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1. WSTEP

1e1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy Jest kwas
nitrylotréjoctowy stosowany jako odezyunik chemicz-
ny.

Ewas nitrylotréjoctowy ma:

a) wzér sumaryczny CgHgOgN

CH2000H
b) wzér strukturalny N—CH,COOH
CHZCOOH

c) mase czasteczkowa - 191,14 (1961 r.),
d) inne nazwy: Chelaton 1, Komplekson I, Trilom A,

1.2, Normy zwigzane
PN/C=04513 Oznaczanie granic temperatury <topnie-

nia lud temperatury rozkiadu substancji 0T 8
nieznych

PN-68/C-04521 Analiza chemiczna, Oznaczanie maXych
zawartodci zelaza

PN-68/C=04538 Analiza chemiczna, Oznaczanie mazych
zawartodci miedzi

PN-68/C~06500 Analiza chemiczna, Przygotowanie od-

czynnikdéw, roztwordéw pomocniczych oraz roztwo-
réw do kolorymetril i nefelometrii
PN-70/C~80001 Odczynniki, Pakowanie, przechowywa-
nie i transport
PN/C-~-80047 Odczynniki. Pobieranie prébek i przy-
gotowanie dredniej prdébki laboratoryjne]

2, PODZIA® I OZNACZENIE

2,1, Gatunki, W zaleznoédci od zawartodci zanie-
czyszczerl i podstawowego skiadnika rozréinia  eig

dwa gatunki kwasu nitrylotrdéjoctowego oznaczone:

cz,d.a, ~ czysty do analizy,
cz, - czysaty.

D e L P

!) Symbol wg SWW dla odczynnika:
cz,d,a. 1331112,
cz, 1334-429.

2.2, Przyktad oznaczenia kwasu
wego czystego do analizy:

nitrylotrdéjocto=

EWAS NITRYLOTROJOCTOWY cz7.d,8. BN-T70/64193-24
%, WYMAGANIA

3.1, Wymagania ogdlne, Kwas nltrylotréjoctowy po-
winien mieé postaé biazego, krystalicznego proszku,
trudno rozpuszczalnegoe w chiodne] wodzie, lepiej w
gorgcej, rozpuszczalnego w amoniaku 1 roztworach
alkalidéw,

5.2, Wymagania fizykochemiczne

Wymegania Gatunki
cZ.daae CZ,
a) Kwasu nitrylotréjoctowago 99,2 98,0
(csagoén). %, nie mniej niz
b) Substancji nierozpuszczal- 0,02 0,04
nych w S5-precentowym roze
tworze weglanu sodowego, %,
nie wigcej niz
¢) Pozostslofci po prazeniu 0,3 0,5
(v postaci siarczanéw),
%, nis wiecej niz
d) Zelaza (FeE*), %, nie 0,003 nie normali-
wiecej mniz zuje sie
e) Miedzi (Cu®'), %, nie 0,001 nie normali-
wigcej niz i zuje sle
f) Temperatura topnienia, {231 nie normali-
C, nie mniej niz zuie sig

4, PAKOWANIE I PRZECHOWYWANIE

Ewas nitrylotrdjoctowy naleiy pakowaé, znakowad i

przechowywaé zgodnie 2 PN~70/C-80001, Rodzaj opa-
kowania: szoiki szklane z doszlifowanym  korkiem,
stoikl z nakretka z tworzywa sztucznego i 3z pode-

k¥adkg polietylenowg lub tekturowsa i pergaminowsg.

Masa opakowania netto: 25, 50, 75, 100, 150, 250,
500 1 1000 g.

Wa Zyczenie odbicrcéw dopuszeza sie inny rodzaj i
wielkos8é opakowanla, jezeli przeprowadzone préty wy-
kaza, Ze zabezplecza ono produkt w spogdb nie gor-
szy niz ww, opakowania i ma wymiary zgodne z zasa=-
dami systemu wymiarowego opakowar,
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5. BADANIA

5.1, Pobieranie prébek, Prébki nalesy pobieraé

zgodnie z PN/C-80047, Masa éredniej prébki labora-
toryjnej powinna wynosié 25 g.

5.2, Rodzaje i opis badan

5s2+1, Oznaczanie zawartosci kwasu nitrylotréj-

octowego (CeHQOLN)

5¢2e1ele Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy, cz.d.a., roztwdér 0,1in.

b) Czerwieh metylowa, 0O,2-procentowy roztwér al-
koholowy.

5.2.1.,2, Wykonanie oznaczania. OkoZo 0,2000 g va~
danego kwasu nitrylotréjoctowego umiescié w kolbie
stozkowe] pojemnosgci 250 cm3 i rozpuédcié, ogrzewa~
Jac do wrzenia, w 75 cm3 wody. Do gorgcegd roziwo-
ru dodaé trzy krople roztworu czerwieni metylowe]
i miareczkowaé roztworem wodorotlenku sodowego do
catkowitego przejdcia
zéxte.

Zawarto§é kwasu nitrylotrdjoctowego (X,) obliczyé
w procentach wg wzoru

czerwonege zabarwienia w

0,009557 + 100 - Y  0,9587 - V,

: (e 1 m

w ktérym:

, = objetoddé écidle O,1n roztworu wodoro-
tlenku sodowego zuzytego do zmiarecz-
kowania, cmj,

m = odwazka hadanego preparatu, g,
0,009557 = ilod¢ kwasu nitrylotrdéjoctowego odpo-
wiadajgea 1 cm3 écidle O,1n roztworu

wodorotlenku sodowego, g£.

2¢2+2, Oznaczanie zawartodci substancji nieroz-
puszczalnych w S5-procentowym roztworze weglanu S0«

dowego

592421, Odezynniki i roztwory.
bezwodny cz.d.a., roztwér 5-procentowy, przesaczo=-
ny.

5424242, Wykonanie oznaczania, 10,00 g badanego
kwasu nitrylotréjoctowego umiedcié w zlewce pojem-
nosei 400 cm3, stopniowo dodawaé 200 cm3 roztworu
weglanu sodowego 1 ogrzaé do temperatury 70 < 80?;
nastepnie dodaé 150 cm” wody, wymieszad, przesacuzy’
przez wysuszony do staXe] masy szklany tygiel do
saczenia G4, zwazony z doktadnodcig do 0,0002 g.
Pozostatodé na tyglu przemyé 150 cm3 gorgce] wody,
wysuszyé w temperaturze 105 = 110°C do staie) masy
i zwazyé,

Zawartosé substancji nierczpuszczalnych w S5=-proe
centowym roztworze weglanu sodowego (X,) obliczyé
w procentach wg wzoru

Weglan godowy

a, - 100

XN, =
2 m,

w ktdérym:
a, - masa wysuszonej pozostaktodci, g,
m, = odwazke badanego kwasu nitrylotrijocimwego,g.

5.243, Oznaczanie pozostatodci po prazeniu (Jgko
siarczany). 1,00 g badanego kwasu nitrylotréjocto=-
wego, odwazonego z dok¥adnodcig do 0,0002 g w tyg-
lu porcelanowym, uprzednio wyprazonym do staze] ma-
gy 1 zwazonym, zadaé¢ 0,5 em” kwasu siarkowego cz.d.a.
{1,83). Zawartodé tygla ogrzewaé na *asni piasko-
wej do odpedzenia par kwasu siarkowego, a nastegp-
state]

nie wyprazyé w temperaturze 600 = 700°C do
masy.
Zawartodé pozostatodei po prazeniu (X,) obliczyé

w proecentach wg wzoru

3T m,

w ktérym:

a, - masa wyprazone pozostatosei, g,
- odwazka badanego kwasu nitrylotréjoctowego,

e

x
S5e2.4. Oznaczanie zawartodci zelaza (Fe’*)

oletels Odezynniki i roztwory

\ ¥

a) Amoniak cz.d.a., roztwér (0,96).
b) Kwae solny cz.d.z. (1,18),

c) Xwaes sulfosalicylowy, ez.d.n., roztwér 20-
~-procentowy.

d) Roztwdér wzorcowy zawierajacy jony Fes+, PrEY~—-
gotowany wg PN-68/C-06500 ps 3.2.1.57 1 rozcieli-
czony w stosunku 10:990, 1 ¢m3 rozcieficzonegod roz-
tworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Fe3+.

0,50 g badanego

8t0Z%=

5elebec, Wykonanie oznaczania,
kwasn nitrylotréjoctowego umiedcié w kolbie
kowe) pojemnodei 50 cm3 1 rogzpugcié w mieszaninie
30 em” 4 wody 1 1 cm3 kwasu solnego, ogrzewajgce do

wrzenia,

3 roztworu

3

dodaé 5 em
kwasu sulfosalicylowego, dedaé 5 cm
roztworu amoniaku i powtdérnie wymleszal.

Powstate w ciggu 10 min zabarwienie badanego roz-
tworu nie powinmo byé intensywniejsze niz szsbarwie-
nie roztworu pordéwnawczego przygotowanego - riwno-
czeénie i zawierajgcego w tej same] objetodei dla
preparatu cz.d.a. 0,015 mg Fe3+ orag te same ilod-
ci kwasu solnege, roztworu kwasu sulfosal. "ylowe-
2o 1 amoniskxu, dodanych w tej same] kolejnodci.

Do ochXodzonego roztworu
wynieszad,

De24443, In etody, Dia produktu sksportowane-
go do krajéw R arbitrazows metodg oznaczania za~
wartodcl %elaza jest metoda z zastosowaniem 2,27
-dwupirydylu wg PN-68/C~04521 p. 2.,4. W tym prezypad-
ku nalezy: 0,10 g badanego kwaeu nitrylotréjocto-
wego rozpuscié w 20 cm3 wody, ogrzewajac do wrze
nia, Dale} oznaczanie wykonaé wg PN-68/C-04521
Pe 24,2, Powstale rdzowe zabarwienie badanego roz-
tworu nie powinno byé intensywniejege niz zabarwie-
nia roztworu pordéwnawczego przygotowanego — réwnoe
czednie I zawlerajgcego w te}l samej obietodci dla
odezynnika cz.d.a. 0,003 mg Feot 4 te same ilodei
odozynnikdw,
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5,2,5, Oznaczanie zawartodei miedzi (Cul™)

9220001, Odczynniki i roztwory - FPN-68/C=04538
Po 264e '

522502, Wykonanie ognaczania, 0,50 g badanege

kwasu nitrylotréjoctowego umiedcié w cylindrze po=-
jemnodci 50 em” 2 szlifowanym korkiem, dodaé 10 om’
wody, 5 cm3 roztworu amoniaku i wymieszaé do caX-
kowigego rozpuszczenia odwaski. WNastepnie dodaé
5 em” slkcholu izoamylowego, 1 cm” roztworu dwuety
lodwutiokarbaminianu sodowego, pare razy wytrzas-
ngé, dodaé jeszcze 1 cm> roztworu dwuetylodwutio=-

>

karbaminianu sodowego i1 powtdérnie roztwér wytrzgs-
ngé.,

Badany kwas nitrylotréjoctowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstaXe 26tte zabarwienie wars-
twy alkoholowej badanego roztworu nie bedzie inten-
aywniejeze nig zabarwienie warstwy alkoholowej roz-
tworu pordéwnawczego przygotowanego  rdéwnoczesdnie,
zawierajgcego w tej samej objetosci dla preparatu
cz.d.a, 0,005 mg Cu’t i te same ilodci odczynnikéw,

5¢2¢6, Oznaczanie temperatury topnienia ~ wg
PN/C=-04513,

KORIEC

INFORMACJE DODATEOWE do BR=-70/6193-24

1, Dotychczasowe normy, Ninis jsza norma =zastepuje ZN-62/
MPCh/N-959, w stosunku do ktérej wprowadzomo nastepujsce

zmiany:
a) wprowadzono gatunek,czysty',
b) znormalizowano ilofciowo zawarto$é substancji nie-

rozpuszczalnych w roztworze weglanu sodowego,

¢) dostosowano wymsgania dla gatunku ¢z.d.a. i metody

badaf do Zalecenia Normalizacyjnego PC 1467-68,

2. Zalecenia migdzynarodowe, Norma jest wdrozeniem Za-
lecenia Normallzacyjnego PC 4467-68 dla gatunku cz,d.a.



