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1. WSTĘP

1.1. Przedmiot normy. Przedm iotem  normy jest 
octan ołowiawy stosowany jako odczynnik w ana
lizie chemicznej.

Octan ołowiawy ma:
a) wzór ogólny: Pb (CH3COO)2 • 3H20 ,
b) m asę cząsteczkową: 379,35.
1.2. Zakres stosowania normy. Normę należy 

stosować w zakresie produkcji i obrotu.

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zależności od zawartości za
nieczyszczeń rozróżnia się trzy  gatunki octanu 
ołowiawego oznaczone:

ch.cz. — chemicznie czysty,
cz.d.a. — czysty do analizy.
2.2. Przykład oznaczenia octanu ołowiawego 

czystego do analizy:
OCTAN OŁOWIAWY cz.d.a. BN-78/6191-164

3. WYMAGANIA
3.1. Wymagania ogólne. Octan ołowiawy pow i

nien mieć postać bezbarw nych lub białych krysz
tałów, łatw o rozpuszczalnych w wodzie, na po
w ietrzu  łatw o w ietrzejących.

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

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT

Octan ołowiawy należy pakować, przechowy
wać i transportow ać zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodzaj opakowania: słoiki szklane z nakrętką 
z tw orzyw a sztucznego z polietylenow ą lub inną 
chemicznie odporną uszczelką.

Masa opakowań netto: 100, 250, 500, 1000 
i 2000 g.

Na życzenie odbiorców dopuszcza się inny ro 
dzaj i wielkość opakowania, jeżeli przeprowadzo
ne próby wykażą, że zabezpiecza ono produkt w 
sposób nie gorszy niż wyżej wym ienione opako
wania i w ym iary  zgodne z zasadami system u w y
miarowego opakowań.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badań

a) oznaczanie zawartości octanu ołowiawego 

(3.2a),

b) oznaczanie zawartości substancji nierozpusz
czalnych w wodzie (3.2b),

c) oznaczanie zawartości azotanów (3.2c),

d) oznaczanie zawartości chlorków (3.2d),

Tablica 1

W ym agania
G atunki

ch.cz. cz.d.a. cz.

a) O ctanu ołowiawego Pb(CH3C00)2*3H20, °/o, nie 
m niej niż 99,5 99,5 98,0

b) Substancji nierozpuszczalnych w wodzie, °/o, nie 
więcej niż 0,0025 0,005 0,01

c) A zotanów  (N 03), °/o, nie więcej niż 0,002 0,005 nie norm alizuje się

d) C hlorków  (Cl- ), ®/o, nie więcej niż 0,0005 0,0005 0,002

e) M iedzi (Cu2+), %, nie więcej niż 0,0005 0.0005 0,001 .

f) Żelaza (Fe3+), “/o, nie więcej niż 0.0005 0.001 0,002

g) M etali alkalicznych i ziem alkalicznych 
(N a+ K + C a), “/o, nie więcej niż 0,01 0.02 0,03
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e) oznaczanie zaw artości miedzi (3.2e),

f) oznaczanie zaw artości żelaza (3.2f),

g) oznaczanie zawartości m etali alkalicznych 
i ziem alkalicznych (3.2g).

5.2. Pobieranie próbek. P rzy  pobieraniu pró
bek odczynnika ch.cz. i cz.d.a. należy stosować 
PN-70/C-80047.

P rzy  pobieraniu próbek odczynnika w gatunku 
cz. należy stosować wytyczne wg PN-67/C-04500, 
przyjm ując:

a) wielkość partii 500 kg,

b) wielkość próbki pierw otnej 200 g,

c) liczbę próbek jednostkow ych wg tabl. 2.

T ablica 2

Liczba opakow ań 
jednostkow ych w  p artii

Liczba próbek 
jednostkow ych

do 15 5
16 -H- 25 7
26 -i- 63 3
64 -r- 100 0

powyżej 100 10

d) wielkość próbki ogólnej rów ną iloczynowi 
wielkości próbki p ierw otnej i liczby próbek jed 
nostkowych,

e) wielkość średniej próbki laboratoryjnej: 
200 g.

5.3. Rodzaje i opis badań

5.3.1. Oznaczanie zawartości octanu ołowiawego 
(Pb (CH3 COO)2 • 3HLO)

5.3.1.1. Odczynniki i roztw ory
a) Roztwór buforow y o pH 8 przygotowany 

wg PN-68/C-04950, p. 2.4.
b) W ersenian dwusodowy cz.d.a., roztwór 0,05M 

przygotowany wg PN-68/C-04950, p. 2.4ż).
c) Oranż ksylenolow y roztw ór 0,1-procentow y 

(okres trw ałości 1 miesiąc).
d) Kwas octowy, roztw ór IM  i roztw ór 30-pro- 

centowy.
e) Octan sodowy cz.d.a.

5.3.1.2. W ykonanie oznaczania. Około 0,5000 g 
badanego octanu ołowiawego rozpuścić w 100 cm 3 
wody,, dodać 5 cm3 roztw oru buforowego, 0,5 cm 3 
roztworu oranżu ksylenowego i m iareczkować roz
tworem  w ersenianu dwusodowego do zmiany 
czerwonofioletowego zabarwienia roztw oru na cy- 
trynowożółte.

Zawartość octanu ołowiawego (X) obliczyć w 
procentach wg wzoru

V • 0,01897 • 100
(1)

w którym :
V —- objętość ściśle 0,05M roztworu w er- 

senianiu dwusodowego zużytego do 
m iareczkowania, cm3,

m  — odważka badanego octanu ołowiawe
go, g,

0,01897 —■ ilość octanu ołowiawego odpowiada
jąca 1 cm3 0,05M roztw oru w erse
nianu dwusodowego.

5.3.2. Oznaczanie zawartości substancji n ie 
rozpuszczalnych w wodzie. 40,00 g badanego octa
nu ołowiawego umieścić w kolbie stożkowej po 
jemności 500 cm3 i rozpuścić w 300 cm3 wody za
kwaszonej 2,5 cm3 kwasu octowego lodowatego. 
Roztwór ogrzewać przez 1 h na wrzącej łaźni 
wodnej, następnie przesączyć roztw ór przez tygiel 
do sączenia G4 uprzednio przem yty i wysuszony 
do stałej masy. Pozostałość na tyglu przem yć 
100 cm3 wody zakwaszonej 0,2 cm3 30-procento- 
wego roztw oru kwasu octowego, następnie w ysu
szyć w tem peratu rze 105 -b 110°C do stałej masy.

Zawartość substancji nierozpuszczalnych w wo
dzie (Xj) obliczyć w procentach wg wzoru

TOj•100

w którym : rrij — m asa wysuszonej pozostałości, g.

5.3.3. Oznaczanie zawartości azotanów (NOj- )

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/ 
C-04509, p. 2.3.

5.3.3.2. W ykonanie oznaczania. 10,00 g badanego 
octanu ołowiawego umieścić w kolbie pom iaro
wej pojem ności 100 cm3, rozpuścić w 60 cm3 wo
dy, dodać ostrożnie 2 cm3 kwasu siarkowego stę
żonego. Objętość roztw oru dopełnić wodą do kres
ki, dokładnie wymieszać i pozostawić do odstania 
Z klarownego roztw oru pobrać pipetą do kolby 
stożkowej pojemności 100 cm3 10 cm3 roztw oru 
( I g )  i dalej oznaczanie wykonać wg PN-68/ 
C-04509, p. 2.5.

Badany octan ołowiawy odpowiada wym aganiom  
norm y, jeżeli powstałe niebieskie zabarwienie b a 
danego roztw oru jest równe lub intensyw niejsze 
od zabarw ienia roztw oru porównawczego, przygo
towanego równocześnie i zawierającego w tej sa
mej objętości:

dla odczynnika ch.cz. — 0,02 mg N 0 3—,
dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg N 0 3“ ; 

oraz te  sam e ilości odczynników.

5.3.4. Oznaczanie zawartości chlorków (Cl- )

5.3.4.1. Odczynniki i roztw ory — wg PN-68/ 
C-04518, p. 2.3.

5.3.4.2. W ykonanie oznaczania. 2,00 g badanego 
octanu ołowiawego rozpuścić w 20 cm3 wody, na
stępnie wykonać oznaczanie wg PN-68/C-04518, 
p. 2.4, sposób A.m
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B adany octan ołowiawy odpowiada w ym aga
niom norm y, jeżeli pow stała po 10 m in opalizacja 
badanego roztw oru nie będzie intensyw niejsza od 
opalizacji roztw oru porównawczego przygotowa
nego równocześnie i zawierającego w tej samej 
objętości:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg C l- ,
dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg C l- ,
dla odczynnika cz. — 0,04 mg C l- ; 

oraz te  sam e ilości odczynników.

5.3.5. Oznaczanie zawartości miedzi (Cu2+)

5.3.5.1. Odczynniki i roztw ory
a) Am oniak cz.d.a., roztw ór 5-procentowy.
b) W ata opatrunkow a higroskopijna.
c) D w uetylodw utiokarbam inian sodowy, roz

tw ór 0,1-procentow y, świeżo przygotowany.
d) D w uetylodw utiokarbam inian ołowiawy,

0,025-procentowy roztw ór chloroform owy.
W razie b raku  dw uetylodw utiokarbam inianu 

ołowiawego roztw ór przygotować w sposób nastę
pujący: 50 cm3 roztw oru dw uetylodw utiokarba
m inianu sodowego i 1 g w inianu sodowo-potaso
wego umieścić w rozdzielaczu pojem ności 1 dm 3, 
dodać 50 cm3 roztw oru octanu ołowiawego i zobo
jętnić roztw orem  am oniaku wobec czerwieni fe 
nolowej.

Roztwór z tw orzącym  się białym  osadem wyeks- 
trachow ać 500 cm3 chloroform u (przy tej czyn
ności pow stały osad rozpuści się).

Chloroform ow y roztw ór przem yć dwa razy, 
w ytrząsając go porcjam i wody po 100 cm3 każda, 
po czym przesączyć przez tam pon w aty  do kolby 
pom iarowej pojem ności 1 dm 3, uzupełnić obję
tość chloroform em  do kreski i wymieszać.

Roztwór przechowywać w butelce ze szkła 
oranżowego. Trwałość tego roztw oru wynosi 

1 miesiąc.
e) W inian sodowo-potasowy cz.d.a.
t) K w as siarkow y cz.d.a. (1,84).
g) Kw as octowy cz.d.a., roztw ór IM.
h) Siarczan miedziowy cz.d.a.
i) Octan ołowiawy cz.d.a., roztw ór 0,4-procen- 

i owy.
j) A lkohol etylowy.
k) Czerw ień fenolowa, 0,1-procentowy wodno- 

-alkohołowy roztw ór przygotow any wg PN-76/ 
C-06501.

l) Roztwór wzorcowy zaw ierający jony Cu2+, 
przygotowany wg PN-63/C-06500 i rozcieńczony 
w stosunku 10:990. 1 cm 3 rozcieńczonego roztw o
ru  wzorcowego zawiera 0,01 mg Cu2+.

5.3.5.2. W ykonanie oznaczania. 0,50 g badanego 
octanu ołowiawego umieścić w cylindrze pom ia
rowym  ze szlifem pojemności 50 cm3, dodać 
25 cm3 wody, 1 cm3 kwasu octowego i mieszać do 
rozpuszczenia. Po czym dodać 10 cm3 roztworu

dw uetylodw utiokarbam inianu ołowiawego, ener
gicznie w ytrząsać przez 2 m in i pozostawić do 
całkowitego rozdzielenia się w arstw . Badany octan 
ołowiawy odpowiada w ym aganiom  norm y, jeżeli 
powstałe zabarw ienie w arstw y chloroform owej nie 
będzie intensyw niejsze od zabarwienia w arstw y 
chloroform owej roztw oru porównawczego, przy
gotowanego równocześnie i zawierającego w tej 
•samej objętości:

dla odczynnika ch.cz. — 0,0025 mg Cu2+,
dla odczynnika cz.d.a — 0,0025 mg Cu2+,
dla odczynnika cz. — 0,005 mg Cu2+; 

oraz 1 cm3 kwasu octowego, 10 cm 3 roztw oru 
dw uetylodw utiokarbam inianu ołowiawego.

5.3.6. Oznaczanie zawartości żelaza (Fe3+)

5.3.6.1 A paratu ra  i przyrządy
a) Fotokolorym etr.
b) K uw ety  o grubości w arstw y pochłaniającej 

50 mm.

5.3.6.2. Odczynniki i roztw ory
a) Chlorowodorek hydroksyloam iny cz.d.a.
b) Siarczan żelazowo-amonowy cz.d.a.
c) Kwas siarkow y cz.d.a., roztw ór 16-procento-

wy.
d) Kwas octowy cz.d.a., roztw ór 12-procento-

wy.
e) Octan sodowy cz.d.a.
f) o-Fenantrolina.
g) Roztwór buforow y o pFI 5 przygotowany 

w następujący sposób: 38,00 g octanu sodowego 
rozpuścić w wodzie, uzupełnić roztw ór wodą do 
objętości 1 dm 3 i wymieszać.

h) Odczynnik do oznaczania żelaza przygoto
w any w sposób następujący: do 200 cm3 wody do
dać 100 cm3 roztw oru buforowego, 10,00 g chlo
rowodorku hydroksyloam iny, 0,3 g o-fenantroliny. 
Roztwór przechowywać w ciem nym  m iejscu w 
butelce na szlif.

i) Roztwór wzorcowy zaw ierający jony Fe3+ 
przygotow any wg PN-68/C-06500 i rozcieńczony 
w stosunku 10:990. 1 cm3 rozcieńczonego roztwo
ru  wzorcowego zaw iera 0,01 mg Fe3+.

5.3.6.3. Przygotow anie skali wzorców i krzyw ej 
wzorcowej. Przygotow ać roztw ory wzorcowe za
w ierające w 20 cm3 0,005; 0,010; 0,020; 0,030; 0,04; 
0,050 mg Fe3+. Każdy z tych roztworów umieścić 
w zlewce pojem ności 100 cm3.

Równocześnie przygotować roztw ór kontrolny 
nie zaw ierający żelaza. Do każdego roztw oru do
dać po 0,1 cm3 roztw oru kwasu octowego i 5 cm 3 
odczynnika do oznaczania żelaza. Roztwory umieś
cić na 10 m in na wrzącej łaźni wodnej, po czym 
ostudzić. Roztwory przenieść do kolb pom iaro
wych pojemności 50 cm3, uzupełnić objętość roz
tworów do kreski i wymieszać. Zmierzyć absor- 
bancję roztworów wzorcowych w odniesieniu do
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roztworu kontrolnego w kuw etach o grubości 
w arstw y pochłaniającej 50 mm, stosując zielony 
filtr  o długości fali 500 -i- 540 nm. Od wielkości 
absorbancji roztworów wzorcowych odjąć w iel
kość absorbancji roztw oru kontrolnego.

Z otrzym anych danych w ykreślić krzyw ą wzor
cową, odznaczając na osi odciętych ilości żelaza 
w m iligram ach zaw arte w roztw orach wzorco
wych, a na osi rzędnych odpowiadające im  w iel
kości absorbancji.

Do wyznaczenia każdego punktu  krzyw ej wzor
cowej należy obliczyć wielkość absorbancji 
z trzech rów noległych oznaczeń.

K rzyw a wzorcowa powinna być linią prostą 
przechodzącą przez początek w spółrzędnych w y
kresu.

5.3.6.4. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego 
octanu ołowiawego um ieścić w zlewce pojemności 
100 cm3, rozpuścić w 20 cm 3 wody, zakwasić 
1 cm3 roztw oru kwasu octowego. Do roztw oru do
dać 10 cm3 odczynnika do oznaczania żelaza 
i umieścić na 10 m in na wrzącej łaźni wodnej.

Ochłodzony roztw ór przenieść do kolby pom ia
rowej pojemności 50 cm3, uzupełnić objętość roz
tw oru wodą do kreski, wymieszać i zmierzyć ab- 
sorbancję roztw oru na fotom etrze, tak  jak  przy 
przygotow aniu krzyw ej wzorcowej.

Badany octan ołowiawy odpowiada w ym aga
niom norm y, jeżeli zawartóść żelaza będzie nie 
większa niż:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 m g Fe3+,
dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Fe3+,
dla odczynnika cz. — 0,04 mg Fe3_!.
Dopuszcza się w izualne zakończenie oznaczania.

5.3.7. Oznaczanie zawartości sodu, potasu, wap
nia (Na+ +  K +  Ca2+)

5.3.7.1. Aparatura i przyrządy — wg PN-68/ 
C-04953 p. 2.3.

tworów wzorcowych sodu, potasu i wapnia o stę 
żeniu 0,001 g/cm 3, dopełnić wodą do kreski i do
kładnie wymieszać.

e) K w as octowy lodowaty cz.d.a.

5.3.7.3. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego 
octanu ołowiawego umieścić w kolbie pom iaro
wej pojemności 50 cm3, dodać 1,5 cm3 kwasu oc
towego, rozpuścić w wodzie, dopełnić wodą do 
kreski i dokładnie wymieszać (roztwór A).

Do 4 kolb pom iarowych pojemności 50 cm3 
wprowadzić po 5 cm3 roztw oru A oraz kolejno 0; 
1; 2; 3 cm3 rozcieńczonego roztw oru wzorcowego 
zawierającego jony sodu, potasu, wapnia (Na+, K + 
i Ca2J ) przygotowanego wg 5.3.7.2d). Zawartość 
wszystkich kolb uzupełnić wodą do kreski i do
kładnie wymieszać. Stężenia dodatków sodu, potasu 
i w apnia wynoszą odpowiednio 0; 2; 4; 6, pg/cm3. 
Dalej wykonać oznaczanie wg PN-68/C-04953
p. 2.6.

Procentow ą zawartość sodu, potasu i wapnia 
obliczyć wg dalej podanych wzorów.

Zawartość sodu (X2) obliczyć w procentach wg 
wzoru

A n • Ci • 5 • 1CT2 

(Aj — A„) m
(3)

Procentow ą zawartość potasu (X3) obliczyć w 
procentach wg wzoru

A0 • c2 • 5 • 1(T2 

(A2 Aq) to
(4)

' Procentow ą zawartość wapnia (X4) obliczyć w 
procentach wg wzoru

A0 • c3 • 5 ■ 10~2 

(A3 -  A0) m
(5)

w których:

5.3.7.2. Odczynniki i roztwory
a) Roztwór wzorcowy sodu przygotow any wg 

PN-68/C-04953, p. 2.4d). 1 cm3 tak  przygotow a
nego roztw oru zaw iera 0,001 g N a+.

b) Roztwór wzorcowy potasu przygotow any 
wg PN-68/C-04953, p. 2.4c). 1 cm3 tak  przygoto
wanego roztw oru zaw iera  0,001 g K +.

c) Roztwór wzorcowy wapnia- przygotow any 
wg PN-68/C-04953, p. 2.4b). 1 cm 3 tak  przygoto
wanego roztw oru zaw iera 0,001 g Ca2+.

d) Rozcieńczony roztw ór wzorcowy zaw ierają 
cy jony sodu, potasu i wapnia przygotow any w 
następujący sposób: do kolby pom iarowej pojem - 
ności 100 cm3 wprowadzić kolejno po 10 cm3 roz

A0 — w artość w ychylenia galwanom e- 
tru  dla roztw oru próbki bez do
datku  wzorca,

A], A2, A3 — w artość w ychylenia galwanom e- 
tru  dla roztw oru próbki z dodat
kiem  wzorca,

Ci, c2, c3 — stężenie dodatku wzorca w ąg/cm 3, 
to — odważka badanego octanu ołowia

wego, g.

Za w ynik przyjąć sumę zawartości sodu, pota
su i wapnia (X3) obliczoną w procentach wg wzo
ru

X 5 =  X2 +  X3 +  X 4 (6)

K O N I E C

Inform acje dodatkow e
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INFORMACJE

1. Instytucja opracowująca nornic; -— Przedsiębior
stwo Przem ysłow o-H andlow e Polskie Odczynniki Che
miczne, Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-74/61R3-49
a) wprowadzono gatunek  ch.cz.,
b) zaostrzono w ym agania dotyczące zaw artości sub 

stancji podstawowej dla gatunku  cz.d.a.,
c) zmieniono m etody oznaczania zaw artości miedzi, 

żelaza i m etali alkalicznych.

3. Normy związane
PN-S7/C-04500 P rodukty  chemiczne. W ytyczne pobiera

nia i przygotow yw ania próbek 
PN-68/C-04509 Analiza chemiczna. Oznaczanie m ałych za

w artości azotanów w  bezbarw nych roztw orach m eto 
dą kalorym etryczną

PN-S8/C-04513 Analiza chemiczna. Oznaczanie m ałych 
zaw artości chlorków  w bezbarw nych roztw orach m e
todą turbidym etryczną

PN-68/C-04950 Analiza chemiczna. K om pleksom etryczne

DODATKOWE

metody oznaczania zaw artości substancji podstawowej 
PN-88/C-04953 Analiza chemiczna. Plom ieniow o-fotom e- 

tryczna m etoda oznaczania m ałych zaw artości sodu, 
potasu, w apnia i strontu

PN-63/C-08500 Analiza chemiczna. Przygotow anie od
czynników, roztw orów  pomocniczych oraz roztw orów  
do ko lorym etrii i nefelom etrii 

PN-7G/C-08501 Analiza chemiczna. Przygotow anie roz
tw orów  w skaźników  i roztw orów  buforow ych 

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakow anie, przechow yw anie 
i tran sp o rt

PN-70/C-80047 Odczynniki. W ytyczne. pobierania próbek 
i przygotow anie średniej próbki labora to ry jnej 
f. Norm y między narodow e. N orm a jest wdrożenie/n 

normy RW PG CT-253-76 P c a K T H B b i .  Carmen yKcycno-
K I I C J I U I M

5. Symbol wg SWW
ch.cz. - 1331-43.
cz.d.a. — 1331-11. 
c-z. - 1331-42.


