UKD 547.292-41

NORMA BRANZOWA
BN-78
WYROBY o 6191-164
PRZEMYSLU Odczynniki
CHEMICZNEGO .
Zamiast

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
octan otowiawy stosowany jako odczynnik w ana-
lizie chemicznej.

Octan otowiawy ma:

a) wzor ogélny: Pb (CH3C00)2«3HD,

b) mase czasteczkowg: 379,35.

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

2. PODZIAL | OZNACZENIE
2.1. Gatunki. W zaleznos$ci od zawartosci za-
nieczyszczen rozr6znia sie trzy gatunki octanu
otowiawego oznaczone:
ch.cz. — chemicznie czysty,
cz.d.a. — czysty do analizy.
2.2. Przykiad oznaczenia octanu otowiawego

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

3. WYMAGANIA
3.1. Wymagania ogoélne. Octan otowiawy powi-
nien mie¢ posta¢ bezbarwnych lub biatych krysz-
tatow, fatwo rozpuszczalnych w wodzie, na po-
wietrzu tatwo wietrzejgcych.

Octan otouiiauiij

BN-74/6193-49

Grupa katalogowa X 51

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Octan otlowiawy nalezy pakowaé, przechowy-
wac i transportowa¢ zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodzaj opakowania: stoiki szklane z nakretkg
z tworzywa sztucznego z polietylenowg lub inng
chemicznie odporng uszczelka.

100, 1000

Masa opakowan netto: 250, 500,

i 2000 g.

Na zyczenie odbiorcéw dopuszcza sie inny ro-
dzaj i wielko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzo-
ne proby wykaza, ze zabezpiecza ono produkt w
sposéb nie gorszy niz wyzej wymienione opako-
wania i wymiary zgodne z zasadami systemu wy-
miarowego opakowan.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

zawartosci otowiawego

a) oznaczanie octanu
(3.2a),

b) oznaczanie zawarto$ci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie (3.2b),

C) oznaczanie zawartosci azotanow (3.2c),

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg
tabl. 1 d) oznaczanie zawartoSci chlorkéw (3.2d),
Tablica 1
) Gatunki
Wymagania ch.cz. cz.d.a. cz.
a) Octanu otowiawego Pb(CH3C00)2*3H20, °/o, nie
mniej niz 99,5 99,5 98,0
b) Substancji nierozpuszczalnych w wodzie, °/, nie
wiecej niz 0,0025 0,005 _ O,Ql o
c) Azotanéw (NO03), °/o, nie wiecej niz 0,002 0,005 nie normalizuje sie
d) Chlorkéw (Cl-), ®a nie wiecej niz 0,0005 0,0005 0,002
e) Miedzi (Cu2+), %, nie wiecej niz 0,0005 0.0005 0,001 .
f) Zelaza (Fe3+), “/o, nie wiecej niz 0.0005 0.001 0,002
g) Metali alkalicznych i ziem alkalicznych
0,01 0.02 0,03

(Na+K+Ca), “o, nie wiecej niz

Zgtoszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsiebiorstwa Przemystowo-Handlowego Polskie Odczynniki Chemiczne
dnia 1 grudnia 1978 r. jako norma obowigzujgca od dnia 1 pazdziernika 1979 r. (Dz. Norm. i Miar nr 4/1979 poz. 27)
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Naktad 23*8+42 egz. KDA w Kaliszu, zam. 2*92
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e) oznaczanie zawartosci miedzi (3.2e),
f) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2f),

g) oznaczanie zawartosci metali alkalicznych
i ziem alkalicznych (3.29g).

5.2.
bek odczynnika ch.cz. i cz.d.a. nalezy stosowaé
PN-70/C-80047.

Przy pobieraniu probek odczynnika w gatunku
cz. nalezy stosowaé¢ wytyczne wg PN-67/C-04500,

przyjmujac:
a) wielkos¢ partii 500 kg,
b) wielko$¢ probki pierwotnej 200 g,
c) liczbe probek jednostkowych wg tabl. 2.
Tablica 2

Liczba opakowan Liczba probek

jednostkowych w partii jednostkowych
do 15 5
16 -H 25 7
26 -i- 63 3
64 -r- 100 0
powyzej 100 10
d) wielko$¢ probki og6lnej rowng iloczynowi
wielkosci probki pierwotnej i liczby prébek jed-
nostkowych,
e) wielkos¢ Sredniej prébki laboratoryjnej:
200 g.

5.3. Rodzaje i opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartosci octanu otowiawego
(Pb (CH3CO0OO0)2+3HLO)

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Roztwér buforowy o pH 8 przygotowany
wg PN-68/C-04950, p. 2.4.

b) Wersenian dwusodowy cz.d.a., roztwér 0,05M
przygotowany wg PN-68/C-04950, p. 2.42).

c) Oranz ksylenolowy roztwdér 0,1-procentowy
(okres trwatosci 1 miesigc).

d) Kwas octowy, roztwdr IM i roztwér 30-pro-
centowy.

e) Octan sodowy cz.d.a.

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. Okoto 0,5000 g
badanego octanu otowiawego rozpusci¢ w 100 cm3
wody,, doda¢ 5 cm3 roztworu buforowego, 0,5 cm3
roztworu oranzu ksylenowego i miareczkowacé roz-
tworem wersenianu dwusodowego do zmiany
czerwonofioletowego zabarwienia roztworu na cy-
trynowozdéhe.

Zawarto$¢ octanu otowiawego (X) obliczyé¢ w
procentach wg wzoru

V «0,01897 « 100
m @

Pobieranie prdbek. Przy pobieraniu pro-

w ktorym:

V — objeto$¢ $cisle 0,05M roztworu wer-
senianiu dwusodowego zuzytego do
miareczkowania, cm3,

m — odwazka badanego octanu otowiawe-

go! g:
0,01897 — ilos¢ octanu otowiawego odpowiada-

jaca 1 cm3 0,05M roztworu werse-
nianu dwusodowego.

5.3.2. Oznaczanie zawarto$ci substancji
rozpuszczalnych w wodzie. 40,00 g badanego octa-
nu otowiawego umiesci¢ w kolbie stozkowej po
jemnosci 500 cm3i rozpusci¢ w 300 cm3 wody za-
kwaszonej 2,5 cm3 kwasu octowego lodowatego.
Roztwor ogrzewaé przez 1 h na wrzacej tazni
wodnej, nastepnie przesgczy¢ roztwor przez tygiel
do sgczenia G4 uprzednio przemyty i wysuszony
do statej masy. Pozostato$¢ na tyglu przemyé
100 cm3 wody zakwaszonej 0,2 cm3 30-procento-
wego roztworu kwasu octowego, nastepnie wysu-
szy¢ w temperaturze 105 -b 110°C do statej masy.

Zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie (Xj) obliczy¢ w procentach wg wzoru

nie-

TOj+100

w ktdrym: rrij — masa wysuszonej pozostatosci, g.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci azotanéw (NOj-)

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

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. 10,00 g badanego
octanu otowiawego umiesci¢ w kolbie pomiaro-
wej pojemnosci 100 cm3 rozpusci¢ w 60 cm3 wo-
dy, doda¢ ostroznie 2 cm3 kwasu siarkowego ste-
zonego. Objetos¢ roztworu dopetni¢ wodg do kres-
ki, doktadnie wymiesza¢ i pozostawi¢ do odstania
Z klarownego roztworu pobra¢ pipeta do kolby
stozkowej pojemnosci 100 ¢cm3 10 cm3 roztworu
(lg) i dalej oznaczanie wykonaé wg PN-68/
C-04509, p. 2.5.

Badany octan otowiawy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstate niebieskie zabarwienie ba-
danego roztworu jest rowne lub intensywniejsze
od zabarwienia roztworu poréwnawczego, przygo-
towanego rownoczes$nie i zawierajgcego w tej sa-
mej objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,02 mg N03—

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg N03“;
oraz te same ilosci odczynnikow.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci chlorkéw (ClI-)

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

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
octanu otowiawego rozpusci¢ w 20 cm3 wody, na-
stepnie wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04518,
p. 2.4, sposéb A.
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Badany octan ofowiawy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstata po 10 min opalizacja
badanego roztworu nie bedzie intensywniejsza od
opalizacji roztworu poréwnawczego przygotowa-
nego rownoczesnie i zawierajgcego w tej samej
objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg ClI-,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg ClI-,

dla odczynnika cz. — 0,04 mg CI-;
oraz te same ilosci odczynnik6éw.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci miedzi (Cu2+)

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory
a) Amoniak cz.d.a., roztwdr 5-procentowy.
b) Wata opatrunkowa higroskopijna.

c) Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy, roz-
twér 0,1-procentowy, Swiezo przygotowany.
d) Dwuetylodwutiokarbaminian otowiawy,

0,025-procentowy roztwor chloroformowy.

W razie braku dwuetylodwutiokarbaminianu
otowiawego roztwdr przygotowa¢ w sposob naste-
pujacy: 50 cm3 roztworu dwuetylodwutiokarba-
minianu sodowego i 1 g winianu sodowo-potaso-
wego umiesci¢ w rozdzielaczu pojemnosci 1 dm3
doda¢ 50 cm3roztworu octanu otowiawego i zobo-
jetni¢ roztworem amoniaku wobec czerwieni fe-
nolowej.

Roztwdr z tworzgcym sie biatym osadem wyeks-
trachowa¢ 500 cm3 chloroformu (przy tej czyn-
nosci powstaty osad rozpusci sie).

Chloroformowy roztwdr przemy¢ dwa razy,
wytrzgsajgc go porcjami wody po 100 cm3 kazda,
po czym przesgczy¢ przez tampon waty do kolby
pomiarowej pojemnosci 1 dm3, uzupeini¢ obje-
tos¢ chloroformem do kreski i wymieszaé.

Roztwdr przechowywaé w butelce ze szkia
oranzowego. Trwato$¢ tego roztworu wynosi
1 miesiac.

e) Winian sodowo-potasowy cz.d.a.

t) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84).

g) Kwas octowy cz.d.a., roztwor IM.

h) Siarczan miedziowy cz.d.a.

i) Octan otowiawy cz.d.a., roztwdr 0,4-procen-
iowy.

j) Alkohol etylowy.

k) Czerwien fenolowa, 0,1-procentowy wodno-
-alkohotowy roztwor przygotowany wg PN-76/
C-06501.

) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Cu2+,
przygotowany wg PN-63/C-06500 i rozcieficzony
w stosunku 10:990. 1 cm3 rozcieficzonego roztwo-
ru wzorcowego zawiera 0,01 mg Cu2+.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 0,50 g badanego
octanu otowiawego umiesci¢ w cylindrze pomia-
rowym ze szlifem pojemnosci 50 cm3, dodaé
25 cm3wody, 1 cm3kwasu octowego i miesza¢ do
rozpuszczenia. Po czym doda¢ 10 cm3 roztworu

dwuetylodwutiokarbaminianu oftowiawego, ener-
gicznie wytrzasaé przez 2 min i pozostawi¢ do
catkowitego rozdzielenia sie warstw. Badany octan
otowiawy odpowiada wymaganiom normy, jezeli
powstate zabarwienie warstwy chloroformowej nie
bedzie intensywniejsze od zabarwienia warstwy
chloroformowej roztworu poréwnawczego, przy-
gotowanego réwnoczes$nie i zawierajagcego w tej
esamej objetosci:

dla odczynnika ch.cz. — 0,0025 mg Cu?2+,

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

dla odczynnika cz. — 0,005 mg Cu2+;
oraz 1 cm3 kwasu octowego, 10 cm3 roztworu
dwuetylodwutiokarbaminianu otowiawego.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe3+)

5.3.6.1 Aparatura i przyrzady

a) Fotokolorymetr.

b) Kuwety o grubosci warstwy pochtaniajgcej
50 mm.

5.3.6.2. Odczynniki i roztwory

a) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a.

b) Siarczan zelazowo-amonowy cz.d.a.

¢) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwér 16-procento-
wy.

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

e) Octan sodowy cz.d.a.

f) o-Fenantrolina.

g) Roztwor buforowy o pFl 5 przygotowany
w nastepujacy sposob: 38,00 g octanu sodowego
rozpusci¢ w wodzie, uzupetni¢ roztwor wodg do
objetosci 1dm3i wymieszac.

h) Odczynnik do oznaczania zelaza przygoto-
wany w sposob nastepujgcy: do 200 cm3 wody do-
da¢ 100 cm3 roztworu buforowego, 10,00 g chlo-
rowodorku hydroksyloaminy, 0,3 g o-fenantroliny.
Roztwor przechowywaé w ciemnym miejscu w
butelce na szlif.

i) Roztwdr wzorcowy zawierajgcy jony Fe3+
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozciefczony
w stosunku 10:990. 1 cm3 rozcieficzonego roztwo-
ru wzorcowego zawiera 0,01 mg Fe3+.

5.3.6.3. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej
wzorcowej. Przygotowaé roztwory wzorcowe za-
wierajagce w 20 cm30,005; 0,010; 0,020; 0,030; 0,04;
0,050 mg Fe3+ Kazdy z tych roztworow umiescic
w zlewce pojemnosci 100 cm3.

Réwnoczesnie przygotowa¢ roztwor kontrolny
nie zawierajacy zelaza. Do kazdego roztworu do-
da¢ po 0,1 cm3roztworu kwasu octowego i 5 cm3
odczynnika do oznaczania zelaza. Roztwory umies-
ci¢ na 10 min na wrzacej tazni wodnej, po czym
ostudzi¢. Roztwory przenies¢ do kolb pomiaro-
wych pojemnosci 50 ¢cm3, uzupetnié¢ objetos¢ roz-
tworéw do kreski i wymieszaé. Zmierzy¢ absor-
bancje roztworéw wzorcowych w odniesieniu do
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roztworu kontrolnego w kuwetach o grubosci
warstwy pochtaniajgcej 50 mm, stosujgc zielony
filtr o diugosci fali 500 -i- 540 nm. Od wielkoSci
absorbancji roztworéw wzorcowych odjaé wiel-
ko$¢ absorbancji roztworu kontrolnego.

Z otrzymanych danych wykresli¢ krzywag wzor-
cowg, odznaczajagc na osi odcietych ilosci zelaza
w miligramach zawarte w roztworach wzorco-
wych, a na osi rzednych odpowiadajgce im wiel-
kosci absorbancji.

Do wyznaczenia kazdego punktu krzywej wzor-

cowej nalezy obliczy¢ wielko$¢ absorbancji
z trzech réwnolegtych oznaczen.
Krzywa wzorcowa powinna by¢ linig prosta

przechodzgca przez poczatek wspotrzednych wy-
kresu.

5.3.6.4.
octanu otowiawego umiesci¢ w zlewce pojemnosci
100 cm3 rozpuscic w 20 cm3 wody, zakwasi¢
1 cm3roztworu kwasu octowego. Do roztworu do-
da¢ 10 cm3 odczynnika do oznaczania zelaza
i umiesci¢ na 10 min na wrzacej tazni wodnej.

Ochtodzony roztwér przenie$¢ do kolby pomia-
rowej pojemnosci 50 cm3, uzupetni¢ objetos¢ roz-
tworu woda do kreski, wymiesza¢ i zmierzy¢ ab-
sorbancje roztworu na fotometrze, tak jak przy
przygotowaniu krzywej wzorcowej.

Badany octan otowiawy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli zawart6s¢ zelaza bedzie nie
wieksza niz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,01 mg Fe3+,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg Fe3+,

dla odczynnika cz. — 0,04 mg Fe3!

Dopuszcza sie wizualne zakonczenie oznaczania.

5.3.7.
nia (Na+ + K + Ca2+)

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

5.3.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Roztwor wzorcowy sodu przygotowany wg
PN-68/C-04953, p. 2.4d). 1 cm3 tak przygotowa-
nego roztworu zawiera 0,001 g Na+.

b) Roztwér wzorcowy potasu przygotowany
wg PN-68/C-04953, p. 2.4c). 1 cm3 tak przygoto-
wanego roztworu zawiera 0,001 g K+.

c) Roztwor wzorcowy wapnia- przygotowany
wg PN-68/C-04953, p. 2.4b). 1 cm3tak przygoto-
wanego roztworu zawiera 0,001 g Ca2+.

d) Rozcienczony roztwOr wzorcowy zawierajg-
cy jony sodu, potasu i wapnia przygotowany w
nastepujacy sposob: do kolby pomiarowej pojem-
nosci 100 cm3 wprowadzi¢ kolejno po 10 cm3roz-

Oznaczanie zawartosci sodu, potasu, wap-

twordw wzorcowych sodu, potasu i wapnia o ste-
zeniu 0,001 g/cm3 dopetni¢ wodg do kreski i do-
ktadnie wymieszac.

e) Kwas octowy lodowaty cz.d.a.

5.3.7.3. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
octanu otowiawego umiesci¢ w kolbie pomiaro-
wej pojemnosci 50 cm3 doda¢ 1,5 cm3 kwasu oc-
towego, rozpusci¢ w wodzie, dopetni¢ wodg do
kreski i doktadnie wymieszaé (roztwor A).

Do 4 kolb pomiarowych pojemnosci 50 cm3
wprowadzi¢ po 5 cm3 roztworu A oraz kolejno 0;
1; 2; 3 cm3 rozcienczonego roztworu wzorcowego
zawierajagcego jony sodu, potasu, wapnia (Na+, K+
i Ca2]) przygotowanego wg 5.3.7.2d). Zawartos¢
wszystkich kolb uzupetni¢ woda do kreski i do-
ktadnie wymieszaé. Stezenia dodatkow sodu, potasu

Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego i wapnia wynoszg odpowiednio 0; 2; 4; 6, pg/cm3.

Dalej
p. 2.6.
Procentowg zawarto$¢ sodu, potasu i
obliczy¢ wg dalej podanych wzorow.
Zawarto$¢ sodu (X2 obliczy¢ w procentach wg
wzoru

wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04953

wapnia

Ane+Ci*5«1CT2
(Aj —A,)Mm

(©)

Procentowg zawartos¢ potasu (X3 obliczy¢ w
procentach wg wzoru

A0+c2¢5+1(T2
(A2 Agto

@

' Procentowg zawarto$¢ wapnia (X4 obliczy¢ w
procentach wg wzoru

AOec3+5 110~2
(A3- AQ)m

©

w ktorych:

A0 — warto$¢ wychylenia galwanome-
tru dla roztworu prébki bez do-
datku wzorca,

A], A2, A3 — warto$¢ wychylenia galwanome-
tru dla roztworu probki z dodat-
kiem wzorca,

Ci, c2 c3 — stezenie dodatku wzorca w gg/cm3,
to — odwazka badanego octanu otowia-
wego, g.
Za wynik przyja¢ sume zawartosci sodu, pota-
su i wapnia (X3 obliczong w procentach wg wzo-
ru

X5= X2+ X3+ X4 (6)

KONIEC

Informacje dodatkowe



Informacje dodatkowe do BN-78/6191-164

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca nornic; — Przedsiebior-

stwo Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Che-
miczne, Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-74/61R3-49

a) wprowadzono gatunek ch.cz.,

b) zaostrzono wymagania dotyczace zawarto$ci sub-
stancji podstawowej dla gatunku cz.d.a.,

c) zmieniono metody oznaczania zawarto$ci miedzi,

zelaza i metali alkalicznych.

3. Normy zwigzane

PN-S7/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobiera-
nia i przygotowywania prébek

PN-68/C-04509 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych za-
wartosci azotanéw w bezbarwnych roztworach meto-
da kalorymetryczng

PN-S8/C-04513 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych
zawartosci chlorkdw w bezbarwnych roztworach me-
todg turbidymetryczna

PN-68/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne

metody oznaczania zawarto$ci substancji podstawowej
PN-88/C-04953 Analiza chemiczna. Plomieniowo-fotome-
tryczna metoda oznaczania matych zawarto$ci sodu,
potasu, wapnia i strontu
PN-63/C-08500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od-
czynnikoéw, roztworéw pomocniczych oraz roztworéw
do kolorymetrii i nefelometrii
PN-7G/C-08501 Analiza chemiczna. Przygotowanie roz-
tworéow wskaznikéw i roztworéw buforowych
PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie
i transport
PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne.pobierania probek
i przygotowanie $redniej probki laboratoryjnej
f. Normy miedzy narodowe. Norma jest wdrozenie/n
normy RWPG CT-253-76 pcakTHBbi. Carmen yKcycno-

KIICJIUIM

5. Symbol wg SWW

ch.cz. - 1331-43.
cz.d.a. — 1331-11.
cz - 1331-42.



