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NORMA BRANZOWA

BN-69

PRODUKTY

6193-18

PRZEMYSEU Odczynniki
CHEMICZNEGO .
Pirydyna
Grupa katalogowa X 52
1. WSTEP 2,2, Przyk}ad oznaczenia pirydyny czystej do
11, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest pi- analizy:

rydyna stosowana jako odczynnik chemiczny, otrazy-
mywana z lekkich frakcji smoly koksowniczej, Zugu
sytnikowego i benzolu koksowniczego.
Pirydyna jest zwigzkiem heterocyklicznym i ma:
a) wzér sumaryczny - 05H5N

b) wzér budowy [iij ’
N

e) mase czasteczkowg = 79,10,

1.2, No Zwigzane

PN-66/C=04004 Przetwory naftowe, Oznaczanie ge-
stosci masy wiasciwe]

PN-68/C=04952 Analiza chemiczna. Oznaczanie wspét-—
czynnika zalamania Swiatla produktéw organicz—
nych

PN-68/C~06500 Analiza chemiczna,
odczynnikéw, roztwordéw pomocniczych oraz
tworéw do kolorymetrii i nefelometrii

PN-54/C-80001 Odczynniki, Opakowanie,
nie i przechowywanie

PN/C-80047 Odczynniki, Pobieranie prébek i przy-
gotowanie Sredniej proébki laboratory jnej

PN-64/C=97054 Produkty weglopochodne, Destylac ja
normalna metodg Kr¥mmera-Spilkera

PN-67/0=79252 Produkty w opakowaniach transpor-
towyche Znaki i znakowanie. Wymagania podsta-
wowe

BN=-66/0511=06 Produkty weglopochodne, Oznaczanie
sktadu zasad pirydynowych metodg chromatogra-
fii gazowe]

Przygotowanie
roz=—

znakowa—

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2+7. Gatunki, W zaleznosci od stopnia czystosci
rozroznia sie dwa gatunki pirydyny oznaczone:

cz.d.a. = czysty do analizy,

CZe - czysty.

PIRYDYNA p.a. (cZ.dea.) BN-69/6193-18

3, WYMAGANTA

3s1s Wymagania ogdélne, Pirydyna cz. i cz.d.a.
powinna byé bezbarwng klarowng cieczg (w cylindme

poniarowym o $rednicy 50 mm) o charaskterystycznym
zapachu, rozpuszczalng w alkoholu, chloroformie,
eterze, benzenie, mieszajaca sie z wodg w kazdym
stosunku; jest cieczg palng i higroskopijng.

5e2e Wymagania fizyczne i chemiczne

Gatunki .
Wymagania
CZe cz.,d.a,
a) Pirydyny, %, nie mniej niz 98 99
b) Gestosé 020, g/cm’ 0,980+0,%5 [0,981-0,983
¢) Destylacja normalna:
- co najmniej 95% objetofcio=-
wych powinno destylowaé w
zakresie temperatur, ¢ 113+116 1144116
d) Substancji nielotnych, %, nie
wiecej niz 0,02 0,01
e) Chlorkéw (C17), %, nie wigce]
niz 0,002 0,001
f) Amoniaku (NHAf), %, nie wigcej
niz 0,003 | 0,005
’ 2 odpowiada badaniu
g) Miedzi (Cu = P VE 5247
h) Substancji redukujgcych nadmans
ganian potasowy (jako tlen), %,
nie wigecej niz 0,002 0,001
odpowiada badaniu
i) Rozpuszczalnoéé w wodzie VE 5.2.9
j) Wspdélczynnik zalamania $wiatla
" 1,509+1,510

4, PAKONANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT
znakowaé

Pirydyne cz.i cz.d.a. nalezy pakowaé,
i przechowywaé zgodnie z PN-54/C-80001.

Znaki ostrzegawcze wykonaé¢ wg FPN=67/0-79252

P 2-5-5 i 2-5050

jako norma

Zoklady Koksochemiczne ,,Hajduki”
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenic Przemystu Rafinerii Nafty dnia 18 grudnia 1969 r.

obowigzujgca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 lipca 1970 r.
(Mon. Pol. nr 6/1970 poz. 62 )

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE

Druk. Wyd. Norm. W-wa Ark. wyd. 0,33 Nok. 2300 + 61 Zam 643/70

Cena zi 2,40
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Wielkosé opakowania: butelki o pojemnosci
250, 500 g.

Na 2yczenie odbiorcoéw po porozumieniu z dostaw=—
wielkosé

100,

cq dopuszcza sie inny rodzaj i
wania.

Pirydyne cz. i cz.d.a. nalezy transportowal zgod-
nie z przepisami dla materiatéw Zatwopzlnych w
krytych wagonach kolejowych lub samochodach cie-
zZarowych,

opako=-

5. BADANTIA

5.1. Pobieranie prdobek. Prébki nalezy pobierac
zgodnie z PN/C-80047. Masa sredniej probki labo=-

ratoryjnej powinna wynosié co najmniej 750 g.
5.2, Rodzaje i opis badan

5+2¢1s Oznaczanie zawartosci pirydyny - wg BN-66/
0511=06.

De2.2s Gestosé, Oznaczanie ggstosci nalezy wy-
kxona¢ wg PN-66/C—04004 a-sometrem, przyjmujac we

wzorze na obliczenie gestosci wspdiczynnik y =
= 0,0009.
5.2+ 3« Uestylacja normalna - wg PN-64/C-97054,

5.2.4, Oznaczanie substancji nielotnych, 20 ml
badanej pirydyny odwazyé z dokladnoscig do 0,00028,
uniesci¢ w parownicy porcelanowe] lub szklanej o
$rednicy 70 %3 mm i odparowaé do sucha na Zaini
wodnej. Nastepnie parownice umiescié w suszarce 1
suszy¢ do statej masy w. temperaturze 105°C.

Zawartos¢ substancji nielotnych (X) obliczyé w
procentach wg wzoru

(m, -m,) - 100 .
- = (1)

X

w ktoéryms
m - masa tygla wraz z pozostaloscia, g,
m, - masa pustego tygla, g,
m - masa badanej probki, g.

5a2+5, Oznaczanie zawartosSci chlorkéw

542451, Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebra cz.d.a., roztwér O,1n.

b) Ewas azotowy cz.d.a. (1,15).

c) Roztwdér wzorcowy zawierajgcy jony Cl- przy-
gotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony wodg de=-
stylowang w stosunku do 1:99. 1 ml rozcienczonego
wzorcowego roztworu zawiera 0,01 mg Cl™,

5.2.5,2, Wykonanie oznaczania, 2 ml badanej pi-
rydyny rozpuscié w 25 ml wody. Doda¢ 2 ml kwasu
azotowego i 1 ml roztworu azotanu srebra i doktad-
nie wymieszaé¢. Badana pirydyna odpowiada wymaga=—
niom normy, Jjezeli zmetnienie powstate w badanym
roztworze po 30 sek nie bedzie intensywniejsze niz
zmg¢tnienie roztworu pordéwnawczego przygotowanego
réwnoczeénie a zawierajgcego w tej same]j objetos-
ci:

dla pirydyny cze.

- 2 ml kwasu azotowego

- 1 ml roztworu azotanu srebra

-~ 4 ml roztworu wzorcowego (0,04 mg C1™)
dla pirydyny cz.d.ae.

- 2 ml kwasu azotowego

- 2 ml roztworu azotanu srebra

- 2 ml wzorcowego roztworu (0,02 mg C17).

2:2:6, Oznaczanie zawartosci amoniaku

5:2:601. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwdér 0,02n,

b) Woda destylowana nie zawiérajaca dwutlenku
wegla, przygotowana wg PN=68/C=06500 p. 2.2.37.

¢) Fenoloftaleina, “1-procentowy roztwédr alko=-
holowy.

5.2.6.2. Wykonanie oznaczania, 3 ml badanej pi-
rydyny odwazonej z dokladnoscig do 0,02 g rozpus-
cié¢ w 10 ml wody i dodaé 2 krople roztworu feno-
loftaleiny.

Badana pirydyha odpowiada wymagasniom normy,
jezeli rézowe zabarwienie roztworu nie zniknie po
dodanius ’ ‘

dla pirydyny cz.
kwasu solnego,

dla pirydyny cz.d.a.~ 0,1 ml 0,02n roztworu kwa-
su solnego.

Jezeli zachodzi potrzeba sScisiego okreslenia
zawartosci amonigku w pirydynie, nalezy zawartosdé
(X) obliczyé w procentach wg wzoru

- 0,02 ml 0,02n roztworu

= V2 0,000%6 - 100
B m (2)

w ktérym:
V - objetosé 0,02n roztworu kwasu solne-
go zuzytego do odbarwienia, ml,
m - odwazka badanej pirydyny, g,
0,00036 = rdéwnowaznik amoniaku odpowiadajacy
1 ml 0,02n roztworu kwasu solnego, g

SataZs Proba na zawartosé miedzi
202¢71s Odczynniki i roztwory

a) Kwas octowy lodowaty cz.deae.

b) Rodanek amonowy cze.d.ae, roztwér 0,1n,

c) Woda pozbawiona dwutlenku wegla przygotowana
Wg PN=68/C-06500 Dpe 242437, '

d) Chloroform.

2:2¢702s Wykonanie oznaczania, 5 ml badanej pi-

rydyny rozpuscié¢ w 15 ml wody, dodaé 2 ml kwasu
octowego lodowatego, 5 ml roztworu rodanku amono-
wego 1 5 ml chloroformu. Wytrzgsaé energicznie i
pozostawi¢ do chwili rozdzielenia sie warstw. War-
stwa chloroformowa nie powinna mieé zabarwienia
zielonego, dopuszczalne Jest zabarwienie lekko
Zé1te,

02248, Oznaczanie zawartosci substancji reduku-—
dacych nadmangenian potasowy, Do 4 ml badanej pi-

rydyny odwazonej z dokladnoécig do 0,02 g dodaéd:
-~ dla pirydyny cz. 0,5 ml 0,01n roztworu nad-
manganianu potasowego,
=~ dla pirydyny cz.d.a. — 0,25 ml 0,01n roztworu
nadmanganiamu potasowego,
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Pirydyna odpowiada wymaganiom normy, jezeli po=-
wstale rézowe zabarwienie nie 2zniknie w ciagu
30 min,

Jezeli zachodzi potrzeba Scisiego okreslenia
zawartosci substancji redukujgcych nadmanganian
potasowy w pirydynie, nalezy zawartoéé (X) wprze-
liczeniu na tlen) obliczyé w procentach wg wzoru

_ V+0,00016 * 100 (3)
m

w ktéryms
V - objetosé 0,01n roztworu nadmanganianu
potasowego zuzytego do badania, ml,

m - odwazka ‘badanej pirydyny, 8,

0400016 = réwnowaznik substancji redukujgcych
nadmanganian potasowy (jako tlen) od-
powiadajgcy 1 ml 0,01n roztworu nad-
manganianu potasowego.

5,2.9% Rozpuszczalno$é w wodzie, Do 1 ml badanej
pirydyny dodaé 40 ml wody. Po wymieszaniu badany
roztwér powinien byé klarowny, bezbarwny i  bez
opalescencji.

50210, Oznaczanie wspdéiczynnika zatamania Swist-
Xa nalezy przeprowadzié refraktometrem zgodnie 2z
PN=-68/C=-04952,

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN=-69/6193=18

Symbol wg SWW: 1331-11




