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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy
jest azotan miedziowy stosowany jako odczynnik
chemiczny.

Azotan miedziowy ma:

a) wzor chemiczny: Cu(NO;), -+ 3H,O,

b) mase czasteczkowsg: 241,60.

1.2. Zakres stosowania normy. Norme nalezy
stosowa¢ w zakresie produkcji i obrotu.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zalezno$ci od zawartosci giow-
‘nego skladnika i zanieczyszczen w mormie ustalo-
no dwa gatunki azotanu miedziowego oznaczone:

cz.d.a. — czysty do ,analizy,

2z — czysty.

2.2. Przyklad oznaczenia azotanu miedziowego
czystego do analizy:

AZOTAN MIEDZIOWY ' cz.d.a. ‘BN-78/6191-155

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogolne. Azotan miedziowy po-
winien mieé¢ posta¢ niebieskich krysztatow roz-
puszczalnych w wodzie.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg
tabl. 1.

Tablica 1

Wyamaganié

|  Gatunki
I} cz.d.a. cz.

a) Zawartosc¢ azotaunu-“’miedziowego
(Cu(NO,), - 3H,0), %, nie mniej
niz 99 99

b) Substancji nierozpuszczalnych w

waodzie, %, nie wiecej niz 0,005 0,%1
¢) Chlorkéw (Cl17), %, nie wiecej

niz ) 0,001 0,005
d) Siarczanéw (S0,27), %, nie wie-

cej niz 0,005 0,01
e} Zelaza (Fe3t), %, nie wigcej niz 0,005 0,02
f) Suma sodu, potasu i wapnia v

(Na+K-Ca), %, nie wiecej niz | 0,07 0,15

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Azotan miedziowy nalezy pakowa¢, przechowy-
wa¢ i transportowaé¢ zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodzaj opakowania: sloiki ze szkla oranzowego
zamykane nakretka z tworzywa sztucznego, wor-
ki igelitowe umieszczane w beczkach drewnia-
nych.

Masa opakowan netto: 50; 100; 250; 500; 1000;
2000 g. ' -

Zgloszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsigbiorstwa Przemystowo-Handlowego Polskie Odczynniki Chemiczne
dnia 1 grudnia 1978 r. jako norma obowiazujgca od dnia 1 pazdziernika 1979 r.
.(Dz. Norm. i Miar nr 4/1979 poz. 27)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1979. Wplyw do WN 12.1.79. Oddano do skladu 14.4.79.
Druk ukonczono w czerwcu 79. Obj. 0,70 a. w. Naktad 2300+42 egz.

Cena zt 5,40
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Na zyczenie odbiorcy dopuszcza sie inny rodzaj
i wielkos¢ opakowania, jezeli przeprowadzone
proby wykaza, ze zabezpiecza ono produkt w spo-
s6b nie gorszy niz podane opakowanie i ma wy-
miary zgodne z systemem wymiarowym opako-
wan.
5. BADANIA

5.1:-Rodzaje badan .

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

b) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w
wodzie (3.2b),

¢) oznaczanie zawartosci chlorkow (3.2c),

d) oznaczanie zawartosci sfgrczaméfw (3.2d),

e) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2e),

f) oznaczanie zawarto$sci sumy sodu, potasu
i wapnia (3.21).

5.2. Pobieranie probek. Przy pobieraniu probek
odczynnika cz.d.a. nalezy stosowa¢ PN-T0/
C-80047. Przy pobieraniu probek odczynnika
w gatunku cz. nalezy stosowa¢ wytyczne wg
PN-67/C-04500, przyjmujac:

a) wielko$¢ partii: 500 kg,

b) wielkos¢ prébki pierwotnej: 200 g,

c) liczbe probek jednostkowych — wg tabl. 2,

Tablica 2

Liczba opakowan Liczba probek
jednostkowych w partii jednostkowych

do 15 5

16 — 25 7

26 — 63 8

64— 100 9

powyzej 100 ‘ 10

d) wielkos¢ probki ogélnej — réwna iloczynowi
wielkosci probki pierwotnej i liczby proébek jed-
nostkowych,

e) wielko$¢ Sredniej probki laboratoryjnej:
500 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartosSci azotanu miedzio-
wego (CU(NO‘;)z . 3H20)

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,11),

b) Jodek potasowy cz.d.a.,

c) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., 0,1N roztwor,

d) Skrobia rozpuszczalna, 0,5-procentowy roz-
twor. )

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. Okoto 0,8000 g
badanego azotanu miedziowego umiesci¢ w kol-
bie stozkowej pojemmnosci 250 cm?® i rozpuscic
w 50 em? wody. Do roztworu dodaé¢ 5 cm3 kwasu
siarkowego i 3 g jodku potasowego.

Wydzielony jod miareczkowaé 0,1N roztworem
tiosiarczanu sodowego, dodajac pod koniec mia- °
reczkowania 2 cm3? roztworu skrobi.

Zawartos¢ azotanu miedziowego (X) obliczyé
w procentach wg wzoru

_ V-0,0241160 - 100

R = et (
m 1)

w ktorym:

V — objetosé scisle 0,1N roztworu tio-
siarczanu sodowego, zuzytego do
miareczkowania, cm3,

m — odwazka badanego azotanu mie-
dziowego, g,

0,024160 — ilosé azotanu miedziowego
(Cu(NOs), - 3H,O)  odpowiadajaca
1 cm? $cisle 0,1N roztworu tiosiar-
czanu sodowego, g.

5.3.2. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych
w wodzie. 50,00 g badanego azotanu miedziowego
rozpusci¢ ogrzewajgc w 100 cm? wody zakwaszo-
nej 4 cm3 kwasu azotowego cz.d.a. (1,15) i wyko-
na¢ oznaczanie wg PN-68/C-04517.

Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych (X;)
obliczy¢ w procentach wg wzoru"

m =100
50

Xy = (2)

w ktorym: m — masa wysuszonej pozostalosci, g.
5.3.3. Oznaczanie zawartoSci chlorkow (Cl17)

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04518 p. 2.3 oraz roztwor azotanu miedziowego
nie zawierajgcy chlorkéw, przygotowany w naste-
pujacy sposob: 40,00 g badanego azotanu miedzio-
wego rozpusci¢c w 100 cm3® wody, doda¢ 40 cm?
kwasu. azotowego i 20 cm? roztworu azotanu
srebra. Uzupelni¢ objetos¢ roztworu wodg do
500 cm3, ogrza¢ do temperatury 50°C i pozosta-
wi¢ na 12 h. Po uplywie tego czasu zdekantowa¢
przezroczysty roztwoér znad osadu i do kazdego
roztworu wzorcowego stosowac¢ 25 cm? (= 2 g).

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
azotanu miedziowego umiesci¢ w kolbie stozko-
wej pojemnosci 50 cm?, rozpusci¢ w 25 cm? wody
i dalej wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04518,

- p. 2.4, sposéb A.

Badany azotan miedziowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli opalizacja powstala w bada-
nym roztworze po 10 min nie bedzie silniejsza
niz opalizacja powstala w réwnoczesnie przygoto-
wanym roztworze poréwnawczym, zawierajgcym
w tej samej objetosci te same ilosci odczynnika
oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Cl17, -

dla odczynnika cz.  — 0,1 mg Cl™

i 25 em? roztworu azotanu miedziowego nie za-

wierajgcego chlorkéow.
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5.3.4. Oznaczanie zawartoSci siarczanéw (SO427)

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek barowy cz.d.a., 20-procentowy roz-
twor.

b) Kwas solny cz.d.a.,
i 25-procentowy.

c) Weglan sodowy bezwodny cz.d.a., 10-procen-
towy roztwor.

d) p-nitrofenol —
roztwor.

e) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony SO4>~
przygotowany wg PN-68/C-06500, rozcienczony
w stosunku 10:990. :

1 cm? rozcienczonego roztworu WZOrcowego za-

wiera 0,01 mg SO42.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 4,00 g badanego
azotanu miedziowego rozpusci¢c w. 70 cm?® wody.
Roztwor ogrza¢ do wrzenia i ostroznie mieszajac
doda¢ 30 em?® roztworu weglanu sodowego. Po
ostudzeniu objetosci roztworu uzupelni¢ wodg do
100 cm? wymiesza¢ i przesgczy¢ przez bezpopio-
lowy saczek, odrzucajgc pierwsza porcje przesg-
czu. 25 em? roztworu (1 g) umiescic w kolbie
pojemnosci 100 cm?, doda¢ 2—3 krople roztworu
p-nitrofenolu, zobojetni¢ 10-procentowym roztwo-
rem kwasu solnego, rozcienczy¢ do objetosci
46 cm?® i dalej wykona¢ wg PN-68/C-04519
p. 2.4.3, sposéb A.

Badany azotan miedziowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli zmetnienie powstale w ba-
danym roztworze po 15 min nie bedzie silniejsze
niz zmetnienie w rownoczesnie przygotowanym
roztworze poréwnawczym .zawierajgcym w tej
same]j objetosci te same ilosci odczynnikow oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg SO,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg SO42.

roztwor 10-procentowy

wskaznik, 0,2-procentowy

5.3.5. Oznaczanie zawarto$ci zelaza (Fe3™")

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory — wg PN—75/
C-04521.02 p. 4 oraz:

a) Kwas solny cz.d.a., roztwor 8N i 2N.

b) Eter dwuizopropylowy lub keton metyloizo-
butylowy.

5.3.5.2. Aparatura, przyrzady i matertaly — wg
PN-75/C-04521.02 p. 3.

5.3.5.3. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej
wzorcowej — wg PN-75/C-04521.02 p. 6.
Przygotowa¢ roztwory wzorcowe zawierajgce
w 50 em3: 0,01; 0,02; 0,03; 0,05; 0,1 i 0,15 mg Fe.
Kazdy z tych roztworéw przenies¢ ilosciowo do
kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3. Do kaz-
dego roztworu doda¢ 0,2 cm? roztworu kwasu sol-
nego i 5 cm?® chlorowodorku hydroksyloaminy.
Po trzech min doda¢ roztworu amoniaky do
vzyskania pH okolo 4 (wobec papierka uniwer-
salnegn), 10 em?® roztworu kwasu cytrynowego,

5 ecm? roztworu 2,2’-dwupirydylu, dopelnié¢ obje-
tos¢ woda do kreski i dokladnie wymieszaé¢. Po
30 min przelaé¢ roztwér do kuwety o grubosci
warstwy pochlaniajgcej 1 em i zmierzyé absor-
bancje przy dtugosci fali 522 nm.

Z otrzymanych wynikéw sporzadzié krzywg

‘wzorcows, odkladajac na osi rzednych wartosci

absorbancji, a na osi odcietych zawartosci zelaza
w miligramach.

Jako odno$nik stosowa¢ roztwor 2,2’-dwupiry-
dylu.

9.3.5.4. Wykonanie oznaczania. 0,50 g badanego
azotanu miedziowego rozpusci¢ w 50 ecm?® roz-
tworu kwasu solnego (8N) i przenies¢ ilosciowo
do rozdzielacza pojemnosci 100 cms3. £

Ekstrahowa¢ zelazo trzykrotnie 5 c¢cm3 porcjami
eteru. Reekstrakcje zelaza do warstwy wodnej
przeprowadzi¢ dwukrotnie 10 e¢m3 roztworu kwa-
su solnego (2N). Otrzymany reekstrakt odparowa¢
na kuchence elektrycznej do malej objetosci (nie
doprowadzajgc do wrzenia), rozcienczy¢ woda do
30 em?® i wykona¢ dalej wg PN-75/C-04521. 02
p. 7.

Po 30 min zmierzy¢ absorbancje rozt;woru ba-
danego w odniesieniu do roztworu kontrolnego
w kuwetach o grubosci warstwy pochlaniajacej
1 em przy dlugosci fali 522 nm.

Z otrzymanych danych, postugujgc sie krzywa
wzorcowy, odczyta¢ zawarto$¢ zelaza w miligra-
mach.

Zawartos¢ zelaza (X;) obliczy¢ w procentach wg

WZOoTu
m - 100 m

b, (R . AR ..
m, - 1000 my - 10 (3)
w ktorym:
m — zawartos¢ zelaza odczytana z krzywej
wzorcowej, mg,
m; — odwazka badanego azotanu miedziowe-
go, g.

W przypadku wizualnego oznaczania do roztwo-
ru poréwnawczego nalezy dodaé:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,025 Fe3t,

dla odczynnika cz. — 0,1 Fe’t,

2.3.6. Oznaczanie zawartoSci sumy sodu, potasu
i wapnia (Na-+K+ Ca)

5.3.6.1. Aparatura

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z kom-
pletnym wyposazeniem.

b) Lampa sodowa z katodg wnekowa.

¢) Lampa potasowa z katodg wnekowa.

d) Lampa wapniowa z katodg wnekows.

5.3.6.2. Odczynniki i roztwory

a) Roztwor wrzorcowy zawierajgcy jony Na™,
przygotowany wg PN-68/C-04953, p. 2.4d), roz-
cienczony woda 0,5 <+ 99,5. 1 ecm3 rozcienczonego
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roztworu wzorcowego zawiera 5 pg Na* (0,005 mg
Na™). '

b) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony KT,
przygotowany wg PN-68/C-04953, p. 2.4e), roz-
cienczony woda 0,5+99,5. 1 om3 rozcienczonego
roztworu wzorcowego zawiera 5 ug K* (0,005 mg
K+,

c¢) Roztwér wzorcowy zawierajgcy jony Ca2t,
przygotowany wg PN-68/C-04953, p. 2.4b) roz-
cienczony wodg 5+95. 1 cm?® rozcienczonego

roztworu wzorcowego zawiera 50 ug Ca?* (0,05 mg

Caz™).
d) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4).

5.3.6.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie
nalezy wykona¢ w plomieniu acetylenowo-po-
wietrznym w .optymalnych warunkach ustalonych
dla posiadanego aparatu.

S6d nalezy oznacza¢ przy dilugosci fali =
= 589,0 nm, potas przy diugosci fali = 766,5 nm
oraz wapn przy dlugosci fali = 4227 nm.

Przygotowanie przyrzadu do oznaczania nalezy
wykonaé¢ zgodnie z instrukcjg obslugi przyrzadu.

5.3.6.4. Wykonanie oznaczania zawarto$ci sodu
i potasu (Na™ + K7*). 5,00 g probki umiesci¢ w
kolbie pomiarowej pojemnosci 50 cm?, doda¢ 1 cm3
kwasu azotowego, rozpusci¢ w wodzie, dopelnic
wodg do kreski i dokladnie wymiesza¢ (Roz-
twor A).

Do 4 kolb pomiarowych pojemnosci 25 cm? do-
da¢ po 5 ecm3? roztworu A oraz kolejno: 0; 0,5;
1 i 2 cm? rozcienczonego roztworu wzorcowego
zawierajgcego jony sodu i 0; 0,5; 1 i 2 cm3? roz-
cienczonego roztworu wzorcowego zawierajgcego
jony potasu. Wszystkie kolby uzupelni¢ wodg do
kreski i wymieszac.

Stezenie dodatkéw sodu i potasu wynosi: 0;
0,1; 0,2, 0,4 g/cm®. W przygotowanych roztworach
zmierzy¢ absorbancje sodu i potasu.

Zawartos$¢ sodu (X3) obliczy¢ w procentach wg
wzoru

X, 4+ X"+ X/

X, =
9 3 (4)
w ktorym:
Xy = Aoy r 25107
(A — Ap) - My
X.-;" _ Aprcyn25-1073
(Ag — Ag) - my
Xa’” - An : C3 ” 25 2 “\10"3
(As — Ag) - m,
gdzie:
Ay — absorbancja roztworu proébki bez

dodatku wzorca,

¢y, Cy, c3 — stezenie dodatkéw sodu, ug/cm?,
Ay, A, A3 — absorbancja roztworéw z dodat-
kiem sodu o stezeniu cy, ¢s, cs,
m, — odwazka badanego preparatu, g.
Zawartos¢ potasu (X,;) obliczy¢ w procentach
wg wzoru
X, = X +XxX"4+x" )
3
w ktorym: ‘
Xy = Aun €17 251073
- (Ay— Ag) - My
X7 = A€ 251078
C(Ay— Ay - my
X, = Ay 3251077
(Ag — Ag) - My
gdzie:
Ay — absorbancja roztworu probki bez
dodatku wzorca,
¢y, Cy, c3 — stezenie dodatku potasu, ug/cm3,

Ay A, Ag _ absorbancja roztworéw z dodat-
kiem potasu o stezeniu cy, ¢s, cg,
m, — odwazka badanego preparatu, g.

5.3.6.5. Oznaczanie zawarto$ci wapnia (Ca2™)

5.3.6.6. Sporzadzenie krzywej wzorcowej. Do
4 kolb pomiarowych pojemnosci 50 cm? odmie-
rzy¢ kolejno: 0,5; 1; 1,5; 2 cm?® rozcienczonego
roztworu wzorcowego wapnia, dopelni¢ wodg do
kreski i wymiesza¢. Stezenie wapnia réwne jest
odpowiednio: 0,5; 1; 1,5; 2 ug/cm3.

Zmieérzy¢ absorbancje sporzgdzonych roztwo-
row, a z uzyskanych wynikéw sporzadzi¢c wykres
krzywej wzorcowej. :

5.3.6.7. Wykonanie oznaczania. 5 cm?® roztwo-
ru A pozostalego po oznaczeniu Na i K wg 5.3.6.4
wprowadzi¢ do Kkolby pomiarowej pojemnosci
50 cm3, uzupenié¢ wodg do kreski i dokiadnie wy-
mieszac.

Zmierzy¢ absorbancje wapnia oraz obliczy¢
w procentach zawartos¢ wapnia (X;) wg wzoru

x, = Ceo3:1072 o
my
w ktéorym: |
C, — ilo§¢ wapnia odczytana z krzywej wzor-
cowej, ug/cm3,
m — odwazka badanego preparatu, g.

5.3.6.8. Zawartos¢ sumy sodu, potasu i wépnia_
(Na+K+Ca) (Y) obliczy¢ w procentach wg wzoru

Y=X,+X,+ X; (7

KONIEC
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INFORMACJE ‘DODATKOWE

1. Instytucja opratowujaca norme — Prrzedsi,ebio‘rstwlo
Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne,
Gliwice.

2. Normy zwiazane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania

i przygotowywania probek

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i proby. Oznaczanie
substancji nierozpuszczalnych w wodzie w produktach
chemicznych

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawartosci chlorkow w bezbarwnych roztworach me-
todg turbidymetryczng

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. - Oznaczanie matych
zawarto$ci siarczanéw w bezbarwnych roztworach

- metoda turbidymetryczng

PN-75/C-04521.02 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawartosci zelaza metodg kolorymetryczna, z zastoso-
waniém 2,2'-dwupirydylu

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. -Przygotowanie od-

czynnikow, roztwordw pomocniczych do kolorymetrii
i nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki.
i transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek
i przygotowania Sredniej probki laboratoryjnej

PN-68/C-04953 Analiza chemiczna. Plomieniowo-fotome-
tryczna metoda oznaczania matych zawartosci sodu,
potasu, wapnia i strontu »

Pakowanie, przechowywanie

3. Zgodnos§¢ normy z zaleceniami miedzynarodowymi.
Norma jest wdrozeniem zalecenia normalizacyjnego
RWPG.PC 4878-75 Peaktusbl. Mejb a3oTHOKHCIAA

4. Symbol wg SWW
cz.d.a. — 1331-11, ¥4
CZ. — 1331-42.

5. Dotychczasowe normy. Niniejsza norma zastepuje
ZN-59/MPCh/N-889.



