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1. WSTĘP

Przedmiotem normy Jest siarczan miedziowy do 

celów galwanotechnlcznych.

Siarczan miedziowy maj

wzór CuSO^ • SHgO,

masę cząsteczkową 249,68 (43)•

2. OZNACZENIE

Przykład oznaczenia siarczanu miedziowego do ce­

lów galwanotechnlcznych:

SIARCZAN MIEDZIOWY GALWANOTECHNICZNY

BN-75/6068-05

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogólne. Siarczan miedziowy do ce­

lów galwanotechnlcznych powinien mieć postać kry­

ształów barwy niebieskiej bez zanieczyszczeń me­

chanicznych widocznych nieuzbrojonym okiem.

3.2. Wymagania chemiczne - wg tabl. 1.

Tablica 1

Składniki

a) Siarczan miedziowy uwodniony 

(CuS04 • 5H20), %, nie mniej niż 97,5

b) Substancji nierozpuszczalnych w 

wodzie, %, nie więcej niż 0,1

c) Wolnego kwasu siarkowego (HgSÔ ), 

%, nie więcej niż 0,1

d) Chlorków (Cl-), %, nie więcej niż 0 ,0 0 5

e) Żelaza (Pe3* + Pe2+), %, nie 

więcej niż 0,1

t) Arsenu (As) %, nie więcej niż 0,02

g) Antymonu (Sb) %, nie więcej niż 0,01

h) Niklu (Ni), %, nie więoej niż 0,02

i) Zanieczyszczeń obcych nie dopuszoza się

4. PAKOWANIE

Siarczan miedziowy do celów galwanotechnlcznych 

należy pakować w sposób zabezpieczający przed za­

nieczyszczeniem, rozsypaniem i zawilgoceniem w 

czasie przechowywania i transportu. Opakowanie po­

winno być przystosowane do szybkiego, łatwego i 

wielokrotnego otwierania.

Na opakowaniu należy umieścić napis zawierający 

co najmniej:

a) nazwę lub znak wytwórni,

b) oznaczenie wg rozdz. 2,

c) numer partii,

d) masę netto,

e) napis: "Ostrożniej środek szkodliwy", barwy 

czerwonej na białym tle.

5. BADANIA

5.1. P.odzaje badań

a) sprawdzenie tożsamośoi, postaci, barwy i nie­

obecności wtrąceń i zanieczyszczeń obcych (3-1),

b) oznaczanie zawartości siarczanu miedziowego 

uwodnionego (3.2a),

c) oznaczanie zawartości substancji nierozpusz­

czalnych w wodzie (3.2b),

d) oznaczanie zawartości wolnego kwasu siarko­

wego (3.2c),

e) oznaczanie zawartości chlorków (3.2d),

f) oznaczanie zawartości żelaza (3.2e),

g) oznaczanie zawartości arsenu (3.2f),

h) oznaczanie zawartości antymonu (3.2g),

i) oznaczanie zawartości niklu (3.2h),

j) oznaczanie zawartość! zanieczyszczeń obcyoh

(3.2i).

5.2. Przygotowanie partii do badań. Z każdej 

partii podlegającej odbiorowi należy pobierać w 

sposób losowy, w zależności od llczności partii, 

następującą liozbą opakowań jednostkowyoh wg 

tabl. 2.
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Tablica 2

Lloaba opakowań 
w partii

Liozba opakowań jednostkowych, która 
należy wybrać do pobrania próbek

do 5 wszystkie

t T 15 5

16 i- 25 7

26 t 63 8 . .

64 r 160 10

powyżaj 160 16 jednak nie mniej 
niż 5%

5.3. Pobieranie próbek - wg PN-67/C-04500. Z 

każdego opakowania jednostkowego, wybranego do ba­

dań, należy pobrać próbkę próbnikiem 1 5  lub 16 wg 

PU-74/C-60008, zagłębiając go oo najmniej do 3A  
głębokości opakowania llcząo od góry.

średnią próbkę laboratoryjną o masieoo najmniej 

500 g przygotować wg PN-67/C-045O0.

Pobraną próbkę należy szybko sproszkować w moź­

dzierzu porcelanowym, dobrze wymieszać i umieścić 

z powrotem w szczelnie zamkniętym naczyniu szkla­

nym, z którego następnie będą pobierane próbki do 

poszczególnych oznaczeń.

5.4. Opis badań

5.4.1. Sprawdzenie postaci, barwy oraz nieobec­

ności wtrąceń i zanieczyszczeń obcych wykonuje się 

nieuzbrojonym okiem w świetle dziennym.

5.4.2. Sprawdzenie tożsamości

5.4. ^.1. Odozynnlkl i roztwory

a) Azotan barowy cz.d.a., roztwór 1O-procentowy

b) Woda amoniakalna cz.d.a., roztwór 1-prooen- 

towy.

5.4.2.2. Wykonanie sprawdzenia. 1 g badanego 

siarczanu miedziowego do oelów galwanotechnicz- 

nyoh rozpuścić w 20 cm^ wody. Otrzymany roztwór 

używać do następujących badań:
O

a) do kilku cnr badanego roztworu dodać roztwo­

ru azotanu barowego; powinien wytrącić się biały 

osad nierozpuszczalny w rozcieńczonych kwasach,

b) do kilku cm^ badanego roztworu dodać kilka 

kropel amoniaku; powinien wydzielić się jasnozie­

lony osad wodorotlenku miedziowego rozpuszczają­

cego się w nadmiarze amoniaku z zabarwieniem la­

zurowym.

5.4.3. Oznaozanle zawartości siarczanu miedzio­

wego pięciowodnego - wg BN-72/6016-31 p. 5.4.3.

5.4.4. Oznaozanle zawartości substancji nleroz- 

puzzoialMfoh w wodzie

5.4.4.1. Wykonanie oznaczania. 60 g badanego 

aiarozanu miedziowego, odważonego z dokładnością 

do 0,01 g, rozpuścić w 500 om^ wody, a następnie 

przesączyć przez czysty, wysuszony w temperaturze 

105°C i zważony z dokładnością do 0,0002 g tygiel 

szklany do sączenia o gęstości G4. Tygiel z osa­

dem przemyć ozterokrotnie gorącą wodą i wysuszyć

w temperaturze 105°C do stałej masy. Ostudzić w 

eksykatorze i zważyć z tą samą dokładnością.

5.4.4.2. Obliozanie. Zawartość substancji nie­

rozpuszczalnych w wodzie w procentach (X1) obli­

czyć wg wzoru

m. • 100
X - — 3-----

1 m 2

w którym:

m., - masa osadu, g,

m 2 - odważka siarozanu miedziowego, g.

5.4;4.3. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią 

arytmetyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań, 

różniącyoh się między sobą nie więcej niż o 10%.

5.4.5. Oznaozanle zawartości wolnego kwasu siar­

kowego

5.4.5.1. Odczynniki 1 roztwory. Wodorotlenek so­

dowy oz.d.a., roztwór 0,1n.

5.4.5.2. Wykonanie oznaczania. Odważyć 50 g ba­

danego siarczanu miedziowego z dokładnośoią do 

0,001 g, rozpuścić w 200 cnr i energicznie mie­

szając miareczkować roztworem wodorotlenku Bodo­

wego do powstawania pierwszego trwałego zmętnie­

nia roztworu, utrzymującego się przez'co najmniej 

2 min.

5.4.5.3. Obliczenia. Zawartość kwasu siarkowego 

w procentach (X2) obliczyć wg wzoru

v  V, * 0 . 4 9

2 "
w którym:

V - objętość ściśle 0,1n roztworu wodorotlenku 

sodowego zużytego do miareczkowania, cm^,

m 3 - odważka badanego siarczanu miedziowego, g.

5.4.5.4. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią 

arytmetyczną wyników oo najmniej dwóoh oznaczań 

różniących się między sobą nie więcej niż o 10%.

5.4.6. Oznaczanie zawartości chlorków (Cl~).2 g 

badanego siarczanu miedziowego, zważonego z do­

kładnością do 0,01 g, rozpuścić w 20 cm^ wody i 

wykonać oznaczanie wg PN-68/C-04518 sposób A,sto­

sując roztwór porównawczy siarczanu miedziowego 

cz.d.a. Do roztworu porównawczego dodać 0,1 mg Cl”

5.4.7. Oznaczanie zawartości żelaza (Fe^ )

5.4.7.1. Zasada oznaczania polega na wstępnym 

oddzieleniu żelaza w postaci wodorotlenku żelazo­

wego i następnie oznaczaniu metodą kolorymetrycz­

ną z kwasem sulfosalicylowym w środowisku amonia­

kalnym.

5.4.7.2. Odozynnlkl i roztwory

a) Chlorek amonowy oz.d.a.

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

c) Woda amoniakalna cz.d.a., roztwór 10- i 25- 

-procentowy.

d) Kwas solny cz.d.a. (1,19).

e) Kwas sulfosalioylowy oz.d.a., roztwór 10- 

-procentowy.
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f) Roztwór wzoroowy zawierający Jony Fe3+, przy­

gotowany i rozcieńczony w stosunku 1t100 wg HW>8/ 

C-06500 p. 3.2.1.57. 1 cm3 rozoieńozonago roz­

tworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Fe.

5.4.7.3. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego 

siarozanu miedziowego, odważonego z dokładnością 

do 0,01 g, rozpuścić w 70 om3 wody, przelać iloś­

ciowo do kolby pomiarowej pojemności 100 om3, uzu­

pełnić wodą do kreski i wymieszać. Do oznaczania 

pobrać 5 cm3 tego roztworu, dodać 0,5 om3 kwasu 

azotowego, ogrzać do wrzenia, dodać 1,5 g chlorku 

amonowego i 1O-procentowej wody amoniakalnej do 

rozpuszozenia wytrącającego się zielonkawego osa­

du. Roztwór ogrzewać w ciągu 1 h na wrzącej łaźni 

wodnej, a następnie przesączyć. Osad przemyć na 

sączku poozątkowo roztworem zawierająoym 5 g

chlorku amonowego i 5 cm3 25-prooentowego roztwo-
■j

ru amoniaku w 100 cnr wody, a następnie gorącą w>- 

dą do zaniku reakoji na Jony Cl”. Osad na sączku 

rozpuścić w 3 cm3 kwasu solnego i przemyć sączek 

10 om3 wody. Przesącz z rozpuszczenia wodorotlen­

ku żelazowego na sączku oraz wodę z przemycia ze­

brać razem w oylindrze Nesslera pojemności 50 om3 

Roztwór zobojętnić 1O-procentową wodą amoniakalną 

wobec papierka lakmusowego, dodać 2 ? 3 krople 

kwasu solengo, uzupełnić objętość roztworu do 

25 cm3, dodać 5 cm3 roztworu kwasu sulfosalioylo- 

wego, wymieszać, dodać 5 cm3 1O-procentowego roz­

tworu amoniaku i ponownie dobrze wymieszać.

Równocześnie w drugim takim samym cylindrze Hes- 

slera sporządzić roztwór porównawczy w następują­

cy sposób1 do 25 om3 roztworu zawierającego 2 t 3 

krople kwasu solnego oraz 0,05 mg Fe34- ( 5 ml roz­

tworu rozcieńczonego wg 5.4.7.2f), dodać 5 om3 

roztworu kwasu sulfosalioylowego, wymieszać, do­

dać 5 om3 1O-procentowego roztworu amoniaku i po­

nownie dobrze wymieszać.

Porównać intensywność zabarwienia w obu oylin- 

drach.

5.4.7.4. Wynik. Badany siarczan miedziowy do oe- 

lów galwanotechnicznych odpowiada wymaganiom nor­

my, jeżeli zabarwienie badanego roztworu nie jest 

intensywniejsze niż zabarwienie roztworu porów­

nawczego.

5.4.8, Oznaczanie zawartości arsenu (As)

5.4.8.1. Zasada oznaczania polega na destyla­

cyjnym wydzieleniu arsenu w postaci chlorku arse- 

nawego z roztworu zawierającego kwas solny i sub­

stancję redukującą i następnie na oznaczaniu me­

todą objętościową przy użyoiu bromianu potasowego 

wobec oranżu metylowego.

5.4.8.2. Odczynniki i roztwory

a) Bromek potasowy cz.d.a.

b) Bromian potasowy cz.d.a., roztwór 0,02n,

0,5566 g bromianu potasowego rozpuśoić w 1 cm3 wo­

dy. Miono ustalić za pomocą trójtlenku arsenawego 

oz.d.a.

o) Kwas solny (1,19) nie zawierająoy arsenu.

d) Oranż metylowy, roztwór 0,1-prooentowy.

e) Siarczan hydrazyny oz.d.a.

5.4.8.3. Wykonanie oznaczania. 35 g badanego 

siarozanu miedziowego odważonego z dokładnośoią 

do 0,01 g rozpuśoić w małej ilości wody w kolbie 

destylacyjnej Kattwinkela, dodać 100 om3 kwasu 

solnego i 3-f6 g siarozanu hydrazyny z dodatkiem 

1r2 g bromku potasowego. Po zestawieniu aparatu 

rozpocząć destylaoję przez powolne i stopniowe 0 - 

grzewanie zawartości kolby do wrzenia, włąozając 

przepływ wody przez chłodnioę.

Destylat zebrać do zlewki pojemnośoi 600 om3 za­

wierającej 100 cm3 wody i umieszczonej w zimnej 

kąpieli. Po oddestylowaniu Vj zawartości kolby 

pozostawić do ostygnięcia, wprowadzić przez wkrap-
O

lacz 100 cmJ kwasu solnego i destylować w dalszym 

ciągu. Do otrzymanego destylatu dodać w rasie po­

trzeby tyle kwasu solnego, aby na każde 100 om3 

roztworu przypadło 25 cm3 kwasu solnego (1,19), 

dodać kilka kropli roztworu oranżu metylowego, 

ogrzać do temperatury 50°C i miareczkować roztwo­

rem bromianu potasowego aż do zupełnego odbarwie­

nia.

5.4.8.4. Obliczenie. Zawartość arsenu As ( )  

obliczyć w procentach wg wzoru

w którymi

V. - objętość ściśle 0,02n roztworu bromianu po­

tasowego zużytego do miareczkowania, ml,

m 4 - odważka badanego siarczanu miedziowego, g.

5.4.8.5. Wyniki oznaczania. Za wynik należy 

przyjąć średnią arytmetyozną wyników 0 0 najmniej 

dwóch oznaczeń, różniąoyoh się między sobą nie 

więcej niż o 1%.

5.4.9. Oznaczanie zawartośoi antymonu (Sb) - wg 

BN-72/6016-31 p. 5.4.8.

5.4.10. Oznaczanie zawartośoi niklu (Hi) - wg 

BH-72/6016-31 p. 5.4.9.

5.5. Ooena wyników badań. Badany siarczan mie­

dziowy do oelów galwanotechnioznyoh odpowiada wy­

maganiom normy. Jeżeli wyniki wszystkich badań są 

zgodne z treścią rozdz. 3.

5.6. Zaświadczanie o wynikach badań. Produoent 

zobowiązany Jest przedstawić zaświadczenie o wy­

nikach badań stwlerdzająoe zgodność produktu z 

wymaganiami normy.

K 0 H I S C
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INFORMACJE DODATKOWI

1. Instytucja opracowująca normę - Instytut Mechaniki 

Precyzyjnej, Warszawa.

2. Istotne zmiany w stosunku do BB-67/6068-05. Wprowa­

dzono nowe wymagania dotyczące zanieczyszczeń obcych i 
zmieniono metodę oznaczania produktu. 3

3. Normy związane

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

przygotowywania próbek

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych za­

wartości chlorków w bezbarwnych roztworach metodą tur- 

bidymetryczną

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

ników, roztworów pomocniczych oraz roztworów do kolo- 

rymetrli i nefelometrii

PN-74/C-600Qp Próbniki do pobierania próbek produktów 

bezkształtnych,

BH-72/6016-31 Siarczan miedziowy techniczny

4. Autorzy projektu normy - dr ini. Stanisław Bagdach, 

dr inś. Teresa Blestek, mgr Irena Zagrodzka - Instytut 

Mechaniki Precyzyjnej.


