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1. WSTIP 3. Wn.'lAGAllIA 

Przedmiotem normy jest be.wodnik ootowy stoso-
wany jako odo.ynn1k ohemiczny. 

Be.wodnik ootowy ma: 
a) w.ór sumaryczny C4H603 
b) wzór budowy 

H , 
H-C-C -O 

~ \ 
O 

I -j 
H-C-C -O , 

H 

c) maaę cZ~8teczkow~: 102,09 (1961), 
d) nazwę aystematyczn~: bezwodnik metanokarbo­

ka;ylowy. 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

.. 2,1. Gatunki. \V zale,iności od zawartości zanie­
~.ya.cze~ rozróżnia się dwa gatunki bezwodnika 
ootowego oznaczone: 

oz.d.a. - ozysty do analizy (pro sftalysi), 
oz. - ozysty (purum). 

2.2. Przykład oznaozenia bezwodnika ooto.ego 
ozyatego do analizy: 

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

G Att.l ~:!:i 
Wymagania 

cz.d.a. cz. 

a) Wygląd ciecz bezbarwna przetroczysta 
b) G,stość ł 20 

4 ' 
g/cm' 1,079;'1,082 1,079+1,082 

c) Bezwodnika octo-
wego, ~, nie mnie j 
nH 98 97 

d) Chlorków (Cl-), %, 
ale wi,cej nH 0,0001 0,0002 

e) Siarczanów (SO~- ). 
~, nie wi,cej niż 0,0002 0,000' 

f) Fosforanów (PO~), 
~, nie wi,cej nit 0,0002 0,0005 

g) ~elaza (Fe3+), ~, 
nie witcej nH 0,00005 0,00008 

h) Ketali ci,tkich, 

i 
(Pb2+), ~, nie 
wi,cej nU 0,0001 0,000' , 

i) Suchej pozostałoś-
ci, ~, nie wi,cej 
nU 0,00' 0,00' 

j) Substancji ~.duku-
jllcJch KMn04 w 
przeliczeniu na 
tlen, ~, nie wi,-
cej nU 0,01 0,02 

4. PAKOWANIE. PRZECHOWYWANIE I TRANSpORT 

4.1. Pakowe p1 e. Bezwodnik ootowy nalety dostar­
. czać w butelkaoh wg BN-65/6831-13 pojemności 500 

Zgłoszona przez Zjednoczenie Przemy.tu Raflnerylnego I Petrochemicznego 
U.tanowlona przez Dyrektora Naczelnego Zjednoczenia Przemy.tu Rafineryjnego I Petrochemicznego PETROCHEMIA 

dnia 3 .tycznia 1975 r. lako narma obowlqzvlqca w zakre.le produkcji I obrotu łowarowego od dnlo 1 patdzierniko 1915 ( 
(Dz. Norm. I Miar nr 4/1975 poz. 11) 
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i -1000 cm 3 ora z w balor.aC'h s zklanych wg "N- 62j 

,;-79090 po jemności 60 dm3 umi eszczony ch w kos za ch 

.," :~ 3;'!-72/7167-04 i z kapturami wg BN- 72/716 7-05 . 

3utelki nal e ży zamykać u s zczelkami polietyl eno­

',':y;ni i za bezpiecza6 nakr ętkami z two r zywa s ztucz­

nego . :;)o puszcza s i " stosowanie ko r ków z cire wna 

korkoweg o owiniątych tomofan em lub folią polie-

t j l enc;vą . 

Balony szklane należy zamykać korkami z drewna 

,;c:::}:owcgo owini (~t ych t omofanem lub fa l i ą pol i et y ­

:enowF •• Zamkni ęcia powinny być szc ze l ne . 

Do:;>uszcza się inny rodzaj opakowania i ZćilLknię­

c ia z t ym zastrzeżeniem, że powinny zabezpieczać 

yrodukt w stopniu co najmniej r6wnym jak wyżej 

wyr;:i enione i Oy ć zgodne z s zeregiem wymiarowym \'lg 

2N- 64jO-79021. 

Opakowania jednostkowe nalety znakowa ć wg Hi-70/ 

C-80001 p. 4. 
l1a nalepkach należy umieści ć czerwony pasek z 

napisem "ŁatVlopalnj''' i popielaty z napisem "Żrący" 

or az oznaczenie klasy niebezpiecze llstwa III i V. 

Spoa J b umieszczenia znakóVl powinien być zgodny z 

PN-71jC- 80001 p. 4.2.3. 

Butelki należy pakować do opakowań t~ansporto­

,({ch, zabezpi e.czaj<tc w spos6b wg PN-70/C-80001 

p. 3.3.6. 
H~, opakowaniach transportowych należy umieści ć 

co naj mnie j : 
\ • '? ,.. aj o znaczenle ~g ~ .~, 

b ) znak nieb e z ;;i e czeństwa dla materiałów !::atwo­

:'alr.y ch i ~r4cych wg PN-b7/0-79252 p. 2.3.3 i 

" 2 " b-~.J . -. ..... . f 

cl zna ki mani:;>u lacy jne wg PN- 6710- 79252 p . 2.4.1 

l p . 2 . l •• 3 . 

4 . 2 . Przechowywanie. Bezwodnik octowy należy 

~::,ze chowY'{l a ć wg E'li-70 j C-80001 p . 5; 

4 . 3. Transport. Be zwodnik octowy należy przewo­

zić 'Ng PN- 70/C-8000 1 p. 6 krytYlLi ś rodkami trans­

;:ortu kolejowego l ub samochodowego zgodnie z obo­

\'I i . , zuj ącymi Prze pi sami o przewozi e kolej ą Illate­

-'."1a16w i przedmiot ów niebezpiecznych (Pl.'!]>;) . 

5 . BADANIA 

5 . 1. : 'obi e rani e ;:> r 6bek . Przy pol:: i e r a r.iu pr Óbek 

n;<l e ży st o s ować Dos tanowienia PK- 70 / C- 80047 z 1;ym, 
" .. • - 5r O ) l ' :.ę w pr zypadxu o i1akowan pOJer.mos c l. ..; om n a ezy 

~ 2. !:<; za;'iarto ź ć tych opakowań traktuwa 6 jakc pr 6b­

i pie:-wo tne . 

~o pbbi erania próbek wybr a0 tak~ lic zb ę 

"'<L: , aby ś :::ednia pr óbka laborat oryjna n ie 

::~li ej 3za nit 2500 cm) . 

o pako­

by la 

,j redni ą, pró bk ę labo rat oryjną ;;od zi el i 0 r.a dwi e 

;3r~ś ci , z kt 6rycr, jedną przezIl2.czyó do badań. a 

'~ rugą ~r ze cr:ov;Jwa ć do d.nalizy ro ~ ~ewczej Vi c i i:egu 

;' :r;iesi qcy, 11 Vi przypadlm eks , ortu. w c:, ',gu 6 !ilie-

5 . 2 .1 . Po stanow~enia c gGlne ~ wszystkich 0 -

octowego wodą'należy bezwodnik ootowy 

wlewa ć do wody r6wno cz e śnie mieezajllc 

szklanym i chłodząc . 

ostro tnie 

pręcikiem 

5.2.2. Sprawdzanie wyglądu. Do cylindra z bez­

barwnego szkła o średnicy 20 mm wlać tyle badane­

go bezwodnika octowego', aby wysokość słupa cieczy 

wy.nosiła 100 mm. Następnie ogl"dać w świetle 

dzi ennym, nieuzbrojonym okiem wzdłuż osi cylindra 

na ciemnym tle. 

5.2.3.: Oznaczanie l1:ęsto ś ci wykonać areometrem 

lub piknometrem wg PN-66jC-04004. 

5.2.4. Oznaczanie zawartości bezwodnika octowe-

5.2.4.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie składa 

się z dwóch części. 

W pierwszej części oznacza się całkowitą kwaso­

wość pr6bki przez mia~eczkowanie roztworem wodo­

rotlenku sodowego. W drugiej części oznacza się 

kwas octowy powstały w wyniku reakCji bezwodnika 

octowego z aniliną. 

Z różnicy obj ętości zużytego 

tlenku sodowego wabu reakCjaCh 

roztworu wodoro­

oblicza się pro-

centowe, zawartość bezwodnika octowego. 

5.2.4.2. Odczynniki i roztwory 

a) Anilina świeżo przedestylowana, roztw6r 3-

proc entovry . 

b ) Fenoloftaleina, roztwór alkoholowy: 0,5 g 

fenoloftale iny rozpuś cić w 100 cm3 alkoholu ety­

lowego i doda ć kroplami tyle roztworu wodorotlen­

ku sodowego, aby uzyskać bladoróżowe zabarwienie. 

c J Wodoro t l enek sodowy - r oztwór O,5n. 

5.2.4.:. Wykonanie oznaczania • ." s uchej pi petce 

wagowe j :>dwaty ć około 1 g (m1) bajanego bez" odni­

ka octowego z dokładności~ do 0,0002 g i doda6 do 

ko l by" po jemności 200 lub 250 cm3 zawieraj .,cej 

50 cm3 wody. Kolbę zamkn46 korkiem i mieszać ru­

chem okrQtnym przez 60 s, następnie ~ozostay;ić w 

spoko j u ,/ c i :."f,u 30 min. Po tym czasie dodać 

0,15 cm3 roztworu fenoloftaleiny jako indykatora 

i miareczkować roztworem wodorotlenku sodowego . 

(~) do zmiany zabarwienia na kolor różowy. 

\7 drugi e j suchej pipetce wagowej odważy ć około 

2 g (m2) bada nego bezwodnika octowego z dokład­

mśc1q do 0,0002 g i dodać do kolby pojemności 

2 00 lub 250 cm3, zawieraj liocej 100 cm; roztworu a­
nilin;.' . Kolb~ zamkn4'~ korkiem 1 mieszał ruchem 0-

k.r:' (,;2. nym ~1rz e z 60 s do wypadnięcia białego osadu. 

:'0 ',v:"padni Qciu osadu kolb E: pozostawić w s;>okoju 

w ci ;~gu Ja min. Po tym czasie dodać 0,15 cm:.'! fe­

no l oftal':iny jakO indykatora 1 mi e.reczkOi'I'le roz­

t '!lor~ m 7iodorotlenku s0107lego (~) do zmiany za'b~ 

wieni2 r oztwo ru na kolor ró żoVly. 

Z,p:artoź 6 bez7l0dnika oct:>'1Ieg:: (X,) obliczyć '/1 

:':- c ~cnt 3 ch wg wzoru 

X = - - - 0,05104,100. - - -( ~ Vi) (~Vi) 
1 m, m2 mt m2 

5,104 

(1 ) 
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w którym: 
~ - ilo ść ś ci śle 0 , 5n roztworu wodorotlen­

ku sodowego zużyta na zmiareczkowanie 
pierwszej pr óbki, cm), 

Vz - ilość ś ciśle 0,5n roztworu wodorotlen­
ku sodowego zużyta na zmiareczkowanie 
drugiej próbki, cm), 

. 
m 1 - odważka pierwszej próbki bezwodnika 

octowego, g, 
m2 - odważka drugiej pr6bki bezwodnika oc­

towego, g, 

0,05104 - ilość bezwodnika octowego odpowiada­

jąca 1 cm) ściśle 0,5n roztworu wodo-

rotlenku sodowego, g. 

5.2.4.4. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią 

arytmetyczną wynik6w co najmniej dwóch oznaczań 

nie r6żniących się między sobą więcej niż o 0,5 

wartości bezwzględnej. 

5.2.5. Oznaczanie zawartości chlork6w (Cl-) wy­
konać wg PN-6BjC-0451B sposobem A. Do oznaczania 
odmierzyć 4,6 cm) (5 g) bezwodnika octowego. Roz­

tworu nie należy zobojętniać. 
Dla przygotowania roztwor6w por6wnawczych nale­

ży odmierzyć następujące ilości roztworu wzoroo-_ 
wego zawierającego w 10m) 0,01 m~ Cl-: 

dla odozynnika cz.d.a. 0,5 cm (0,005 mg) Cl-, 
dla odczynnika cz. - 1,0 cm) (0,010 mg) CI-. 

5.2.6. Oznaozanie zawartości siarozanów (sO~-L 
wykonać wg PN-6BjC-04519 p. 2.4.) spcsobem A. Do 
oznaczania odmierzyć 9,) om) ('0 g) bezwodnika 

octowego. Roztworu nie należy zobojętniać . 

Dla przygotowania roztwor6w porównawczych nale­
ży odmierzyć następujące ilości roztworu wzorco-

) 2-
wego, zawierającego w 1 cm 0,01 mg S04 : 

dla odczynnika oz.d.a. - 2 cm) (0,02 -mg) 

dla odczynnika oz. - ) om) (0,0) mg) 

5.2.7. Oznaozanie zawartości fosforan6w wykonać 
wg PN-6BjC-0450) p. 2.). Do oznaczania odmierzyć 

9,) om) (10 g) bezwodnika octowego. Roztworu nie 

należy zobojętniać. 

Dla przygotowania roztwor6w por6wnawczyoh nale­
ży odmierzyć następuj ące ilości roztworu wzorco-

) )-
wego zawierającego w 1 om roztworu 0,01 mg P04 : 

) ( »)-dla odozynnika oz.d.a. - 2 cm 0,02 mg P0 4 , 

dla Odczynnika cz. - 5 cm) (0,05 mg) PO~-. 

5.2.B. Oznaozanie zawartośoi żelaza wykonać wg 
PN-6BjC-04521 p. 2.4. Do oznaozania odmierzyć 
9,) cm) (10 _g) bezwodnika octowego. Dopuszcza się 
oznaczanie metodą rodankawą wg PN-6BjC-04521 p. 2.5· 

5.2.9. Oznaozanie zawartości metali ciężkich w 

przeliczeniu na Pb2+ wykonać wg PN-68jC-045'5 
p. 2.5.1. Do oznaczania odmierzyć 9,) cm3 (10 g) 
bezwodnika octowego. Roztworu nie należy zobojęt­

niać. 

Dla przygotowania roztworów porównawczych nale­

ży odmierzyć następuj ące ilości roztworu wzorcowe-

go ołowiu zawieraj ącego IV 1 cmJ 0 , 01 mg Pb2+: 
dla odozynnika cz. d •. a. - 1 cm) (0,01 mg) Pb2+, 

dla odczynnika cz. - 3 cm) (0,03 mg) Pb2+. 

5.2.10. Oznaczani e zawartoś c i s uchej pozosta­
łości. Do parownicy kwarcowej, ze szkła krzemia­
nowego lub borokrzemianowego, u przednio wysuszo ­
nej do stalej masy odmierzyć 46,3 cm) (50 g ) bez­
wodnika octowego .1 odparować na łaźni wodnej do 

sucha. Następnie parownic ę wraz z pozoatało ści& 

suszyć do sta ł ej masy w temperaturze 105 .;. 11 0° C. 

Zawartość suchej pozostałoś ci obliczyć 71 pro­

centach wg wzoru 

( 2) 

w którym: 

-m1 - masa suchej pozostałości, g , 
m. - masa próbki badanego bezwodnika, g. 
~a wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną 

wynik6w co najmniej dwóch oznaczań nie ró żni ących 

się między sobą więcej niż o 0,001 wartości bez­

względnej. 

5.2.11. Oznaczanie substancji redukuj ących nad­
manganian potasowy w p~zeliczeniu na tlen 

5~2.11.1. Odczynniki 
a) Jodek potasowy cz.d.a., roztwór 10-proc~nto-

wy. 
b) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwór )-procentowy. 
c) Nadmanganian potasowy cz.d.a., roztwór ~033n. 

d) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztw6r O,03)n. 
e) Skrobia - wskaźnik, roztwór i-procentowy. 

5.2.11.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby pojem-
ności 250 cm) z doszlifowanym korl~iem wlać 50 cm3 

roztworu byasu siarkowego, dodać 4,6 cm) (5 g) 

bezwodnika octowego. Wytrząsać aż do całkowitego 

rozpuszczenia bezwodnika octowego. Po ochłodzeniu 
zawartości kolby do temperatur'J 20 ±0,50 C dodać z 

mikrobiurety pojemności 10 cm3 roztwór nadmanga­
nianu potasowego aż do uzyskania trwałego różowe­
go zabarwienia. Nast~pnie dodać nadmiar roztworu 
nadmanganianu potasowego w ilo śc i 10 cmJ • Odnoto­
wać całkowitą dodan e;; ilość roztworu nadmangar.ian..l 

potasowego. 
Próbkę pozostawi Ć 'fi ci emno ś c i. na ckres 40 min . 

Po upływie tego czasu dodać do kolby nadmiar r oz­
tWOl"ll jodkU potasowego (około 1 ° cm) ) i v;ydzielo­
ny jod odmiareczkować za pomocą roztworu ~i o siar­
czanu sodowego, dodaj c,c pod koniec miarec::kowani a 

roztworu skrobi jako wskaźnika. 
Równolegle wykonać śle~ą próbG, dodaj 4c te sa~e 

ilości odczynników co w próbce badanej. 

Zawartość substancji redukujqcych nac:.r:-,anganian 
potasowy (X) w przeliczeniu na tlen obli czy ć o"~ 

procentach wg wzoru 

(~-v.,) '0,00026·100 (~-~) ' 0 , 026 
X = -3 m m 

w którym: 
~ - obj ętoś ! śc i ś le O, 0)3n roztworu t i o-
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siarczanu sodowego zutytego na zmia­
reozkowanie pr6bki badanej, om3, 

~ - objętość ściśle 0,033n roztworu tio­
siarczanu sodowego zutytego na odm1a­
reozkowanie pr6by ślepej, om3, 

0,00026 - 110ść tlenu odpowiadająca 10m3 ściś­
le 0,033n roztworu nadmanganianu po~ 

tasowego, g, 
'" - masa bezwodnika octowego, g. 

5.3. Interpretacja wynik6w. Wartośoi liczbowe 
Występujące w normie oraz wyniki obliozeń należy 

interpretować zgodnie z PN-70/B-02120 p. 3.3.2 
(metoda Z). 

K o N I E C 

INFORMACJE DODATKOWE 

1. Instytucja opracowująca normę - Zakłady Chemiczne 

OŚWI~IM w Oświtcimiu. 

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-69/6193-04 

a) uaktualizowano normy zwi~ane oraz postanowienia do­

tycz~ce pakowania, przechoVJwania, transportu i pobiera­

nia pr6bek, 
b) zmieniono metod~ ilościowego oznaczania zawartości 

substancji redukująpych nadmanganian potasoVJ, 

c) zmieniono metodQ oznaczania bezwodnika octowego. 

3. Normy i dokumenty związane 

PN-66/C-04004 Przetwory naftowe. Omaczub gQstości 

(masy właściwej) 

PN-68/C-04503 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych za­

wartości fosforan6w w bezbarwnych ro.tworach metod~ 

kolorymetryczn~ 

PN-68/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych za­

wartości metali ciężkich str~canych siarkowodorem 

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych za­

wartości chlork6w w bezbarwnych roztworach metod~ tur­

bidymetryczn~ 

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych za­

wartości siarczan6w w bezbarwnych roztworach · metod~ 

turbidymetryczn~ 

PN-68/C-04521 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych za­

wartości żelaza 

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie i 

transport 

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

przygotowania średniej pr6bki laboratoryjnej 

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

niczne 

PN-70/N-02120 Zasady zaokr~lania i zapisywania liczb 

PN-64/0-79021 System wymiaroVJ opakowati 

PN-67/0-79252 Produkty w l opakowaniach transportowych. 

Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe 

BN-65/6831-13 Opakowania szklane artykuł6w chemicznych. 
Butelki typu POCh 

BN-72/7167-04 Opakowania transportowe. IQaze wiklinowe 
do balon6w szklanych 

BN-72/7167-05 Opakowania transpo~owe. Kaptury wikli­

nowe do balon6w szklanych w koszach 

Przepisy o przewozie koleją materiał6w i przedmiot6w nie­

bezpiecznych (PHN) z dnia 15 września 1968 r. (Dz.T. 

i ZK nr 20, poz. 84) 

Specjalne warunki przewozu towarów niebezpiecznych wMit­

dzynarodowej Komunikacji Kolejowej - .. ł~mik 4 

(SMGS) (Dz.T. i Z.K. z 1966 r. nr 7 poz. 35) 

l Rozporządzenie Ministra Komunikacji i Spraw Wewnętrznych 

z dnia 27 listopada 1971 r. w aprawie bezpiecze6atwa 
ruchu przy przewozie aateriałów niebezpiecznych na 

drogach publicznych (Dz.U. Nr 35/71 poz. 310) 

Obwieszczenia Ministra Ko.unikacji i Spraw Wevnttrsuych 

z dnia 1 wrześnial 1972 r. w sprawie zatwierdzania 

szczegółovrch przepisów bezpiecze6stwa ruchu ~rzy prse­

wozie materiałów niebezpiecznych na drogach publicz- . 

nych (Dz.T. i Z.I. Nr 26 z 1972 r. poz. 115) 

Przepisy o ładowaniu i VJładowywaniu wagon6w 

w komunikacji wevn,trznej Załącznik 10 (do 

ust. 3 DU). 

towaro1fJCh 

art. 27, 

4. Ostrzeżenie. Do opakowania z bezwodnikiem octoVJa 

nie wolno wlewać wody - grozi ~parzeniem. 

5. Itatalos1 

Belgia Katalog UCB 1973 r. 

RFr Xatalog firmy Marck 197' r. 


