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5.2.1.2. WYkonanie oZDAcza.ia. 0,4000 g bada
nego kwasu benzoesowego �r�o�z�p�u�[�c�i��� w �~�O� �c�m�~�,� u
przednio �z�o�b�o�j���t�n�i�o�n�e�g�o� wobec �f�e�n�o�l�o�f�t�a�l�e�1�~�,� al
koholu etylowego i �a�i�a�r�e�c�z�k�o�w�a��� O,la roztworu wo
dorotlenku sodowego do zmiany barwy na �r�6�t�o�w�~�.� 

�Z�a�w�a�r�t�o�[��� k1Ie.su benzoesowego (X) �o�b�l�i�c�z�y��� w pro
centach wg "zoru 

x= 
v . 0 , 0122 • 100 

m 
W kt6ry11! 

V - �o�b�j���t�o�[��� �[�c�i�[�l�e� O,ln roztworu wodoro
tlenku sodowego zutyta do aiareczko
wania, c.3, 

0,0122 - �i�l�o�[��� kwasu benzoesowego odpowiadaj4-
ea 1 e.3 �[�c�i�[�l�e� O,ln roztworu wodoro
tlenku sodowego, g, 

m - od"atka badanego kwasu benzoesowege ,g. 

5.2.2. Ozpaczapie granic temperaturY topniepia 
- wg PN/C-04513. 

5.2.3. OZnaczanie �p�9�B�9�s�t�a�l�o�Z�c�i� po �P�r�a�*�!�P�B�l� w 
postaci siarczan6w 

5.2.3.1. Qdczynniki i roztwory. Kwas siarkowy 
cz.el.a. 11,84). 

5.2.3.2. Wykopanie oznaczania. 20,00 g badane
go kwasu benzoesowego �u�a�i�e�[�c�i��� w �w�y�p�r�a�|�o�n�y�m�'� u
przednio do �s�t�a�B�e�j� masy tyglu porcelanowym, a 
�n�a�s�t���p�n�i�e� �o�g�r�z�e�w�a��� �o�s�t�r�o�|�n�i�e� pod �w�y�c�i���g�i�e�m� na 

�B�a�z�n�i� piaskowej do momentu zaprzestania wydzie
lania �s�i��� oparów. �Z�a�w�a�r�t�o�[��� �o�z�i���b�i�o�n�e�g�o� tygla 
�z�w�i�l�|�y��� 1 cm3 kwasu siarkowego i ponownie ogrze
�w�a��� na �B�a�z�n�i� piaskowej do zaprzestania wydziela
nia �s�i��� dymów, po czym tygiel �w�y�p�r�a�|�y��� w piecu 
muflowym o temperaturze 600 + 7000C do �s �t�a�B�e�j� ma
sy. 

Badany kwas 
normy, �j�e�|�e�l�i� 

benzoesowy odpowiada wymaganiom 
masa �w�y�p�r�a�|�o�n�s�j� �p�o�z�o�s�t�a�B�o�[�c�i� nie 

przekroczy: 
dla odczynnika ch.cz. - 1 mg, 
dla odczynnika cz.d.a. - 2 mg, 
dla odczynnika cz. 6 mg. 

i ' i hl kó (Cl1-) 5.2.4. �O�z�n�a�c�z���p� e �z���w�A�r�t�0�S�C� Q ar W _ _ 

5.2.4.1. Odczyppiki 1 roztwory wg PN-68/ 
C-04518. 

5.2.4.2. WYkonanie oznaczania. 2,50 g badanego 
kwasu benzoesowego �w�y�m�i�e�s�z�a��� z 50 �c�m�~� wody i za
�g�o�t�o�w�a���.� Po ostudzeniu roztw6r �p�r�z�e�s���c�z�y��� do kol
by pomiarowej �p�o�j�e�m�n�o�[�c�i� 100 cm" przez �s�~�c�z�e�k� 
uprzednio przemyty �g�o�r���c��� �w�o�d�~�.� Osad �p�r�z�e�m�y��� i 
�u�z�u�p�e�B�n�i��� �w�o�d��� �p�o�j�e�m�n�o�[��� roztworu do 100 �c�m�~�.� Po
�b�r�a��� 40 �c�m�~� otrzymanego roztworu i �w�y�k�o�n�a��� dal
sze oznaczanie wg PN-68/C-D4518 p.2.4. 

Badany kwas benzoesowy odpowiada wymaganiom ner
my, �j�e�|�e�l�i� �p�o�w�s�t�a�B�a� po 20 min opalizacja roztwo
ru badanego nie �b���d�z�i�e� intensywniejsza od opa
lizacji roztworu wzorcowego, przygotowanego r6w
�n�o�c�z�e�[�n�i�e� i �z�a�w�i�e�r�a�j���c�e�g�o� w tej samej �o�b�j���t�o�[�c�i�!� 

1-dla odczynnika ch. cz. 0,02 mg C1 , 
dla odczynnika cz.d.a. - 0,05 mg Cl1-, 

dla odczynnika cz. 1-- 0,05 mg CI, 
i te same �i�l�o�[�c�i� �o�d�c�z�Y�D�A�i�k�6�~� 

5.2.5. OznaCZanie �z�a�w�a�r�t�o�[�c�i� siarczAn6w 

5.2.5.1. Odczynn1ki i roztwory wg 
C-04519. 

PN-68/ 

. 5.2.5.2. WYkonspie oznaczania. 2,50 g badanego 
kwasu benzoesowego �w�y�m�i�e�s�z�a��� z 50 �C�l�l�l�~� �.�~�,� 5 �c�.�~� 
kwasu solnego lo-procentowego �z�a�g�o�t�o�w�a��� i ostu
�d�z�i���.� Roztwór �p�r�z�e�s���c�z�y��� przez �s�~�c�z�e�k� �p�r�z�e�~�t�y� 

�w�o�d�~� do kolby pomiarowej �p�o�j�e�m�n�o�[�c�i� 100 �c�m�~�.� Osad 
�p�r�z�e�m�y��� �w�o�d���,� �p�o�B���c�z�o�n�e� �p�r�z�e�s���c�z�e� �u�z�u�p�e�B�n�i��� do 
100 �c�m�~� i �w�y�m�i�e�s�z�a���.� �P�o�b�r�a��� 20 cm3 roztworu, do
�d�a��� 5 �c�m�~� wody i �w�y�k�o�n�a��� dalsze oznaczanie �w�~� 
PN-68/C-D4519 p.2.4.4. 

Badany kwas benzoesowy odp9wiada wymaganiom nor
my, �j�e�|�e�l�i� �p�o�w�s�t�a�B�e� po 15 min �z�m���t�n�i�e�n�i�e� roztwo
ru badanego nie �b���d�z�i�e� inten8,1WDiejsze od �z�m���t�

nienia roztworu wzorcowego, przygotowanego r6w
�n�o�c�z�e�[�n�i�e� i �z�a�w�i�e�r�a�j���c�e�g�o� w tej samej �o�b�j���t�o�[�o�i�l� 

dla odczynnika ch.cz. 
2-0,015 mg S04 ' 

dla odczynnika cz.d.a. 2-0,015 mg 304, 

dla odczynnika cz. 0,025 mg �~�-
4 

1 te B8IIle �i�l�o�[�c�i� odczynników. 

5.2.6. Oznaczanie �z�a�w�a�r�t�o�[�c�i� ielaza �{�l�e�~�+�)� 

5.2.6.1. Odcz:ynn1!d i rOityon - wg PN-68/C-04521. 

5.2.6.2. WykOPanie �o�z�p�a�c�z�B�g�t�a�.� �P�o�z�o�s�t�a�B�o�[��� po 
prateniu �o�t�r�z�y�m�a�n��� w p.5.2.3.2 �r�o�z�p�u�[�c�i���,� jedno
�c�z�e�[�n�i�e� �o�g�r�z�e�w�a�j���c�,� w mieszaninie 2 c.3 kwasu 
solnego i 1 cm3 kwasu azotowego, �n�a�s�t���p�n�i�e� odpa
�r�o�w�a��� do sucha na �B�a�|�n�1� wodnej. �S�u�c�h��� pozosta
�B�o�[��� �r�o�z�p�u�[�c�i��� w 2 �c�m�~� roztworu kwasu solnego i 
20 �c�m�~� wody. Otrzymany roztw6r �p�r�z�e�n�i�e�[�� �. �i�l�o�[�c�i�o�
wo do kolby pomiarowej �p�o�j�e�m�n�o�[�c�i� 100 cm3, uzu
�p�e�B�n�i��� �w�o�d��� do kreski, �w�y�m�i�e�s�z�a��� (roztw6r AJ. Po
�b�r�a��� 2,5 �c�m�~� roztworu A do zlewki �p�o�j�e�m�n�o�[�c�i� �5�O�c�.�~� 
�d�o�d�a��� 20 cm3 wody i �w�y�k�o�n�a��� dalsze oznaczanie 
zgodnie z PN-68/C-D4521 p.2.5.4.2. 

Badany kwas benzoesowy odpowiada wyaaganioa 
�n�o�~�,� �j�e�|�e�l�i� �p�o�w�s�t�a�B�e� po 5 min zabarwienie roz
tworu badanego nie �b���d�z�i�e� intensywniejsze od bar
wy roztworu wzorcowego, przygotowanego �r�ó�w�n�o�c�z�e�[�

nie i �z�a�w�i�e�r�a�j���c�e�g�o� w tej s8lllej �o�b�j���t�o�[�c�i� I 

dla odczynnika ch.cz. - 0,002 mg Fe3+, 
3+ dla odczynnika cz.d.a. - 0,002 mg Fe , 

dla odczynnika cz. - 0,004 mg Fe3+ 
i te same �i�l�o�[�c�i� odczynnikaw. 

�5�~�2�.�?� OZnaczenie �z�'�~�O�Z�9�1� metali cietkich 

5.2.7.1. Odczypp1ki i roztlOrt 
a) Winian potasowy cz.d.a. roztwór 20-procento

wy. 
bJ Wodorotlenek potasowy cz.d.a. roztw6r 10-

procentowy. 
c) Tioacetamid, roztwór 2-procentowy �t�r�w�a�B�y� 

przez 3 dni. 
d) Roztw6r wzorcowy �z�a�w�i�e�r�a�j���c�y� jony Pb2+, prrQ-
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gotowany wg PN-68/C-06500 i rozcieńczony w sto
sunku 10~990. 1 c.~ rozcieńczonego roztworu wzor
oowego zawiera 0,01 mg Pb2+. 

5.2.7.2. WYkonanie oZnaczania. Do 10 cm~ roz
tworu A, otrzymanego w p.5.2.6.2. dodać 20 cm3 

wody i mieszając dodawać kolejno: 0,5 c.3 roztwo
ru winianu potasowego, 2 cm3 roztworu wodorotlen
ku potasowego oraz 1,5 c.3 roztworu tioace.ta.m:1-
duo 

Badany kwas benzoesowy odpowiada wymaganiom 
normy, je~eli powstale po 10 min zabarwienie roz
tworu badanego nie będzie intensywniejsze od za
barwienia : roztworu wzorcowego, przygotowanego 
r6wnocześnie i zawierającego w tej samej objętoś-
ci: 

dla odczynnika ch. cz. - 0,01 mg Pb2+, 
dla odczynnika cz.d.a. 0,01 mg Pb2+, 
dla odczynnika cz. 0,04 mg Pb2+ 

1 te same ilości odezynn1k6w. 

5.2.8. Oznaczanie substancji redukujących w 

przeliczeniu na tlen 

5.2.8.1. Odczynpiki i roztworY 
a) Kwas siarkowy cz.d.a. roztw6r 15-procentowy. 
b) Nadmanganian potasowy cz.d.a., roztwór 0,1n. 

1 cm' O,1n roztworu nadmanganianu potasowego od
powiada 0,0008 g 02' 

5.2.8.2. WYkopAp'e ozpAczRp1a. Do 100 cm3 wody 
dodać 20 c.~ kwasu siarkowego, zagotować i doda
wać kroplami z mikrobiurety O,1n roztwór nadman
ganianu potasowego do wystąpienia r6towego zabar
wienia, utrzymującego się w c~ągu 'O s. W gorącym 
roztworze rozpuścić 1,00 g badanego kwasu benzo
esowego i dodawać ponownie roztw6r nadmanganianu 
potasowego do powstania r6żowego zabarwienia u
trzymującego się w oiągu 30 s. 

Badany kwas benzoesowy 
no~, jeżeli zużyje się 

dla odczynnika ch. cz. 
dla odczynn1 ka cz.d.a. 
dla odcżynnika cz. 

odpowiada wymaganiom 

nie więce~ niż: 
- 0,1 c. KMn04 0,1n, 
- 0,1 cm' KMn04 0,1n, 

0,2 am' KMn04 O,1n. 

5.2.9. OZnaCZanie rozpuszczAlnoŚci W roztworze 

amoniaku, 1,00 g badanego kwasu benzoesowego po
winien rozpuścić się oałkowicie w mieszaninie 
8 cm) wody 1 2 cm) wody amoniakalnej. 

5.2.10, OZnacZep1e substanCji ciemniejaqych od 
kwasu siark~ego. 0,1 g badanego kwasu benz~eso
wego i 2 Cm kwasu siarkowego (1,04) nale~ ogrze
wać w probówce na łaźni wodnej, w temperaturze 
500 C, w ciągu 5 min. Roztw6r nie powinien ściem
nieć. 

KO;lIEC 

IlIFORt1ACJ li: DODATKOWE 

1. Ir.Bt;.'tucj a opracowuj ąca normę - Krajowy Związek 

.3pół ilzielni Pracy Chemicznych i Farmaceutycznych. 

2, Istotne zmia.!ll1 w stosunku do ZN-GI3/CZSP/i-1?!156 

a) wprowadzono ga t unek chemicznie czyzty, 

b) podano wy magania dl a produktu ch.cz., 

c) usunięto oznaczanie substancji nierozpu6zczalnych 

\( chloroformie, 

d) zastąpiono przy oznaczaniu lDetali ciężkich \rodę 

siarkowodorową tioacetamidem, 

e ) dos toso'Aano o~to dy badania do Zalecenia normaliza

cyjnego. 

Dotychczas obowiązująca ZN-68( CZSP(E-12 zostaje unie

ważniona z dniem 1 stycznia 1976 r. 

) . Norw'i związane 

Pl!(C-04513 Oznac.zan1e granic temperatury topnienia lub 

temperatury rozkł adu substancji organicznych 

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

wartości chlork6w w be.barw~ch roztworach metodą 

turbidymetryczn~ 

PN-68(C-04519 Analiza chemiczna. OznaCZanie małych za

wartości siarczan6w w bezbarwnych roatworacb metodą 

tur bidyoetryczn~ 

PN-68/C-04521 Analiza chemiczna. Oz naczanie małych za

wartości żelaza 

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odcz,n

nik6w, roztwor6w pomocniczych oraz roztwor6w do ko

lorymetrii i nefelometrii 

PM-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przeohow7wanie i 

transport 

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania pr6bek i 

przygotowani a średniej pr6bki laboratoryjnej 

4. Zalecenia ciędzynarodowe 

RWPG PC 3253-71 PeaKTHBN. KHCJlO'l'a 6eH30HH8Jł. Norma 
jest wdrożeniem zalecenia. 


