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1, WSTEP

Prgedmiotem normy jest begwodnik octowy
wany Jjako odcsynnik chemiczny.

Bezwodnik octowy ma:

a) wzér sumaryczny C,HgO5

b) wzér budowy

stoso-
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c) mas¢ czasteczkowa: 102,09 (1961),
d) nagwe systematyczng: bezwodnik metanokarbo-
ksylowy. .

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2,1, Gatunki, W zalezno$ci od zawartosci zanie-
ogysgzozen rozréinia sie dwa gatunki bezwodnika
octowego ogznacgzone:

cz.d.a. - czysty do analizy (pro amalysi),

cz, - ogysty (purum).

2,2. Przyklad oznaczenia
czystego do analizy:

BEZWODNIK OCTOWY oz.d.a. BN-75/6193-04

bezwodnika octowego

3. WYMAGANIA

' Gatvnki
Wymagania

Cz.d.a- cz.

a) Wyglad
20
b) Gestosé Q4 s
g/cn’ 1,079%1,082

c) Bezwodnika octo-
wego, %, nie mniej
niz 98 a7

d) Chlorkéw (C17), %,
nie wigcej niz

e) Siarczanéw (804-%
%, nie wigcej niz

ciecz bezbarwna przefroczysta

1,079#1,082

0,0001 0,0002

0,0002 0,0003

f) Fosforanéw (POE-),
%, nie wigcej ni:z

g) Zelaza (F03+), %,
nie wigcej niz

h) Metali cig¢zkich,

(Pv2*), %, nie
wigecej ni2

0, 0002 0,0005

0, 00005 0,00008

0,0001 0,0003
1) Suchej pozostalog-
ci, %, nie wigcej

niz 0,003 0,003
J) Substancji reduku=
jgeych mmo,, v
przeliczeniu na
tlen, %, nie wie-
cej niz 0,01 0,02

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

1, Pakowanie. Bezwodnik octowy nalezy dostar-
cza¢ w butelkach wg BN-65/6831-13 pojemnosci 500

Zgtoszona przez Zjednoczenie Przemystu Rafineryjnego i Petrochemicznego
Ustanowiona przez Dyrekiora Naczelnego Zjednoczenia Przemystu Rafineryinego i Petrochemiczrego PETROCHEMIA
dnia 3 stycznia 1975 r. joko norma obowiqzuiqca w zokresie produkeji i obrotu loworowego od dnio | patdziernka 1975 ¢
(Dz. Norm. i Miar nr 4/1975 poz. 11)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1978.

Wplyw do WN 27.1.75. Oddano do skladu 15.5.75.Druk vhotezono w sierpniv  75.

Cana st 2,40

Obj.0,85a. w. Naklad 2700+50 egz. Zem. 1611/75,
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i 1000 on3 raz w balonach szklanych wg P62/
~78080 pojemnodei 60 de umieszczonych w koszach

v BNe72/7167-04 1 2z kapturami wg BN-72/7167-05.
2utelki nzlezy zamyka¢ uszczelkami polietyleno-

«ymi i zavezpileczal nakregtkami z twoerzywa sztucz-

negon. Jopuszcza sig stosowanie korkdéw z  drewne
korkowego owinictych tomcfanem 1lub feols polie-
trlenowse.

Bzlony szklane naleiy zamykac korksmi z drewna
sorkowego owinigtych tomofanem lut felis poliety-

lLenowge Zamknieclia powinny byé szczelne,

Dopuszeza sie inny rodza] opakowania i zamknig-
ciz z tym zastrzezeniem, Ze powinny zabezpieczad
crodukt w stopniu co najmniei réwnym jak wyze]
wymienione 1 bHy¢ zgodne z szeregiem wymiarowym wg
“li=64/0-79021.

Opakowania jednostkowe naleZy znakowal wg Pi-70/
C-80001 p. 4.

la nalepkach nalezy umie$ci¢ czerwony pasek =z
napisem "Zatwopalny" 1 popielaty z napisem "Zracy"
oraz oznaczenie kiasy nilebezrieczerstwa III 1 V.

Cposdb umieszczenia znakdw powinien byé zgodny z
—"::—71/’0"80001 o 4e243,
Butelki nalezy pazkowad do opakowar transporto-

wych, zabezpieczajac w sposéb wg PN-T70/C=80001
| 303.60

iz opakowaniach %transportowych nalezy umiedcié
20 najmniej:

a; oznaczenie wg 2.2,

b) znak nievezipieczenstwa dla materiaiéw atwo-
ralrych 1 PN-t7/0=79252 p. 2.3.3 1
s GwJeliy

c) znzki manipulacyjne wg PN=67/0-79252 1. 24441

2elie 30

iracych wg

Przechowvwanie, Bezwodnik octowy nalezy
= P-70/C=80001 p. 5.

be3e Transport. Bezwodnik octowy naleliy przewo-

zi¢ wg PN-70/C-80001 p. 6 krytymi Srodkami trans-

zortu kolejowego lub samochodowego zgodale z obo-

kolejg mate-

. .
e e

rrzechowywad wg

izujgeymi Przepisami o przewozie
riaiéw 1 przedmiotdw niebezpiecznych (PIi).

5. BADANIA

21, pobieraniu prdbek
miedy ncstanowienia PR-70/C-80047 z tym,

.e w prazypadiu cpakowan pojemnosci 5C0 cm3 nalezy

Pobieranie prdbek, Frzy

stosowac

e, zawartoi¢ tych opakowarn traktowal Jjakc prdéb-

;ierwotne.

takg liczbg opako-
byta

prébek wybracd
laboratoryjna nie

Uo pobierania
'al, aby Srednia ‘rébka
iels 2500 ij.

ednisg yrubkr labvoratoryjng podzielil na
badan, a
ciagu
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.rugy przec

= - - B - - - £ .
niesieccy, a w przypadku eksportu w cisgu © mle-
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octowego wodg nalezy bezwodnik octowy ostroinie
wlewac do wody rdéwnoczednie mieszajge precikiem
szklanym 1

5.2.2. Sprawdzanie wygladu. Do cylindra z Dbez-
barwnego szkla o Srednicy 20 mm wla¢ tyle badane-
go bezwodnika octowego, aby wysoko$¢é siupa clieczy
Nastepnie oglgda¢ w éwietle
dziennym, nieuzbrojonym okiem wzdiuz osi cylindra
na ciemnym tle.

5+2+3. Oznaczenie gestosci wykonaé areometrem
lub piknometrem wg PN-66/C-04004.

chZodzse.,.

wynosita 100 mm.

2:2.4. Oznaczanie zawartosSci bezwodnika octowe-
20

S5+2.4.4. Zasada oznaczania.
sie z dwdch czgscei.

W pierwszej czedci oznacza sig calkowitg kwaso-
wosé prébki przez miareczkowanie roztworem wodo-
rotlenku sodowego. W drugiej czedeci oznacza sie
kwas octowy powstaly w wyniku reakcji bezwodnika
octowego z aniling.

Z réznicy objstodeci zuzytego roztworu wodoro-
tlenku socdowego w obu reakcjach oblicza sig pre-
centow:, zawartos$¢ bezwodnika octowego.

Oznaczanie sklada

5e2.4.2. Odczynniki i roztwory

a) Anilina $wiezo przedestylowana,
procentovy.

b) Fenoloftaleina, roztwér alkoholowy: 0,5 g
fenoloftaleiny rozpuicié¢ w 100 cm3 alkoholu ety-
lowego i doda¢ kroplami tyle roztworu wodorotlen~
ku sodowego, z=2by uzyskac bladordzowe

roztwér 3-

zatarwienie.
c) Wodorcilenek socdowy - roztwdér 0,5n.

5e2+4.2. Vykonanie oznaczania. W suchej pipetce

wagowe] odwaiyl okolo 1 g (ﬂﬁ) balanego bezwodni-
ka octowego z dokladnosdcig do 0,0002 g i1 dedac do
kolby pojemnodei 200 lub 250 cm3 zawieraji.cej
50 cm wody. Kolbe zamkngé korkiem i mieszad
chem okr¢inym przez 60 s, nastgpnie rozostawié w
spokoju w cisu 30 min. Po tym czasie dodad
0,15 cm3 roztworu fenoloftaleiny jakc indykatora
i miareczkowaé roztworem wodorotlenku sodowego
(V) do zmiany zabarwienia na kolor rézowy.

Iru-

ripetce wagowe) odwazyé ok%olo
2 5 (m,) badanego bezwodnika octowego z doklad-
nodeig do 0,0002 g 1 doda¢ do kolby pojemnodei
200 lub 25C cm3, zawierajzcej 100 cm3 roztworu a-
riliny, ¥Kolbg zamkng® korkiem i mieszaé ruchem o-
kreinym przez 60 s 2o wypadnigcia bialego
To wypadnigeciu osadu kolbs spokoju
w cisgu 30 min. Po tym czasie dodzé 0,15 cm3 fe-
noloftaleiny jako indykatora i miareeczkowaé

W drugiej suche]

osadu.
pozostawié w

TOZ=-

tworen wodorotlenku sodowego (V) do zmiany zadar-
wieniza roztworu na kolor rézowy.

Zawartoi¢ bezwodnika octowege (X,) obliczyé w
rcoentach wg wzoru
A LA v, \A
Xi:(hﬁ- - E) 0,05104 - 100-(—5—1—-"—.'2) 5,104
(1)
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w ktérym: .

V, - ilo$¢ Scidle 0,5n roztworu wodorotlen-
ku sodowego zuzyta na zmiareczkowanie
pierwszej probki, cm3,

V, — iloé¢ $cisdle 0,5n roztworu wodorotlen-
ku sodowego zuzyta na zmiareczkowanie
drugie]j probki, cm3, :

m, — odwazka pierwsze} prébki bovezwodnika

octowego, g,
m, - odwazka drugiej prébki bezwodnika oc-
towego, 8,
0,05104 - ilo$¢ bezwodnika octowego
Jaca 1 cm3 $cisle 0,5n roztworu wodo-

rotlenku sodowego, g.

odpowiada-

5.2.4.4. Wynik. Za wynik nalezy przyjac $rednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczah
nie réznigeych sie¢ migedzy sobg wiecej niz o 0,5
wartoscl bezwzgledne].

5.2.5. Oznaczanie zawarto$ci chlorkéw (C1~) wy-

konaé¢ wg PN-68/C-04518 sposobem A. Do oznaczania
odmierzyé 4,6 cm3 (5 g) bezwodnika octowego. Roz-
tworu nie nalezy zobojgtniad.

Dla przygotowania roztworéw poréwnawczych nale-
2y odmierzyé nastepujgce ilosci roztworu WZOT'Cco-
wego zawierajgcego w 1 om> 0,01 mg C1 ¢

dla cdezynnika cz.d.a. - 0,5 em” (0,005 mg) C17,

dla odczynﬁika cZ. -1,0 om> (0,010 mg) C1™.

5.2.6. Oznaczanie zawartosci siarczanémjsoi'l_
wykonaé wg PN-68/C-04519 p. 2.4.3 sposobem A. Do
oznaczania odmierzy¢ 9,3 em’ (10 g) bezwodnika
octowego. Roztworu nie naleiy zobojgtniad.

Dla przygotowania roztwordéw pordwnawczych nale-
zy odmierzy¢ nastepujgce ilosSci roztworu wzorco-
; i 3 i

wego, zawierajgcego w 1 cm~ 0,01 mg 304 :

dla odczynnika cz.d.a. - 2 em> (0,02 mg) soi',

dla odczynnika cz. -3 cm3 (0,03 mg) SOE' .

5.2.7. Oznaczanie zawartoéci fosforanéw wykonac
wg PN-68/C~-04503 p. 2.3. Do oznaczania odmierzy¢
9,3 em> (10 g) bezwodnika octowego. Roztworu nie
nalezy zobojetniacd.

Dla przygotowania roztwordéw pordéwnawczych nale-
2y odmierzy¢ nastepujace ilosci roztworu wzorco-

wego zawierajgcego w 1 cm” roztworu 0,01 mg POZ':

dla odczynnika cz.d.a. - 2 cmd (0,02 mg) Poi",

dla odczynnika cz. -5 cm> (0,05 mg) Poz'.

5.2.8. Oznaczanie zawarto$ci Zelaza wykonaé wg
PiN=-68/C-04521 p. 2.4. Do oznaczania odmierzyé
9,3 cm3 (10.g) bezwodnika octowego. Dopuszcza sig
oznaczanie metodg rodankowg wg PN-68/C-04521 p. 2.5.

5.2.9. Oznaczanle zawartosci metali cigzkich w
przeliczeniu na Pbe+ ‘ wykonaé¢ wg PN=68/C=-04515
P 2.5.1. Do oznaczania odmierzyé 9,3 om> (10 g)
bezwodnika octowego. Roztworu nie nalezy zobojegt-
niaé.

Dla przygotowania roztworéw poréwnawczych nale-—

zy odmierzy¢ nastepujace iloéci roztworu wzorcowe-

go oiowiu zawierajiscego w 1 crn'j 0,01 mg Pb2+:

; ¥ o 3 oo+
dla odczynnika cz.d.a. - 1 cm” (0,01 mg) Pv°7,
dla odeczynnika cz. -3 om> (0,03 mg) ppet,

5.2.10. Oznaczanle zawartodci suchej pozosta-

Yosci. Do parownicy kwarcowej, ze szkia krzemis-
nowego lub borokrzemianowego, uprzednio wysuszo-
nej do statej masy odmierzyé 46,3 cm’ (50 g) vez-
wodnika octowego 1 odparowa¢ na tainl wodnej do
sucha. Nastgpnie parownicg wraz 2z pozostalodcig

suszy¢ do statej masy w temperaturze 105 + 110°¢.

Zawartos$¢ suchej pozostatosci obliczy¢ w pro-

centach wg wzoru
X = i, » T (2)
2 m

w ktérym:

‘m, - masa suchej pozostaloseci, g,

m - masa probki badanego bezwodnika, g.

Za wynik nalezy przyjgé¢ $rednis arytmetyczng

wynikéw co najmniej dwéch oznaczan® nie rdéinigcych
si¢ miedzy soba wiegcej niz o 0,001 wartosci bez-
wzglednej.

De2e11. Oznaczanie substancji redukujscych nad-
manganian potasowy w przeliczeniu na tlen

5¢2.11.1. Odczynniki

a) Jodek potasowy cz.d.a., roztwér 10-procento-
wYy. 7

b) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwédr 3-procentowy.

¢) Nadmanganian potasowy cz.d.a., roztwér 0,033n.

d) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwér 0,033n,

e) Skrobia - wskaZnik, roztwér 1-procentowy.

5.2.11.2, Wykonanie ognaczznia. Do kolby pojem-
tem wlaé 50 cm-

noéci 250 em” z doszlifowanym korlk
roztworu kwasu siarkowego, dodaé¢ 4,6 cm?® (5 g)
bezwodnika octowego. Wytrzgsa¢ az do calkowitego

rozpuszczenla bezwodnika octowego. Po ochiodzeniu
zawartoscl kolby do temperztury 20 iO,SOC doda¢é¢ z
mikrobiurety pojemnoéci 10 cm3 roztwér nadmanga-
nianu potasowego az do uzyskania trwalego réziowe-
go zabarwienia. Nastepnie dodaé¢ nadmiar roztworu
nadmanganianu potasowego w iloéci 10 cm3. Oénoto-
waé¢ calkowityg dodansg ilos¢ roztworu nadmanganiana
potasowego.

Prébke pozostawié w ciemnosci na ckres 40 min.
Po uplywie tego czasu dodac¢ do kolty nadmiar roz-
tworn jodku potasowego (okoio 10 em’) 1 wydzielo-
ny jod odmiareczkowaé za pomocg roztworu tilosiar-
czanu sodowego, dodajic pod koniec miarecckowaniz
roztworu skrobi Jako wskaiZnika.

Réwnolegle wykona¢ s$lepg probg, dodajue te same
ilosci odezynnikéw co w prébce badanej.

Zawartos$¢ substancji redukujgcych nadmaznganian
potasowy (X,) w przeliczeniu ra tlen obliczyi w

procentach wg wzoru

(T{l -V,) - 0,00026 - 100 _ (VH,-VJ - 0,026
3= m ' - m

(&)
w ktdrym:

V; - objetosl Scisle 0,033n reztworu tio-
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slarczanu sodowego zuZytego na zmia-
reczkowanie prébvki badanej, om”,

V, = objgetosé Scisle 0,033n roztworu tio-
siarczanu sodowego zuZytego na odmia-
reczkowanie préby slepe)], om3,

0,00026 - 1lo&6é tlenu odpowiadajgoa 1 om° Soid-
le 0,033n rosztworu nadmanganianu po-

tasowego, 8
m - masa bezwodnika octowego, g.

5.3. Interpretacja wynikéw., Wartosei liczbowe

wystepujace w normie oraz wyniki obliczen nalezy
interpretowaé zgodnie 2z PN=-T70/N-02120 p. 3.3.2
(metoda Z).

KONTIEC

INFORMACJE DODATKOWE

Zaklady Chemiczne

1. Instytucja opracowujgca normg -
OSWIECIM w OSwiecimiu,

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-69/6193-04
a) uaktualizowano normy zwigzane oraz postanowienia do-
tyczace pakowania, przechowywania, transportu i pobiera-

nia prébek,
b) zmieniono metodg ilosciowego oznaczania
substancji redukujgcych nadmanganian potasowy,
c¢) zmieniono ﬁetode oznaczania bezwodnika octowego.

zawartosci

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN=66/C=04004 Przetwory
(masy wtasciwej) _
PN-68/C=04503 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych za-
rostworach metodg

naftowe, Oznaczamnje gg¢stosci

wartosci fosforanéw w bezbarwnych
kolorymétrycznq

PN-68/C=04515 Analiza chemiczna, Oznaczanie malych za=-

' wartofci metali cigzkich stracanych siarkowodorem

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna, Oznaczanie malych za=-
wartoéci chlorkéw w bezbarwnych roztworach metodg tur-
bidymetryczng ,

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych =za-
wartosci siarczandéw w bezbarwnych roztworach metods
turbidymetfycznq

PN-68/C-04521 Analiza chemiczna, Oznaczanie malych za-
wartosci zZelaza

PN-70/C=80001 Odczynniki. Pakowanie,
transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek 1
przygotowania Sredniej prdébki laboratoryjnej

PN-72/G-79090 Balony szklane. Wymagania i badania tech-
niczne

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

przechowywanie 1

PN=64/0-79021 System wymiarowy opakowaf

PN-67/0=79252 Produkty w opakowaniach transportowych.
Znaki i znakowanie., Wymagania podstavowe

BN-65/6831=-13 Opakowania szklane artykuldéw chemicznych,
Butelki typu POCh

BN-72/7167-04 Opakowania transportowe.
do balonéw szklanych |

BN-72/7167-05 Opakowania transportowe.
nowe do balonéw szklanych w koszach

Kosze wiklinowe
Kaptury wikli-

Przepisy o przewozie kolejg materialéw i przedmiotédw nie-
bezpiecznych (PMN) z dnia 15 wrzeénia 1968 r. (Dz,T.
i ZX nr 20, poz., 84)

Specjalne warunki przewozu towardéw niebezpiecznych wMie-
dzynarodowej Komunikacji Kolejowej = zalgcznik 4
(sM@s) (pz.T. i Z.K. z 1966 r. nr 7 poz. 35)

Rozporzadzenie Ministra Komunikacji i Spraw Wewnetrzaych
z dnia 27 listopada 1971 r. w sprawie bezpieczefistwa
ruchu przy przewozie materialéw niebegzpiecznych na
drogach publicznych (Dz.U. Nr 35/71 poz. 310)

Obwieszczenia Ministra Komunikacji i
z dnia 1 wrzeénia 1972 r.
szczegblowych przepiséw bezpieczefistwa ruchu przy prae-

Spraw Wewngtrznych

w sprawie zatwierdzenia
wozie materialdw niebezpiecznych na drogach publicz=~
nych (Dz.T. i Z,K. Nr 26 z 1972 r. poz. 115)

Przepisy o ladowaniu 1 wyladowywaniu wagonéw towarowych
v komunikacji wewngtrznej Zalgcznik 10 (do art. 27,
ust. 3 DKP).

4, Ostrzezenie, Do opakowania z bezwodnikiem octowym

nie wolno wlewaé wody - grozi poparzeniem,

2¢ Katalogi
Belgia Katalog UCB 1973 r.

RFN Katalog firmy Marck 1973 r.



