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CHEMICZNEGO . Zamiast
Dwumetyloglioksym BN-72/6193-35
Grupa katalogowa 1052

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest dwu-
metyloglioksym stosowany jako odczynnik chemiczny.
Dwumetyloglioksym ma:
a) wzor ogblny CsH;zN,Oo,
CH; — C — C —

b) wzér strukturalny I 0
NOH NOH

¢) masa molowa 116,12 g/mol.

CH3;

1.2. Zakres stosowania normy. Normg¢ nalezy stoso-
wa¢ w zakresie produkcji 1 obrotu.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zanieczyszczen, ustala
si¢ dwa gatunki dwumetyloglioksymu:

cz.d.a. — czysty do analizy,

cz. — czysty.

2.2. Przyktad oznaczenia dwumetyloglioksymu czys-
tego do analizy:

DWUMETYLOGLIOKSYM cz.d.a. BN-83/6193-35

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Dwumetyloglioksym powi-
nien mie¢ posta¢ bialego proszku prawie nierozpusz-
czalnego w zimnej wodzie, stabo rozpuszczalnego w go-
racej wodzie, rozpuszczalnego w alkoholu etylowym lub
metylowym 1 w eterze etylowym. Temperaturza topnie-
nia dwumetyloglioksymu wynosi 237241 °C.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tabl. 1.

cd. tabl. 1
. ki
Wymagania CanmL
cz.d.a. cz.
¢) Rozpuszczalnos¢ w alko- 0,5 g dwu- nie normali-
holu etylowym metaloglio- zuje sig¢
ksymu w
50 ml alko-
holu etylo-
wego
d) Substancje nierozpuszczal-
ne w alkoholu etylowym,
% (m/m), nie wiecej niz 0,02 0,05
e) Czutoéé na jony Ni?" (g/ml) 4-1077 nie normali-
zuje sig¢

Tablica 1
Wymagania Gaunks
cz.d.a. cz.
a) Zawartos¢ dwumetyloglio-
ksymu, %(m/m), nie mniej
niz 99 98
b) Pozostatos¢ po prazeniu
(jako siarczany), % (m/m),
nie wigcej niz 0,05 0,1

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Dwumetyloglioksym nalezy pakowa¢, przechowywac
1 transportowac¢ zgodnie z PN-70/C-80001. Rodzaj opa-
kowania: stoiki szklane z nakr¢tkg z tworzywa sztucz-
nego z polietylenowa lub inng chemiczne odporng
uszczelky.

Masa opakowan netto: 5, 10, 25, 50, 100, 250, 500,
1000 g. Na zyczenie odbiorcy dopuszcza si¢ inny ro-
dzaj i wielko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzone pro-
by wykaza, ze zabezpiecza ono produkt w sposob nie
gorszy od ww. opakowan 1 ma wymiary zgodne z za-
sadami systemu wymiarowego opakowan.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartos$ci dwumetyloglioksymu (3.2a),

b) oznaczanie pozostatosci po prazeniu (jako siarcza-
ny) (3.2b),

c) sprawdzenie rozpuszczalnosci w alkoholu etylo-
wym (3.2c),

d) oznaczanie zawarto$ci substancji nierozpuszczal-
nych w alkoholu etylowym (3.2d),

e) oznaczanie czulosci (3.2e).
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5.2. Pobieranie prébek. Przy pobieraniu prébek nale-
zy stosowa¢ PN-70/C-80047. Przy pobieraniu probek
odczynnika gatunek cz. nalezy stosowac wytyczne wg
PN-67/C-04500, przyjmujac:

a) wielkos¢ partii 20 kg,

b) wielkos¢ probki pierwotnej 100 g,

c) wielkos¢ probki ogdlnej rowng iloczynowi wiel-
kosci probki pierwotnej i liczbie probek jednostkowych,
d) wielkos¢ sredniej probki laboratoryjne; 100 g.
Liczbg probek jednostkowych okreéla si¢ wg tabl. 2.

Tablica 2

Liczba opakowan jednostkowych

partii Liczba probek jednostkowych

do 15

16 == 25
26 + 63
64 =+ 160
powyzej 160 1

S O 00 J W

5.3. Opis badan
5.3.1. Oznaczanie zawartosci dwumetyloglioksymu

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy rektyfikowany lub metylowy
cz.d.a. ‘

b) Amoniak cz.d.a., roztwér 10 % (m/m).

c) Kwas octowy lodowaty cz.d.a.

d) Siarczan niklawy, roztwér A przygotowany w na-
stgpujacy sposob: 28,52 g siarczanu niklawego (NiSOy-
*TH20) rozpusci¢ w 1000 ml wody. 25 ml otrzymanego
roztworu przenie$¢ do kolby stozkowej lub zlewki po-
jemnosci 500 ml, doda¢ 200 ml wody, 5 ml roztworu
amoniaku i1 2 ml kwasu octowego. Jezeli roztwér jest
me¢tny, nalezy go przesgczyc.

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. 0,19 =+ 0,21 g bada-
nego dwumetyloglioksymu odwazonego z doktadnoscia
do 0,0001 g rozpusci¢ w 20 ml goragcego alkoholu ety-
lowego lub metylowego. Do roztworu dodaé, ciagle
mieszajac, roztwor A siarczanu niklawego 1 pozostawié
w spokoju na 2 h. Po odstaniu wytrgconégo osadu,
roztwor przesgczy¢ przez uprzednio wysuszony do sta-
tej masy i1 zwazony z doktadnosciag do 0,0002 g szklany
tygiel do saczenia G4. Osad na tyglu przemy¢ 30 <40 ml
wody zawierajgcej 2 krople roztworu amoniaku 1 wysu-
szy¢ w 120 °C do statej masy.

Zawartos¢ dwumetyloglioksymu (X) obliczy¢ w pro-
centach wg wzoru

m, - 0,80384 - 100 80,384 - m,
X = = (1)
m m
w ktérym:

mi; — masa wysuszonego dwumetyloglioksy-

mianu niklawego, g,
m — odwazka badanego dwumetyloglioksy-

mu, g,

0,80384 — mnoznik przeliczeniowy masy dwumety-

loglioksymianu niklawego na mas¢ dwu-
metyloglioksymu, g.

5.3.2. Oznaczanie pozostatosci po prazeniu (jako siar-
czany)

5.3.2.1. Odczynniki. Kwas siarkowy (1,84).

5.3.2.2. Wykonanie oznaczania. 2,0000 g badanego
dwumetyloglioksymu zwazonego z dokladnosciag do
0,0002 g umiesci¢ w uprzednio wyprazonym do stalej
masy 1 wazonym z doktadnoscia do 0,0002 g tyglu por-
celanowym, doda¢ 1 ml kwasu siarkowego cz.d.a. (1,84)
i ogrzewa¢ poczatkowo malym plomieniem palnika
(o temperaturze okoto 300 °C), a pod koniec wyprazyc
do statej masy w temperaturze 800 °C.

Pozostatos¢ po prazeniu (X,) obliczy¢ w procentach
wg wzoru

ms - 100

X1 = > (2)

w ktoérym:

m; — masa wyprazonej pozostatosci, g,

2 — odwazka badanego dwumetyloglioksymu, g.

5.3.3. Sprawdzanie rozpuszczalnosci w alkoholu etylo-
wym. 0,5000 g badanego dwumetyloglioksymu odwazo-
nego z dokladnoscia do 0,0002 g przenies¢ iloSciowo
alkoholem etylowym rektyfikowanym do kolby pomia-
rowej pojemnosci 50 ml 1 lekko ogrza¢, dodajac porcja-
mi alkohol az do rozpuszczenia probki, catos¢ ochlo-
dzié¢, dopetni¢ do kreski 1 wymieszaé¢. Badany dwume-
tyloglioksym odpowiada wymaganiom normy dla od-
czynnika cz.d.a., jezeli otrzymany roztwor bedzie kla-
rowny i nie bgdzie zawieral nie rozpuszczonej pozosta-
tosci.

Roztwér pozostawi¢ do sprawdzenia czutosci odczyn-
nika (roztwor A).

5.3.4. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w al-
koholu etylowym. 5,00 g badanego dwumetyloglioksymu
odwazonego z doktadnoscia do 0,0002 g umiesci¢
w zlewce pojemnosci 400 +— 500 ml, doda¢ 250 ml
alkoholu etylowego 96 % (m/m) i ogrzewac lekko do
rozpuszczenia. Zawarto$¢ zlewki przefiltrowaé przez
uprzednio przemyty 50 ml alkoholu, wysuszony do sta-
lej masy 1 zwazony z doktadnoscig do 0,0002 g szklany
tygiel do saczenia G4. Pozostatos¢ w tyglu przemyé
50 ml alkoholu i wysuszy¢ do stalej masy w tempera-
turze 100 °C w suszarce.

Zawarto$¢ (X;) w procentach substancji nierozpusz-
czalnych obliczy¢ wg wzoru

ms - 100
X, = (3)
my
w ktoérym:
m3; — masa substancji nierozpuszczalnych po wysu-
szeniu,
m4 — masa odwazki badanego dwumetyloglioksy-
mu.

5.3.5. Oznaczanie czuloéci na jony Ni*’

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy 96 % (m/m).

b) Amoniak cz.d.a., roztwér 10 % (m/m).

c) Jod 1 % (m/m), roztwér w alkoholu etylowym.

d) Roztwoér wzorcowy zawierajacy jony Ni?* przygo-
towany wg PN-81/C-06503 i rozciennczony w stosunku
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10+ 990. 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego B
zawiera 0,01 mg Ni?",

Roztwdr rozcieniczony powinien by¢ §wiezo przygoto-
wany przed uzyciem.

5.3.5.2. Aparatura i materialy pomocnicze

a) Spektrofotometr o widzialnym zakresie promie-
niowania.

b) Kuwety szklane o grubosci warstwy mierzonej
rownej 1 cm — 2 sztuki.

5.3.5.3. Wykonanie oznaczania. Roztwor wzorcowy B
wg 5.3.5.1d) wprowadzi¢ kolejno do czterech kolb po-
miarowych pojemnosci 25 ml w ilosciach 0,1, 0,2, 0,4
1 0,6 ml, co odpowiada zawartosci 0,001, 0,002, 0,004
i 0,006 mg Ni?",

Objetos¢ wszystkich czterech kolb dopetni¢ woda do
10 ml, wymieszaé, doda¢ kroplami roztworu jodu do
trwatego z6itego zabarwienia (okoto 0,5 ml), nastgpnie

przy ciagglym mieszaniu doda¢ roztworu amoniaku do
zaniku 26ltego zabarwienia roztworu i jeszcze 1,25 ml
nadmiaru roztworu amoniaku, po czym dodaé¢ po
1,25 ml 1 % (m/m) roztworu A badanego odczynnika
otrzymanego z oznaczania wg 6.5.3.3, catos¢ dopetnié
do kreski woda, wymieszac.

Po 15 min zmierzy¢ absorbancj¢ przy dlugosci Swiatla
470 nm, stosujac wod¢ jako odno$nik.

Dla uzyskanych absorbancji narysowa¢ na papierze
milimetrowym wykres zaleznosci absorbancji od stgze-
nia Ni2* w badanym roztworze A (mg Ni?").

Badany dwumetyloglioksym odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli absorbancja roztworu badanego za-
wierajacego 0,01 mg Ni*?" w 25 ml nie bedzie mniejsza
niz 0,08, co odpowiada (Ni?") = 4 1077 g/ml, a wykres
bgdzie prostoliniowy.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Przedsigbiorstwo Przemysto-
wo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-72/6193-35

a) wprowadzono oznaczanie substancji nierozpuszczalnych
w alkoholu etylowym,

b) wprowadzono oznaczanie czulosci odczynnika zamiast spraw-
dzenia przydatnosci odczynnika do kolorymetrii.

3. Normy zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygo-

towywania probek
PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw do

kolorymetrii i nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie i transport
PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek i przygoto-
wania §redniej probki laboratoryjnej

4. Zalecenia miedzynarodowe
RWPG PC CT 1752-79 PeaktuBbl. JAMMETHIT/IHOKCHM

5. Symbol wg SWW

cz.d.a. — 1331-11,

cz. —1331-42.

6. Autor projektu normy — mgr Zofia Pacuta i inz. Bozena Dudzik
— Przedsigbiorstwo Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki
Chemiczne, Gliwice.



