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2 .• 2. Wmagania �s�z�c�z�e�g�6�B�o�w�e� 

Gat11nki 
Wymagania 

cz.d.a. cz. 

aj �Z�a�w�a�r�t�o�[��� brGmoformu (CHBr4)' %, co najmniej 96,0 95,0 
b) �G���s�t�o�[��� �d�~�O�,� co najmniej 2,700 2,700 
c) �W�s�p�ó�B�c�z�y�n�n�i�k� �z�a�B�a�m�a�n�i�a� �[�w�i�a�t�B�a� n 20 co �n�a�j�~� D ' 

mniej , 1,50 1,50 
d) �Z�a�w�a�r�t�o�[��� �p�o�z�o�s�t�a�B�o�[�c�i� nielotnej, %, �n�a�j�w�y�|�e�j� 0,005 0,01 , 

e) �Z�a�w�a�r�t�o�[��� wolnego bromu (Br2 ) powinien �o�d�p�o�w�i�a�d�a��� bada-
. niu wg 4.2.6 

f) �Z�a�w�a�r�t�o�[��� wolnego kwasu bromowodorowego (Br-) 0,0004 0,001 
g) �Z�a�w�a�r�t�o�[��� �z�a�n�i�e�c�z�y�s�z�c�z�e�D� organicznych obcych wg 4.2.7 nie normali-

zuje �s�i��� 

. . 

t/ 3. PAKOWANIE, ZNAKOWANIE I PRZECHOWYWANIE 

Bromoform �n�a�l�e�|�y� �p�a�k�o�w�a���,� �z�n�a�k�o�w�a��� i �p�r�z�e�c�h�o�w�y�w�a��� zgodnie z PN-54/C-80001; rodzaj 
opakowania: butelki ze �s�z�k�B�a� �o�r�a�n�|�o�w�e�g�o� zamykane doszlifowanymi korkami �s�z�k�l�~�i� lub 
korkami �z�w�y�k�B�y�m�i� z �n�a�k�r���t�k��� z tworzywa sztucznego. Masa netto: 25, 100 i 250 g. 

Na �|�y�c�z�e�n�i�e� odbiorców dopuszcza �s�i��� inny rodzaj i �w�i�e�l�k�o�[��� opakowania. 

4. BADANIA 

4.1. Pobieranie próbek. Próbki �n�a�l�e�|�y� �p�o�b�i�e�r�a��� oraz �p�r�z�y�g�o�t�o�w�y�w�a��� �[�r�e�d�n�i��� �p�r�ó�b�k��� 

�l�a�b�o�r�a�t�o�r�y�j�n��� o masie �o�k�o�B�o� 300 g, zgodnie z PNjC-80047. 

4.2. Rodzaje i wykonanie �b�a�d�a�D� 

4.2.1. Sprawdzanie �t�o�|�s�a�m�o�[�c�i� 

a) 2 krople badanego bromoI ormu �o�g�r�z�a��� z 1 �k�r�o�p�l��� aniliny i 1 mI alkoholowego roz
tworu wodorotlenku potasowego; mieszanina wydziela przykry zapach izonitrylu; 

b) do 0,1 mI badanego bromoformu �d�o�d�a��� 1 mI roztworu wodorotlenku potasowego, kil-, 
ka kropli kwasu azotowego i roztworu azotanu srebra; �w�y�t�r���c�a� �s�i��� �|�ó�B�t�y� osad bromku 

srebra. 

4.2.2. Oznaczanie �z�a�w�a�r�t�o�[�c�i� bromoformu �(�C�H�B�r�~� 

4.2.2.1. Odczynniki i roztwory 
a) Wodorotlenek potasowy cz.d.a., 0,1n roztwór alkoholowy. , 
b) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15). 
c) Azotan srebra cz.d.a., roztwór 0,1n. 
d) Rodanek amonowy cz..d.a., roztwór 0,1n. 
e) Siarczan �|�e�l�a�z�o�w�o�-�a�m�o�n�o�w�y� cz.d.a., roztwór nasycony. 
f) FenolOftaleina, 1-procentowy roztwór alkoholowy. 

, 
4.2.2.2. Wykonanie �o�z�n�a�c�z�a�n�i�~�.� �A�m�p�u�B�k��� �p�o�j�e�m�n�o�[�c�i� 0,5 t 1 mI z �c�i�e�n�k�o�[�c�i�e�n�n�e�g�o� 

�s�|�k�!�a� �o�d�w�a�|�y��� z �d�o�k�B�a�d�n�o�[�c�i��� do 0,0002 g. �C�z���[��� �c�y�l�i�n�d�r�y�c�z�n��� �a�m�p�u�B�k�i� lekko �o�g�r�z�a��� na 
ogniu i cienki otwarty koniec kapilary �z�a�n�u�r�z�y��� do badanego bromoformu, na skutek 
czego �a�m�p�u�B�k�a� �n�a�p�e�B�n�i� �s�i��� do �o�k�o�B�o� 0,8 t 1,2 �~�.� Koniec kapilary �z�a�t�o�p�i��� i po �o�c�h�B�o�-

dzeniu �o�d�w�a�|�y��� �a�m�p�u�B�k��� z �d�o�k�B�a�d�n�o�[�c�i��� do 0,0002 g. 
,,< 

�Z�w�a�|�o�n��� �a�m�p�u�B�k��� �u�m�i�e�[�c�i��� w kolbie �p�o�j�e�m�n�o�[�c�i� 150 ;. 200 �m�l�,�d�o�d�a��� 7 mI , alkoholowego 
roztworu wodorotlenku potasowego i �r�o�z�b�i��� �a�m�p�u�B�k��� przez �w�s�t�r�z���s�a�n�i�e� �k�o�l�b��� lub przy 
pomocy szklanej �p�a�B�e�c�z�k�i�.� �K�o�l�b��� �p�o�B���c�z�y��� za �p�o�m�o�c��� �z�w�y�k�B�e�g�o� korka z �c�h�B�o�d�n�i�c��� �z�w�r�o�t�n��� 

i �o�g�r�z�e�w�a��� roztwór �~�~� �B�a�z�n�i� wodnej przez 7 godz, po czym �k�o�l�b��� �p�o�B���c�z�y��� ze �z�w�y�k�B��� 
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chłodnicą i oddestylować alkohol. Pozostałość w kolbie rozcieńczyć niewielką ilością 

wody, zobojętnić kwasem azotowym wobec fenoloftaleiny i dodać jeszcze 10 ml kwasu. O
trzymany roztw6r przenieść ilościowo do kolby pomiarowej pojemności 250 ml i uzupel
nić objętość wodą do kreski. 50 ml otrzymanego roztworu umie ś cić w kolbie stożkowej 

pojemności . 250 ml, dodać 40 ml roztworu azotanu srebra, wYtrz ąsnąć i nadmiar srebra 
odmiareczkować , roztworem rodanku amonowego wodec roztworu siarczanu żelazowo-amonowe
go jako wskaźnika. 

Zawartość bromoformu (X) obliczyć w procentach wg wzoru 

w kt6rym: 

(V- V ) • 0,0084257' 250 • 100 
x= 1 -

m • 50 
4,21285' (V- V..,) 

m 

V - objętość ściśle 0,1n roztworu azotanu srebra, mI, 
V1 - objętość ściśle 0,1n roztworu rodanku amonowego zużytego do miareczko

wania, ml, 
m - odważka badanego bromofórmu, g, 

0,0084257 - ilość bromoformu odpowiadająca 1 mI ściśle 0,1n roztworu azotanu sreb
ra, g. 

Należy wykonać 3 r6wnoległe oznaczania i jako zawartość procentową badanego bromo
formu podać średnią arytmetyczną. Największa dopuszczalna różnica między poszczegól
nymi wynikami może wynosić 0,4%. 

4.2.3. Oznaczanie gęstości. Gęstość bromoformu należy oznaczać piknometrem w tem
peraturze 20oC. 

4.2.4. Oznaczanie współczynnika załamania światł~ Współczynnik załamania światła 

należy oznaczać refraktometrem w temperaturze 20oC. 

4.2.5. Oznaczanie 
kładnością do 0,1 ml 

zawartości pozostałości nielotnej. Do 17,4 ml odmierzonych 
badanego bromoformu dodać równą objętościowo ilość alkoholu 

z do

ety-
lowego absolutnego i odparować na łaźni wodnej do sucha. Pozostałość wysuszyć w tem
peraturze 105 + 1100 C do stalej masy. Badany bromoform odpowiada wymaganiom normy, je
żeli masa wysuszonej pozostałości nie przekroczy: 

dla odczynnika cz.d.a. - 2,5 mg, 

dla odczynnika cz. - 5,0 mg. 

4.2.6. Oznaczanie zawartości wolnego bromu (Br2l:.. 1,7 ml odmierzonych z 
cią do 0,1 ml badanego bromoformu umieścić w probówce z dotartym korkiem i 
10-procentowego roztworu jodku potasowego cz.d.a. 

dokładnoś-, 

dodać 5 ml 

Badany bromoform odpowiada wymaganiom normy, jeżeli dolna warstwa badanegoroztwo
ru w po~6wnaniu z roztworem porównawczym, zawierającym tę samą ilość bromoformu bez 

• 
roztworu jodku potasowego, nie będzie zabarwiona na kolor żółty albo różowy. 

4.2.7. Oznaczanie zawartości wolnego kwasu bromowodorowego (Br-) 

.4.2.7.1. OdczYnniki i roztwory 
a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15). 
b) Azotan srebra cz.d.a., roztw6r 0,1n. 
c) Roztwór wzorcowy, zawierający jony Br-, przygotowany wg PN/C-06500 i rozcieńczo

ny w stosunku 10:1000. 1 mI rozcieńczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Br • 

4.2.7.2. Wykonanie oznaczania. 8,7 mI odmierzonych z dokładnością do 0,1 mI bada
nego bromoformu umieścić w rozdzielaczu, dodać 10 ml wody, zawartość WYkłóciĆ i pozo

. stawić do rozdzielenia się warstw. Następnie oddzielić warstwę wodną, umieścić ją w 
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kolbie sto~kowej .pojamności 50 mI, dodać 1 ml kwasu azotowego i 1 ml roztworu azotanu 
srebra. 

Badany bromoform odpowiada wymaganiom normy, je~eli powstała opalizacja badanego 
roztworu po upływie 10 min nie będzie intensywniejsza ni~ opalizacja roztworu por6w
nawcżego, zawierającego w tej samej objętości 1 mI kwasu azotowego, 1 mI roztworu~-
tanu srebra oraz: • 

dla odczynnika cz.d.a. - 0,1 mg Br-, 
dla odczynnika cz. - 0,25 mg Br - . 

4.2.8. Sprawdzanie nieobecnóści zanieczyszczeń organic~nych obcych. Do cylindra z 
doszlifowanym korkiem, uprzednio przemytego kwasem siarkowym, wlać 5 mI badanego bro
moformu i 35 mI kwasu siarkowego cz.d.a. (1,84). 

Badany bromof0rl!l odpowiada wymaganiom normy, jeżeli po 10-min11towym odstaniu w cie
mnym miejscu warstwa kwasu siarkowego nie będzie mieć brunatnego zabarwienia. 

K ° N I E C 


