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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest octan etylu stosowany jako
odczynnik chemiczny. Jest substancjg tatwopalng.
Octan etylu ma:

a) wzor sumaryczny — C4H3Os,
A0
b) wzor strukturalny — CHj - C\
‘ O-C,Hs
¢) mas¢ molowg — 88.11 g/mol,

d) nazwg systematyczng — ester etylowy kwasu octo-
wego.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci gtownego
sktadnika 1 zanieczyszczen, ustala si¢ w normie dwa
gatunki octanu etylu oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

CZ. — Cczysty.

2.2. Przyktad ozmaczenia octanu etylu czystego do
anahizy: '

OCTAN ETYLU cz.d.a. BN-87/6193-48

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Octan etylu powinien by¢
cieczg bezbarwng, przezroczysty, o charakterystycznym
zapachu, palna.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tablicy .

Wymagania Gkt
cz.d.a. cZ.

a) Octan ewlv. %(m/m).

nie mniej niz 99.0 988"
b) Gestosé (d 2), g/ml,

w granicach 0,899 <+ 0,901 ] 0,899 =+ 0,901
¢) Substancji nielotnych,

%(m/m), nie wigcej niz 0,0025 0,0050
d) Wolnych kwasow (w prze-

liczeniu na CH:;COOH),

%(m/m), nie wigcej niz 0,005 0,010
¢) Substancji  organicznych

obcych wg 5.3.5 wg 5.3.5
f) Wody, %(m/m), nie wigcej

niz 0,05 0,15
" Dla potrzeb eksportu zaw. octanu ctylu nie mniej niz 99%.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogélne. Octan etylu nalezy pakowac,
przechowywaé¢ 1 transportowa¢ zgodnie z PN-70/
C-80001.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowanie jednostkowe. Octan etylu nalezy
pakowaé¢ w butelki ze szkta brunatnego wg BN-79/
6831-13 z nakr¢tka z tworzywa sztucznego i podkiadka
polietylenows.
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Wielkos¢ opakowania: 0,5, 1, 2,5 L

Balony szklane — wg PN-83/0-79710, zamknigte
korkiem 1 obwigzane folig, umieszczone w koszach
metalowych wylozonych watg szklang.

Wielkos$¢ opakowania: 40 1.

Na zyczenie odbiorcy dopuszcza si¢ inny rodzaj
1 wielko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzone proby
wykazg, ze zabezpieczy ono produkt w sposdb nie
gorszy, niz wyzej wymienione opakowania 1 ma wy-
miary zgodne z zasadami systemu wymiarowego opa-
kowan wg PN-78/0-79021. -

4.2.2. Opakowania transportowe stanowia:

a) skrzynki z tarcicy dla odczynnikéw wg BN-63/
7161-06, odporne na narazenia mechaniczne, sprawdzo-
ne wg PN-86/0-79100 odpowiednio dla grupy 2 klasy
2 1 odmiany 1,

b) dla balonébw — kosze metalowe.

Na zyczenie odbiorcy i1 przewoznika dopuszcza si¢
mny rodzaj 1 wielkos¢ opakowania, jezeli przeprowa-
dzone proby wykazg, ze zabezpiecza ono produkt
w sposOb nie gorszy niz wyze] wymienione opakowania
1 ma wymiary zgodne z zasadami systemu wymiaro-
wego opakowan wg PN-79/0-79021. '

4.2.3. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-70/C-80001, umieszczajac znak
niebezpieczenstwa dla materiatow ciektych zapalnych
oraz wg przepisow RID/ADR — nalepka nr 3 ,Ma-
teriaty ciekle zapalne®.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-70/C-80001 p. 4.3, umieszcza-
jac dodatkowo zgodnie z PN-85/0-79252:

a) znak niebezpieczenstwa dla substancji tatwopal-
nych zgodnie z przepisami transportowymi o przewo-
zie materialbw niebezpiecznych ,Materiaty ciekle za-
palne® nr 3 wg RID/ADR,

b) znaki manipulacyjne wg PN-8540-79252 p. 2.4.1
1 p. 2.4.3.

4.3. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, jednostki tadunkowe nalezy
formowac¢ na paletach o wymiarach 800 X 1200 mm
wg PN-81/M-78216.

Fadunek na palecie nalezy zabezpieczy¢ przed prze-
suwaniem si¢ 1 deformacja tak, aby tworzyl wraz z pa-
leta zwartg, stabilng jednostke¢ tadunkows.

4.4. Przechowywanie. Octan etylu nalezy przechowy-
wa¢ w opakowaniach wg 4.2, w krytych, suchych 1 dob-
rze wentylowanych magazynach dostosowanych do
przechowywania substancjitatwopalnych. Liczba warstw
sktadowania: dla skrzynek drewnianych — 3 warstwy,
dla balonbw w koszach metalowych — 1 warstwa.

Okres gwarancji: 2 lata.

4.5. Transport. Octan etylu material niebezpieczny
klasy 3 p. 3b) wg RID/ADR opakowany i oznako-
wany wg 4.2 nalezy przewozi¢ zgodnie z przepisami
transportowymi obowigzujacymi dla materiatow tej kla-
sy!’. Liczba warstw tadowania: dla skrzynek drewnia-
nych — 4 warstwy, dla balonéw w koszach metalo-
wych — 1 warstwa.

' Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wymagan ogdlnych (3.1),

b) oznaczanie zawarto$ci octanu etylu (3.2a),

c) oznaczanie ggstosci (3.2b),

d) oznaczanie zawarto$ci substancji nielotnych (3.2¢c),

e) oznaczanie zawarto$ci wolnych kwasow (3.2d),

f) srawdzenie nieobecnosci obcych substancji orga-
nicznych (3.2e),

g) oznaczanie zawartosci wody (3.2f),

5.2. Pobieranie prébek i przygotowanie Sredniej probki
laboratoryjnej. Probki nalezy pobiera¢ zgodnie z PN-70/
C-80047. Masa $redniej probki laboratoryjnej powinna
wynosi¢ co najmniej 1000 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Sprawdzenie wygladu. Do cylindra z bezbarw-
nego szkla o $rednicy wewngtrznej 20 mm wlaé tyle
octanu etylu, aby wysokos$¢ stupa cieczy wynosita 100
mm. Probke ogladaé w $wietle dziennym nie uzbro-
jonym okiem wzdluz osi cylindra na bialym tle.

5.3.2. Oznaczanie zawartoSci octanu etylu metoda
chromatografii gazowej

5.3.2.1. Zasada metody. Zasada metody polega na
chromatograficznym rozdziale octanu etylu od zanie-
czyszczen 1 dodanego wzorca wewne¢trznego oraz ilos-
ciowym oznaczaniu zawartosci glownego sktadnika.

5.3.2.2. Aparatura i przyrzady

a) Chromatograf gazowy wyposazony w detektor
ptomieniowo-jonizacyjny,

b) Kolumna chromatograficzna dlugosci 4 m, Sredni-
cy wewngtrznej 4 mm, wypelniona chromosorbem
WAW o uziarnieniu 0,25 =+ 0,10 (60/80 mesh) pokry-
tym dwuglicerolem w ilo$ci 15% masy chromosorbu.

Kolumn¢ nowo napelniong nalezy wygrzewa¢ w tem-
peraturze 120°C w ciaggu 24 h przy przeptywie azotu
w ilosciach 40 -+ 60 ml/min.

Graniczna temperatura stosowania: 150°C.

c) Mikrostrzykawka pojemnosci 1 pul.

d) Strzykawka pojemnosci 2 ml.

e) Planimetr biegunowy, integrator lub lupka.

5.3.2.3. Odczynniki

a) Azot spr¢zony techniczny gat. I wg PN-71/
C-84912.

b) Powietrze spre¢zone wg PN-74/C-84913.

¢) Propanol-1 czystosci powyzej 99,5% (m/m).

d) Propanol-2 czysto$ci powyzej 99,.5% (m/m).

e) Wodor techniczny gat. I wg PN-61/C-84908.

5.3.2.4. Wykonanie c¢znaczania

Uregulowac:

a) przeptyw azotu 30 ml/min,

b) przeptyw wodoru w granicach 30 ml/min lub wg
instrukcji aparatu,

c) przeptyw powietrza 10-krotnie wyzszy od prze-
ptywu wodoru,

d) temperatur¢ kolumny — 60°C,

e) temperaturg detektora — 125°C,

f) temperaturg wlotu — 80°C.
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Poczeka¢ na ustabilizowanie linii zerowej rejestrato-

ra. Mikrostrzykawka wprowadzi¢ do kolumny chroma-

tograficznej 1 ul badanego octanu etylu i zarejestro-
wac¢ chromatogram I, dobierajagc czuto$¢ tak, by piki
wszystkich zanieczyszczen byly zapisane przy maksy-
malnej czutoSci, przy ktdérej mieszczg si¢ na skali pa-
pieru rejestracyjnego, a pik octanu etylu przy tak
zmniejszonej czutosci, by réwniez miescit sie na skali
papieru rejestracyjnego.

Na chromatogramie nie powinien wystgpowac pik
wzorca wewngtrznego, tj. pik o czasie retencji 3,85
liczony wzgledem octanu etylu. W przypadku obecnosci
piku o tym czasie retencji nalezy zastosowac jako wzo-
rzec wewngtrzny propanol-1 (wzgledny czas retencji 7,8)
W miejsce propanolu — 2.

Nast¢pnie odwazy¢ z doktadnoscig do 0,00002 g
w dowolnym, szczelnie zamknigtym naczyniu pojem-
nosci 25 ml okoto 20 g badanego octanu etylu, strzy-

kawka pojemnosci 2 ml doda¢ okoto 0,0500 g wzorca®

wewngtrznego propanolu-2 1 ponownie zwazyc.

0,5 ul otrzymanej mieszanki wprowadzi¢ do kolumny
chromatograficzne) 1 zarejestrowa¢ chromatogram II
przy maksymalnej czulosci, by piki wszystkich zanie-
czyszczen miescily si¢ na skali papieru rejestracyjnego.

Zmierzy¢ za pomoca planimetru biegunowego lub
Integratora powierzchnie pol pikéw poszczegdlnych za-
nieczyszczen oraz powierzchni¢ piku propanolu-2 na
chromatogramie II.

5.3.2.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢
octanu etylu X, obliczy¢ w procentach wg wzoru

¥ = 1000 2 . 2
L (—Gp A,

) - X3 (1)
W Ktorym:
mp masa propanolu-2 wprowadzona do badane;j
' probki, g,

X3 — zawarto$¢ wody oznaczona wg 5.3.7.

G, — masa badanego octanu etylu, g,

A; — suma powierzchni pikOw zanieczyszczen,

A. — powierzchnia piku wzorca wewnetrznego pro-
panolu-2.

§.3.2.6. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ §rednig aryt-
metyczng wynikéw co najmniej dwoch réwnolegtych
oznaczan rozniacych si¢ mig¢dzy sobg nie wigcej niz
0,25%.

5.3.3. Oznaczanie gestosci d%° — wg PN-85/C-04004
p. 2.3 wykona¢ piknometrem.

5.3.4. Oznaczanie zawartoSci substancji nielotnych.
200,0 g badanego octanu etylu zwazonego z doktad-
noscig do 0,01 g wprowadzi¢ porcjami do parownicy
kwarcowe) lub platynowej pojemnosci 50 <+ 70 ml,
wysuszone] uprzednio w suszarce elektrycznej w tem-
peraturze 105°C do state; masy 1 odwazonej z doktad-
noScig do 0,0002 g.

Zawarto$¢ substancji nielotnych X, obliczyé w pro-
centach wg wzoru

(2)

»

w ktoérym:
a — masa wysuszone] pozostatoSci po odparowa-
niu, g, g
m, — masa badanego octanu etylu, g.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci wolnych kwasow (w prze-
liczeniu na CH;COOH)

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy rektyfikowany, zoboj¢tniony wo-
bec fenoloftaleiny. |

b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwOor mianowa-
ny o ¢(NaOH) = 0,01 mol/l.

c) Fenoloftaleina, roztwdr alkoholowy 0,1%, przy-
gotowany wg PN-81/G-06501 p. 2.2.17.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. Do 25,0 ml alkoholu
etylowego doda¢ 27,5 ml badanego octanu etylowego
(25 g odczynnika odwazonego z doktadnosciag do 0,01
g) -oraz 2 krople roztworu fenoloftaleiny 1 miareczko-
waé roztworem wodorotlenku sodowego do stabo roé-
zowego zabarwienia roztworu trwatego w ciggu 30 s.

Zawarto$¢ wolnych kwaséw w przeliczeniu na
CH;COOH X; obliczy¢ w procentach wg wzoru

Vi - 0,0006 - 100
&3 = (3)
mo
w Ktorym:
Vy — objetos¢  wodorotlenku  sodowego o

c(NaOH) = 0,01 mol/l zuzyta do iiia-
reczkowania, ml,
ilos¢ kwasu octowego odpowiadajgca | ml
roztworu  wodorotlenku
c¢(NaOH) = 0,01 mol/I, g,
m> — masa badanego octanu etylu, g.

5.3.6. Sprawdzenie nieobecnosci obcych substancji or-

ganicznych

0,0006 —

sodowego o©

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory.

a) Nadmanganian potasowy cz.d.a., roztwor o

1
c( 5 KMnOg4) = 0,0033 ml/1, $§wiezo przygotowany.

b) Jod cz.d.a., roztwor alkoholowy o c¢('/2 Jy) =
= 0,0005 mol/I.
c) Kwas siarkowy cz.d.a., o p (H2SO4) = 1,83 g/ml

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 2 ml badanego octa-
nu etylu umiesci¢ w probdéwce pojemnosci 20 lub 25 ml
w zimnej tazni wodnej. Do probdéwki dodawac porcja-
mi 2 ml kwasu siarkowego, uwazajac, aby tempera-
tura roztworu podwyzszyta si¢ najwyzej do 40°C 1 na-
tychmiast sprawdzi¢ zabarwienie.

Badany octan etylu odpowiada wymaganiom normy,
jezeli dla odczynnika cz.d.a. i cz. zabarwienie nie b¢dzie
intensywniejsze od zabarwienia roztworu wzorcowego,
zawierajacego 4 ml roztworu jodu 1 0,1 ml roztworu
nadmanganianu potasowego.

5.3.7. Oznaczanie zawartosci wody nalezy wykonac
wg PN-81/C-04959 p. 2.6.2 w temperaturze 20 32°C,
pobierajac do oznaczania pipetg 50 ml badanego octa-
nu etylu.
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Zawartos¢ wody X4 obliczy¢ w procentach wg wzoru

X,_V4‘T'100 4
T A (4)

w ktorym:
Vi — objetos¢ roztworu odczynnika Fischera zuzyta

do miareczkowania badanego octanu etylu,
ml,

T — miano odczynnika Fischera, oznaczone wg
PN-81/C-04959 p. 2.5.9,

Vs — objeto$§¢ pobranej prébki octanu etylu, ml,

d? — gesto$¢ wzgledna badanego octanu etylu oz-
naczona wg 5.3.3, g/ml.

KONIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Przedsigbiorstwo Przemy-
stowo-Handlowe ,Polskie Odczynniki Chemiczne® — Gliwice.
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-75/6193-48
a) zmieniono metod¢ oznaczania zawarto$ci octanu etylu —
wprowadzono metod¢ chromatograficzng,
b) zrezygnowano z oznaczania temperatury destylacji,
¢) wykreslono gatunek ch.cz.
3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-85/C-04004 Ropa naftowa i przetwory naftowe. Oznaczanie gg-
stosci
PN-81/C-04959 Oznaczanie zawarto$ci wody metoda Karola Fischera
w produktach organicznych i nieorganicznych

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

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek i przygo-
towania Sredniej probki laboratoryjnej

PN-£1/C-84908 Woddr techniczny spr¢zony

PN-71/C-84912 Azot spr¢zony techniczny

PN-74/C-84913 Powietrze sprezone

PN-81/M-78216 Palety tadunkowe ptaskie jednoply:owe czterowej-
sciowe bez skrzydel drewniane 800 X 1200-EUR

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. Odpornos¢ na narazenia
mechaniczne. Wymagania i badania

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawartoscig. Znaki
1 znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-83/0-79710 Balony szklane

BN-79/6831-13 Opakowanie jednostkowe
POCh do odczynnikdw chemicznych

BN-62/7161-06 Skrzynk: i komplety skrzynkowe z tarcicy do od-
czynnikOw chemicznych

szklane. Butelki

typu

Specjalne warunki przewozu towaroéw niebezpiecznych w migdzy-
narodowej komunikacji kolejowej. Zatacznik nr 4 do Umowy
o miedzynarodowej kolejowej komunikacji towarowej (SMGS)
(Dz.TiZK nr 7, poz. 35 z 1966 r.) wraz z poZniejszymi zmianami

Rozporzadzenie Ministro w Komunikacji i Spraw Wewnetrznych z dnia
2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkéw i kontroli przewozu dro-
gowego materiatow niebezpiecznych (Dz.U. nr 67, poz. 301
z 1983 r.) wraz z pOZniejszymi zmianami

Regulamin dla Migdzynarodowego przewozu kolejami towardw nie-
bezpiecznych (RID). Zatgcznik B do konwencji o migdzynarodo-
wym przewozie kolejami (COTIF) (Dz.TiZK nr 7, poz. 44
z 1985 r.) wraz z pdZniejszymi zmianami

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo Przewozowe (Dz. U. nr 53,
poz. 272 z 1984 r.)

Regulamin Przedsi¢biorstwa PKP o tadowaniu i zabezpieczaniu prze-
sylek towarowych (Dz.TiZK nr 9, poz. 68 z 1985 r.).

Zarzadzenie Ministra Komunikacji-z dnia 7 marca 1963 r. w spra-
wie tadowania samochodow ci¢zarowych i przyczep (Mon. Pol.
nr 24, poz. 123 z 1963 r. i nr 35, poz. 250 z 1968 r.)

Przepisy o tadowaniu wagonow towarowych. Zatgcznik I1 do Umowy
0 wzajemnym uzytkowaniu wagonéw towarowych w komunikacji
mi¢dzynarodowej (R1V) (Dz. TiZK nr 15, poz. 119 z 1981%r,
wraz z pOZniejszymi zmianami ‘%

4. Symbole wg SWW
dla gatunku cz.d.a. — 1331-11,

dla gatunku cz. — 1331-42.
5. Autor projektu mormy — mgr inz. E. Kotowicz — Przedsig-
biorstwo Przemystowo-Handlowe ,Polskie Odczynniki Chemiczne®

— Gliwice.



