r,ozpuścić w 1 l wo­
dy. Miano ustalić za pomocą trójtlenku arsena­
wego cZ.d.a. 

c) K was solny (1,19) cz.d.a. 
d) Oranż metylowy roztwór O,l-procentowy. 
e) Siarczan hydrazyny cz. d.a. 

5.4.7.3. Wykonanie oznaczania. 25~35 g siar­
czanu miedziowego odważonego z dokładnością 

do 0,1 g rozpuścić w kolbie destylacyjnej apara­
tu Ledeburga w małej ilości wody, dodać 100 cm3 

kwasu solnego i 3~6 g siarczanu hydrazyny z 
dodatkiem 1~2 g bromku potasowego. 

P o zestawieniu aparatu rozpocząć destylację 

przez powolne i stopniowe ogrzewanie zawartości 
kolby do wrzenia, doprowadzając wodę do chłod­
n icy. Destylat zebrać do zlewki pojemnoscl 
600 cm3 zawierającej 100 cm3 wody i ochłodzić 
zimną wodą. 

Po oddestylowaniu 2/3 zawartości kolby pozo­
stawić do ostygnięcia, wprowadzić przez wkrap­
lacz 100 cm3 kwasu solnego i destylować w dal­
szym ciągu. Do otrzymanego destylatu dodać w 

razie potrzeby tyle kwasu solnego lub wody, aby 
na każde 100 cm3 roztworu przypadło 25 cm3 

kwasu solnego, dodać kilka kropel oranżu mety­
lowego, ogrzać do temperatury 50°C i miarecz­
kować 0,02n roztworem bromianu potasowego aż 
do zupełnego odbarwienia. 
Zawartość arsenu (X6) obliczyć w procentach 

wg wzoru 

V . 0,0007491 . 100 
X G = --'---m----

0,07491 . V 
m 

w którym: 
V - objętość ściśle 0,02n 

bromianu potasowego 
do miareczkowania, cm3, 

roztworu 
zużytego 

G odważka badanego siarczanu mie­
dziowego, g, 

0,0007491 ilość As odpowiadająca 1 cm3 ści­

śle 0,02n roztworu bromianu po­
tasowego, g. 

5.4.7.4. Wynik. Za wynik należy przyjąć śred­
nią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch 
oznaczań różniących się między sobą najwyżej 

o 0,01'010 wyniku niższego. 
5.4.8. Oznaczanie zawartości antymonu 
5.4.8.1. Zasada oznaczania polega na współstrą­

caniu antymonu na nośniku dwutlenku manga­
nu po uprzednim wydzieleniu miedzi cynkiem 
metalicznym, rozpuszczeniu osadu w roztworze 
kwasu solnego z dodatkiem nadtlenku wodoru 
l wytrąceniu siarczków siarkowodorem. Anty­
mon po rozpuszczeniu w roztworze siarczku so­
dowego i rozłożeniu siarkosoli kwasem siarko­
wym miareczkuje się mianowanym roztworem 
bromianu potasowego wobec oranżu metylowego 
jako wskaźnika. 

5.4.8.2. Odczynniki i roztwory 
a) Azotan manganawy cz.d.a., roztwór 5-pro-

centowy. 
b) Bromian potasowy cz.d.a., roztwór 0,05n. 
c) Cynk wolny od arsenu i antymonu. 
d) Kwas azotowy (1,4) cz.d.a, rozcieńczony 

1 + 1. 
e) K was solny (1,19) cz.d.a., 

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

rozcieńczony 

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

h) Nadtlenek wodoru, roztwór 3-procentowy. 
i) Oranż metylowy, roztwór O,l-procentowy. 
j) Siarczek sodowy cz.d.a., roztwór 5-procen­

to wy. 
k) Siarczyn sodowy cz.d.a. 
5.4.8.3. Wykonanie oznaczania. 100 g badanego 

siarczanu miedziowego odważonego z dokładnoś­
cią do 0,1 g rozpuścić w 600 cm3 wody, dodać 
30 cm3 kwasu siarkowego oraz 35 g '.:ynku wol-
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nego od arsenu i antymonu w celu wyelimino­
wania miedzi. Wydzielony osad odsączyć i prze­
myć kilkakrotnie gorącą wodą. Wymyty osad 
przenieść z sączka przez wypłukanie do zlewki 
poj emności 1 l, rozpuścić w 150 cm3 roztworu 
kwasu azotowego i odparować do połowy obję­
tości. Następnie dodać 300 cm3 wody, 15 cm3 roz­
tworu azotanu manganawego oraz 20 cm3 roz­
t woru nadmanganianu potasowego, gotować do 
zbicia się osadu, po czym ponownie dodać 10 cm3 

nadmanganianu potasowego i gotować 10 min. 
Po ostudzeniu i opadnięciu osadu odsączyć, 

przemyć kilkakrotnie gorącą wodą. Osad z sączka 
przenieść ilościowo do tej samej zlewki, sączek 
spłukać nadtlenkiem wodoru, 15 cm3 kwasu sol­
nego (1 + 1) oraz gorącą wodą . 

Zawartość zlewki gotować kilka minut w celu 
rozłożenia nadtlenku wodoru. Gdyby osad nie 
rozpuścił się całkowicie, dodać jeszcze nadtlenku 
wodoru. Roztwór przelać do kolby pojemności 

300 cm3, uzupełnić wodą do 150 cm3, podgrzać do 
t emperatury 80 0 e i przepuszczać siarkowodór w 
ciągu 20 min. 

Wydzielone siarczk i odsączyć i przemyć wodą 
siarkowodorową. Osad z sączkiem wrzucić do 
poprzednio używanej kolby, dodać 20 cm3 wody, 
20 cm3 5-procentowego roztworu siarczku sodo­
wego, sączek roztrzepać, po czym zawartość kol­
by ogrzewać w ciągu 10 min w temperaturze 
60-:-80°C. 

Roztwór przesączyć do kolby pojemnoscl 
300 cm3, przemyć wodą z dodatkiem siarczku so­
dowego. Do przesączu dodać 20 cm3 kwasu siar­
k owego (1 ,84) i odparować do wydzielania się 

dymów kwasu siarkowego. 
Pozostałość ostudzić, dodać około 100 cm3 wo­

dy, zagotować i przesączyć do kolby pojemności 
300 cm3. 

Do przesączu dodać 20 cm3 kwasu solnego 
(1,19), na końcu szpachelki siarczynu sodowego, 
wygotować do połowy objętości i miareczkować 
w obecności oranżu metylowego 0,5n roztworem 
bromianu potasowego. 
Zawartość antymonu (X7) obliczyć w procen­

tach wg wzoru 

V· 0,00304 . 100 
X r = m 

V · 0,304 
m 

w k tórym: 
V 

0,00304 

objętość ściśle 0,05n roztworu bro­
mianu potasowego zużytego do mia-
reczkowania, cm3, 

- ilość antymonu odpowiadająca 1 cm3 

ściśle 0,05n roztworu bromianu pota-
sowego, g, 

m - odważka badanego siarczanu miedzio-
wego, g. 

5.4.8.4. Wynik. Za wynik należy przyjąć śred­

nią arytmetyczną wyników, co najmniej dwóch 
oznaczań różniących się między sobą najwyżej 

0,01 0f0 wyniku niższego. 
5.4.9. Oznaczanie zawartości niklu 
5.4.9.1. Zasada oznaczania polega na wytrąca­

niu niklu w postaci dwumetyloglioksymianu po 
uprzednim wydzieleniu miedzi elektrolitycznie 
lub jako siarczku, wysuszeniu osadu i zważeniu. 

5.4.9.2. Odczynniki i roztwory 
a) Amoniak , roztwór lO-procentowy. 
b) Dwumetyloglioksym, 1,5-procentowy roz­

twór alkoholowy. 
c) Kwas siarkowy (1,84) cz.d.a. i rozcieńczo­

ny w stosunku 1 : 1. 
d ) Kwas winowy lub cytrynowy cz.d.a., roz­

twór 5-procentowy. 
5.4.9.3. Wykonanie oznaczania. 25 g badanego 

siarczanu miedziowego, od ważonego z dokładnoś­
cią do 0,01 g rozpuścić w 500 cm3 wody, dodać 
10 cm3 kwasu siarkowego (1,84) i wydzielić 

miedź elektrolitycznie. W przypadku braku 
urządzeń do elektrolizy, miedź należy wydzielić 

siarkowodorem w środowisku kwaśnym. 
Elektrolit odmiedziowany odparować do sucha, 

dodać 5 cm3 roztworu kwasu siarkowego (1: 1), 
20 cm3 wody i zagotować. Następnie dodać 5 cm3 

5-procentowego roztworu winowego lub cytryno­
wego, 10 cm3 1,5-procentowego r oztworu dwu­
metyloglioksymu i wytrącić nikiel lO-procento­
wym roztworem amoniaku, dodając go kroplami. 
Wytrącony osad przemyć wodą z dodatkiem 

małej ilości amoniaku, przesączyć przez tygiel 
Goocka i wysuszyć do stałej masy w temperatu­
r ze 105-:- 110 oe. 
Zawartość niklu (Xa) obliczyć w procentach 

wg wzoru 

w którym: 

m . 0,2031 . 100 
X g = 

m . 20,31 

masa wytrąconego osadu, g, 
odważka badanego siarczanu 
dziowego, g, 

m i e-

0,2031 - współczynnik do przeliczenia masy 
dwumetyloglioksymu niklu na masę 
niklu. 

5.4.9.4. Wynik. Za wynik należy przyjąć śred­

nią arytmetyczną co najmniej dwóch wyników 
różniących się między sobą najwyże j o 0,01°/0. 

5.4.10. Sprawdzanie wysuszenia. Badany siar­
czan miedziowy wysypać na bibułę do sączenia 

na 1 min. Siarczan m iedziowy uważa się za su­
chy, j eżeli bezpośrednio po zsypaniu go z bibuły 
nie pozostaną na nie j ślady wilgoci. 

KO N IEC 

Informacje dodatkowe 



INFORMACJE DODATKOWE do BN-72/6016-31 

l) Istotne zmiany w stosunku do PN -54/C-84107 
a) obniżono zawartość zani eczyszczeń We, H2S04, sub­

stancje nierozpuszczalne w H 20), 
b) obniżono zawartość głównego składnika w gatun­

ku II z 97,5 do 950/0, 
c) zmieniono opakowania, wprowadzając opakowanie 

siarczanu miedziowego w worki z folii polietylenowej 

w miejsce stosowanych beczek drewnianych. 
Dotychczas obowiązująca PN-54/C-84107 zostaje unieważ­
niona z dniem 1 lipca 1973 r . 

2) Odpowiedniki w normach zagranicznych 
NRD TGL 2901 - 56 Kupfer sulfat technisch. 
ZSRR rOCT 2142-58 Kyrropoc Me~HbJtf. 
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