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1 WSTEP Wymagania
. . . a) Zawarto$¢ acetylooctanu ety-
11 Przedmiot normy Przedmiotem normy jest | ¥ me mniej niz %8
acetylooctan etylu techniczny otrzymywany w 'b) Gestos¢ w temperaturze
wyniku kondensacji octanu etylu w obecnosci eta-  20°C, g/cm3 1,020-1,028
nolami sodowego €) Kwasowos¢ w przeliczeniu
na kwas octowy %, me wiecej mz 01
Acetylooctan etylu ma d) Barwa nie ciemniejsza

a) wzor sumaryczny — CeHi003
b) wzor budowy

CH3—§;—CH2—|§—O—CHO—CH3

C) mase czasteczkowg — 130, 140 (1962 r ),
d) wiasnosci palne,
e) inne nazwy — ester acetylooctowy

12 Zakres stosowania przedmiotu normy Ace-
tylooctan etylu techniczny stosowany jest w prze-
mysle farmaceutycznym oraz w przemysle barw-
nikéw pyrazolonowych

2. OZNACZENIE
ACETYLOOCTAN ETYLU TECHNICZNY BN-76/6026-30

3 WYMAGANIA

31 Wymagania ogolne Acetylooctan etylu
techniczny powinien byc cieczg przezroczystg
0 charakterystycznym zapachu, catkowicie rozpu-
szczalng w alkoholu etylowym, eterze etylowym
loctanie etylu

3 2 Wymagania fizyczne i chemiczne — wg ta-

blicy

od wzorca przy-
gotowanego wg
545

4 PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4 1 Pakowanie Do celéw transportowych ace-

tylooctan etylu techniczny nalezy pakowa¢ do
cystern aluminiowych (Al-1) badz kwasoodpor-
nych samochodowych lub kolejowych Cysterny
nalezy napetniaC tylko do 93% ich pojemnosci w
temperaturze 15°C Znakowanie cystern nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-67/0-79252 w sposob wi-
doczny, umieszczajgc na kazdej cysternie napis za-
wierajacy co najmniej

a) nazwe lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg 2,

€) mase brutto i netto,

d) znak niebezpieczenstwa dla materiatdw tat-
wo palnych wg PN-67/0-79252 p 233

Informacje te powinny byc umieszczone na ta-
bliczce trwale przymocowanej do cysterny pod
siatka

42 Przechowywanie Acetylooctan etylu tech-
niczny nalezy przechowywac w zbiornikach alumi-
niowych zamknietych Dopuszczalny okres maga-
zynowania — 1 rok od daty wysytki produktu

4 3 Transport
transportuje sie w cysternach aluminiowych (Al-1)
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badz kwasoodpornych samochodowych lub kolejo-
wych zgodnie z przepisami dla materiatdw tatwo
palnych kI Ilia ¥

5 BADANIA

5 1 Rodzaje badan

a) sprawdzenie wymagan ogélnych (3 1),

b) oznaczanie zawartosci acetylooctanu etylu
(3 2a),

C) oznaczanie gestosci (3 2h),

d) oznaczanie kwasowosci w przeliczeniu na
kwas octowy (3 2¢),

e) oznaczanie barwy (3 2d)

52 Wielko$¢ partu Partie acetylooctanu etylu
technicznego stanowi zawarto$¢ 1 cysterny

53 Pobieranie prébek Przy pobieraniu probek
nalezy stosowac zasady podane w PN-67/C-04500
Probki nalezy pobiera¢ z kazdej cysterny lub ze
zbiornika magazynowego z catej grubosci warstwy
prébnikiem nr 1—7 wg PN-74/C-60008

Dopuszcza sie u producenta pobieranie probek
przed napetnieniem cystern ze zbiornika magazy-
nowego llosc pobieranych prob pierwotnych po-
winna byc taka, zeby po sporzadzeniu probki ogdl-
nej i wydzieleniu Sredniej prébki laboratoryjnej
masa $redniej probki laboratoryjnej me byla
mniejsza mz 500 g Probke podzieli¢ na dwie czes$-
ci, z ktérych jedng przeznaczy¢ do analizy rozjem-
czej Przechowywaé jg w butelkach z ciemnego
szkia z doszlifowanym korkiem przez okres 3 mie-
siecy od daty wystania produktu

54 Opis badan

541 Sprawdzenie wymagan ogdlnych wykonac
wizualnie

54 2 Oznaczanie zawartosci acetylooctanu etylu

5421 Zasada metody Metoda polega na od-
miareczkowamu wydzielanego kwasu mineralnego
z reakcji estru acetylooctowego siarczanem lub
chlorowodorkiem hydroksylammy

5422 Odczynniki i roztwory

a) Oranz metylowy, roztwor wodny 0,1-procen-
towy

b) Siarczan lub chlorowodorek hydroksylammy
czda, roztwor 10-procentowy

¢) Wodorotlenek sodowy czd a, roztwor 1 N

54 23 Wykonanie oznaczania OKkoto 2 g bada-
nego acetylooctanu etylu odwazy¢ z dokfadnoscig
do 0,0002 g w suchej kolbie stozkowej pojemnosci
100 cm3 nastepnie doda¢ 250 cm3 roztworu siar-
czanu lub chlorowodorku hydroksylammy, uprze-
dnio przesaczonego i zobojetnionego wobec oran-
zu metylowego Kolbe szczelnie zamknag¢, wstrzas-
ngC i odstawie na poi godziny, wstrzgsajac co jakis
czas

0 Patrz Informacje dodatkowe

Przygotowac probke poréwnawczg 25,0 cm3roz-
tworu siarczanu lub chlorowodorku hydroksyla-
miny zobojetnionego wobec oranzu metylowego

Probke wiasciwg miareczkowaC roztworem wo-
dorotlenku sodowego do takiego zabarwienia, ja-
kie ma prébka poréwnawcza

Po osiagnieciu barwy przejSciowej jeszcze raz
silnie wstrzasna¢ kolbe i w razie potrzeby domia-
reczkowac

Zawarto$¢ acetylooctanu etylu (X) obliczy¢ w
procentach wg wzoru

V01310 _ v 1B

X m m

@

w ktorym
V — objetos¢ Scisle 1 N roztworu wodoro-
tlenku sodowego zuzytego do miarecz-
kowania, cm3
0,13 — ilosc acetylooctanu etylu odpowiadaja-
ca 1 cm3scisle 1 N roztworu wodoro-
tlenku sodowego, g,
m — odwazka produktu, g
5424 wynik Za wynik nalezy przyja¢ srednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoch ozna-
czan me roznigcych sie miedzy sobg wiecej mz
05%
54 3 Oznaczanie gestosci wykona¢ wg PN-66/
C-04004 p 23 w temperaturze 20°C

54 4 Oznaczanie kwasowosci

5441 Odczynniki i roztwory

a) Czerwien obojetna roztwor 0,2-procentowy
w 70-procentowym alkoholu etylowym

b) Woda destylowana me zawierajgca dwutlen-
ku wegla przygotowana wg PN-68/C-06500
p 2237

¢) Wodorotlenek sodowy czda, roztwor 01 N

5442 Wykonanie oznaczania Odwazy¢ okoto
10 g badanego acetylooctanu etylu z doktadnoscia
do 01 g w kolbie stozkowej pojemnosci 200 cm3
doda¢ 50 cm3 wody destylowanej, 2 krople roz-
tworu czerwieni obojetnej i miareczkowaé roz-
tworem wodorotlenku sodowego do chwili kiedy
warstwa wodna roztworu miareczkowanego 0sigg-
nie barwe pomaranczowa bez odcienia czerwonego

Zawarto$¢ kwasow w przeliczeniu na kwas octo-
wy (Xj) obliczy¢ w procentach wg wzoru

v Yl 2006 100- o 2
1 m? mj (@)

w ktérym

VI — objetos¢ ScisSle 01 N roztworu wodo-
rotlenku sodowego uzytego do mia-
reczkowania, cm3

0,006 — ilosc kwasu octowego odpowiadajgca

1 cm3 Scisle 01 N roztworu wodoro-
tlenku sodowego, g,

mi — odwazka produktu, g
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5443 wynik Za wynik nalezy przyja¢ Srednig
arytmetyczng wynikdéw co najmniej dwoch ozna-
czan me rdznigcych sie miedzy sobg wiecej mz 10%
wyniku mniejszego

545 Oznaczanie barwy

5451 Przygotowanie roztworu wzorcowego
Odwazy¢ 0,8 g dwuchromianu potasowego z do-
ktadnoscig do 0,0002 g i przenies¢ ilosciowo do
kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3 Zawarto$¢
kolby uzupetni¢ wodg do kreski 10 cm3tak przy-
gotowanego roztworu przenie$¢ pipetg do kolby
pomiarowej pojemnosci 1 dcm3 i uzupetni¢ woda
do kreski

5452 Wykonanie oznaczania  Przygotowac
dwie jednakowe probowki z jednakowego szkta do
jednej nalaé¢ okoto 10 cm3badanego acetylooctanu
etylu, do drugiej takg samg ilos¢ roztworu wzor-

cowego przygotowanego wg 545 11 porownac za-
barwienie roztworow w obu probowkach Barwa
acetylooctanu etylu me powinna byc ciemniejsza
od barwy wzorca

55 Zaokraglanie i zapisywanie liczb dotycza-
cych koncowych wynikéw oznaczan parametrow
wg 32 — zgodnie z PN-70/N-02120 metoda Z

56 Ocena wynikéw badan Partie acetyloocta-
nu etylu technicznego nalezy uzna¢ za zgodna
z wymaganiami normy, jezeli wyniki badan poda-
ne w 5 1s3 zgodne z wymaganiami wg rozdz 3

57 Zzaswiadczenie o wynikach badan Dla kaz-
dej partu wystanego produktu wytworca jest obo-
wigzany wystawie i przesta¢ odbiorcy zaswiadcze-
nie o wynikach badan, stwierdzajace zgodnos¢
Z wymaganiami normy

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1 Instytucja opracowujaca norme — Nadodrzanskie
Zaktady Przemystu Organicznego ROKITA
2 lIstotne zmiany w stosunku do BN-66/6026-30
a) uaktualniono spos6b i warunki pakowania, przecho-
wywania i transportu acetylooctanu etylu technicznego,
b) wprowadzono punkty dotyczace zaokraglania i za-
pisywania liczb, oceny wynikdw badan oraz przekazywa-
nia zaswiadczen o wynikach badan
3 Normy i dokumenty zwigzane
PN-66/C-04004 Przetwory naftowe Oznaczanie gestosci
(masy wiasciwej)
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne Wpytyczne pobiera-
nia i przygotowywania probek
PN-68/C-06500 Analiza chemiczna Przygotowanie od-
czynnikdw, roztwordw pomocniczych oraz roztworéw
do kolorymetrn i nefelometrii

PN-74/C-60008 Prébniki do pobierania prébek produktow
bezksztattnych

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transporto-
wych Znaki i znakowanie Wymagania podstawowe

Przepisy o przewozie kolejg materiatow i przedmiotéw
niebezpiecznych (PMN) z dnia 15 wrzesnia 1968 r
OzTiZK nr20poz 84z 198r)

Rozporzadzenie Ministrow Komunikacji i Spraw We-
wnetrznych z dnia 27 listopada 1971 r w sprawie bez-
pieczenstwa ruchu przy przewozie materiatow niebez-
piecznych na drogach publicznych (DzU PRL nr 35
poz 310 7 dnia 17 grudnia 1971 r)

4  Autor projektu normy — mz Zofia Nowak — Nad-
odrzanskie Zakfady Przemystu Organicznego ROKITA



