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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest aceton stosowany jako od-
czynnik chemiczny.

Aceton ma:

a) wzor sumaryczny CsHeO,

b) wzor strukturalny CH3-ﬁ—CH3,

O
c) mase molowa: 58,08 g/mol,
d) nazwe¢ systematyczng propanon.
Aceton jest cieczg o charakterystycznym zapachu,
tatwopalna. Jest toksyczny, dziata jak narkotyk, pora-
zajac centralny system nerwowy.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznoSci od zawartosci gtdwnego
sktadnika i zanieczyszczen, ustala sie dwa gatunki ace-
tonu, oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

CZ. — CZysty.

2.2. Przyktad oznaczenia acetonu czystego do anali-
Zy:

ACETON cz.d.a. BN-87/6193-50

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Aceton powinien byé cieczg
bezbarwna, przezroczystg, bez zanieczyszczenn mecha-
nicznych. Miesza si¢ w kazdym stosunku z woda, alko-
holem etylowym 1 eterem.

Gesto$¢  acetonu d’ jest zawarta w granicach
0,790 <+ 0,793 g/ml.

3.2. Wymagania chemiczne

cd. tablicy 7
Gatunki Metody
Wymagania czd.a 7z badan
wg
¢) Nielotnej pozostatosei,
Y%(m/m). nic wigce] niz 0.0005 | 0,001 5.34
d) Kwasowos¢ (w przeliczeniu
na CH;COOH). %(m/m), nie
wigcej niz 0.002 0.003 535
e) Zasadowos¢ (w przeliczeniu
na NH3s), %(m/m), nie wigcej
niz 0,001 0,001 5.3.6
f) Substancji redukujacych nad-
manganian potasowy (w prze-
liczeniu na Q), %(m/m), nie
wigce] DiZ 0,0001 0,0002 5.37
g) Wody, %(m/m), nie wigcej niz 0,3 0.5 5.3.8
h) Aldehydéw (w przeliczeniu na .
HCOH)., %(m/m), nie wigcej
niz 0,002 0,006 539
1) Substancji organicznych nie- wg weg wg
rozpuszczalnych w wodzie 5.3.10 53.10 5.3.10

Gatunki Metody
Wymagania crda. . badan
wg
a) Alkoholi (CH;OH 1 C;HsOH),
9 (m/m), nie wigcej niz 0.05 0.05 532
5.3.11
h) Zawarto$¢ acetonu (C;HgO),
%(m/m), nie mnicj niz 99.5 99.0) 5.3.3

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogélne. Aceton nalezy pakowac, zna-
kowaé, przechowywaé 1 transportowaC zgodnie
z PN-70/C-80001 oraz zgodnie z obowigzujgcymi

w kraju przepisami.

‘4.2, Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowig butelki ze
szkta oranzowego wg PN-76/0-79561 z nakr¢tka z two-
rzywa sztucznego z polietylenowa lub inna chemicznie
odporna uszczelka.

Objetos¢ opakowan 500 i 1000 ml.

W uzgodnieniu z odbiorcg dopuszcza si¢ inny rodzaj
i wielko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzone proby
wykaza, ze zabezpiecza ono produkt w sposéb nie
gorszy od wymienionych opakowan.

') Patrz Informacie dodatkowe 5 3.
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4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykonac zgodnie z PN-70/C-80001, umieszczajgc znak
niebézpicczenstwa dla produktéw ciektych, zapalnych
— nalepka wg wzoru nr 3 wg RID/ADR ,Materiaty
ciekie zapalne®.

4.2.3. (spakowania transportowe. Aceton nalezy do-
starcza¢ do dystrybutora w uprzednio doktadnie wy-
czyszczonych stalowych cysternach kolejowych napel-
nionych do 92% ich pojemnosci. Po skonfekcjonowaniu
aceton nalezy pakowac do:

a) skrzynek drewnianych zamknigtych wg BN-63/
7161-06 odpornych na narazenia mechaniczne, spraw-
dzonych wg PN-86/0-79100 odpowiednio dla grupy 2,
klasy 2 i odmiany 1: pojedyncze butelki w skrzynkach
nalezy zabezpiecza¢ przed rozbiciem $rodkiem amorty-
zujgcym 1 uklada¢ w skrzynkach w 1 warstwie.

b) palet skrzynkowych 7z drutu typu UJC: pojedyncze
butelki na paletach nalezy zabezpieczy¢ przed rozbiciem
srodkiem amortyzujacym i ukladaé po 3 warstwy.

Opakowanie transportowe powinno byé zgodne
z obowigzujacymi przepisami o przewozie materialow
niebezpiecznych!’,

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykonac zgodnie 7z PN-70/C-80001 p. 4.3, umieszczajac
dodatkowo: |

a) znak niebezpieczenstwa dla produktow ciektych,
zapalnych (nalepka wzor nr 3 wg RID/ADR).

b) znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.

¢) klase niebezpieczenstwa — 3 (RID/ADR).

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 powinien byé¢ zabezpieczony
przed przesuwaniem si¢ i1 deformacijg tak, aby tworzyt
wraz z paleta zwarta, stabilng jednostke tadunkowa
i nie powinien by¢ wyzszy niz dwukrotna dhugo$é krot-
szego boku palety.

4.4. Przechowywanie. Aceton powinien by¢ przecho-
wvwany w magazynach przeznaczonvch do przechowy-
wania substancji tatwopalnych wg PN-70/C-80001 p. 5.

Dopuszezaing liczbe warstw sktadowania: dla skrzy-

nek drewnianych — 3 warstwy, dla palet skrzynko-
wych — 2 warstwy,
Okres gwavancji — 2 lata.

4.5. Transport. Aceton material niebezpieczny, kla-
sy 3 p. 3b RID/ADR nalezy przewozi¢ dowolnym Kkry-
tym $rodkiem transportu zgodnie z obowigzujgcymi
przepisami kolejowyvmi 1 samochodowymi, dla mate-
riatbw nicbezpiecznych!’,

Dopuszezalng hiczbg warstw tadowania dla skrzynek

drewnianveh — 2 warstwy, dla palet skrzynkowych —

I warstwa.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan
a) sprawdzenie wymagan ogdlnych (3.1),

"' Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

b) oznaczanie zawartosci alkoholi (w przeliczeniu na
CH;OH) (3.2a), |

c) oznaczanie zawartosci acetonu (3.2b),

d) oznaczanie nielotnej pozostatosci (3.2c),

e) oznaczanie kwasowos$ci (w przeliczeniu na
CH3;COOH) (3.2d),

f) oznaczanie zasadowosci
NH3) (3.2¢),

g) oznaczanie zawarto$ci substancji redukujgcych
nadmanganian potasu (w przeliczeniu na O) (3.2f),

h) oznaczanie zawartosci wody (3.2g),

i) oznaczanie zawartoS$ci aldehydow (w przeliczeniu
na HCOH) (3.2h),

j) oznaczanie zawartoSci substancji organicznych
nierozpuszczalnych w wodzie (3.21).

5.2. Pobieranie prébek. Przy pobieraniu probek ace-
tonu nalezy stosowa¢ wytyczne wg PN-70/C-80047 dla
odczynnika cz.d.a., a wg PN-67/C-04500 dla odczyn-
nika cz.

Wielkosé¢ $redniej probki laboratoryjnej powinna wy-
nosi¢ 1000 ml.

5.3. Opis badan

5.3.1. Wytyczne ogolne. Przy przeprowadzeniu badan
nalezy przestrzega¢ wymagan wg PN-81/C-01055.

Podczas analizy, jezeli nie zaznaczono inaczej, na-
lezy stosowac¢ wylgcznie odczynniki cz.d.a. oraz wode¢
destylowang lub wod¢ o rOwnowaznej czystosci.

5.3.2. Sprawdzenie wymagan ogélnych — wzrokowo
— nie uzbrojonym okiem.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci alkoholu metylowego
i etylowego metodg chromatografii gazowej

5.3.3.1. Zasada metody. Metoda polega na chromato-
graficznym rozdzieleniu alkoholu metylowego 1 etylo-
wego od gtéwnego sktadnika z zastosowaniem detekto-
ra plomieniowo-jonizacyjnego i metody wzorca zewng-
trznego do obliczen. |

5.3.3.2. Aparatura i przyrzady

a) Chromatograf gazowy wyposazony Ww:

— detektor plomieniowo-jonizacyjny o czulosci
umozliwiajacej oddzielenie 0,01%(m/m) alkoholu me-
tylowego w acetonie.

— dozownik probek,

— termostat kolumn umozliwiajacy pracg w izoter-
mie w zakresie 150 =+ 200°C, ‘

— rejestrator o poziomie szumOw nie wigkszym niz
0,2% petnej skali i zakresie 0 = 1 mV,
b) Mikrostrzykawki pojemnosci 1, 3§,
5.3.3.3. Odczynniki i materiaty _

a) Parapak Q o granulacji 0,10 =+ 0,12 mm.

b) Azot spr¢zony techniczny gatunku I wg PN-71/
C-84912,

c) Powietrze sprezone wg PN-74/C-849]3.

d) Wodor techniczny spr¢zony gatunku I wg PN-61/
C-84908. ’

e) Substancje wzorcowe do chromatografit gazowej:

— toluen cz.d.a. lub heksan cz.d.a.

— alkohol metylowy cz.d.a.,

— alkohol etylowy cz.d.a.

5.3.3.4. Przygotowanie wypelnienia kolumny. Potrzeb-
ng ilo$¢ Parapaku Q o granulacji 0,10 = 0,12 mm

(w przeliczeniu na

10 pl.
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(okoto 5 g) wysuszy¢ w temperaturze 150 £2°C w ciggu
24 h. Suche wypelnienie ostudzi¢ w eksykatorze.

5.3.3.5. Przygotowanie kolumn chromatograficznych.
Przygotowanym zgodnie z 5.3.3.3 wypelnieniem napel-
ni¢ rurke¢ ze stali nierdzewnej o Srednicy 3 mm i dtugos-
ci 3 m. Podczas napelniania rurk¢ nalezy wstrzgsaé wi-
bratorem elektrycznym lub innym réwnorz¢gdnym urza-
dzeniem w celu rOwnomiernego ulozenia wypelnienia
kolumny. Kolumng nalezy uzna¢ za napelniong, jezeli
poziom wypelnienia w rurce nie obniza sig.

Konce kolumny zabezpieczy¢ kawatkami waty szkla-
nej 1 siatkg metalowa. Napelniong kolumne wyprofilo-
wac¢ w zalezno$ci od wielkoSci termostatu, umicscic
w termostacie 1 podiaczy¢ de dozownika. nie podlijcza-

jac jej wylotu do detektora. Wigczy¢ chromatograf

zgodnie z instrukcja obstugi, ustali¢ przeptyw gazu no$-
nego na poziomie 15 ml/min 1 stopniowo ogrzewac do
200°C (szybko$¢ grzania 4°C/min). W tej temperaturze
utrzymywac¢ kolumn¢ minimum 10 h. Nastepnie wylot
kolumny potaczyé z detektorem i odczeka¢ do uzyska-
nia stabilnej linii zerowej, na rejestratorze.

5.3.3.6. Warunki oznaczania

a) wypetnienie kolumny — Parapak Q o granulacji
0.10 = 0,12 mm,

b) dlugos¢ kolumny — 3 m ($rednica kolumny —
3 mmt),

¢) temperatura pracy kolumny — 155°C,

d) temperatura detektora — 250°C,

e) temperatura dozownika — 180°C,

f) typ detektora — FID,

g) gaz nosny — azot wg PN-71/C-84912 (szybkosé
przeptywu 40 ml/min),

h) gazy pomocnicze:

— wodor wg PN-61/C-84908 (szybkos¢ przeplywu
30 ml/min), |

— powietrze wg PN-74/C-84913 (szybkos$¢ przepty-
wu 300 ml/min),

1) objeto$¢ probki — 1 pl,

J) szybkos¢  przesuwu  taSmy
0,5 cm/min,

k) wzorcowanie — mieszanina wzorcowa alkohoh:
metylowego w toluenie lub w heksanie.

Warunki rozdziatu (faza ciekta, nosna, adsorbenty.
dlugos¢ kolumny, temperatura pracy kolumnv i mnne)
powinny zapewnia¢ dostateczne rozdzicienic alkoholu
metylowego. etylowego od acetonu.

Dopuszcza si¢ stosowanie innego wypelnienia kohrm-
nv chromatograficzne) zapewniajacego rozdzial acetonu
od zanieczyszczen i oznaczanie ich na wymaganvi
poztomie (np. polietylenoglikol 400, polietylencgli-
kel 1500, polietyienoglikol 20M  na
WAW, Celicie 545 itp.).

rejestratora  —-

chromosorhie

5.3.3.7. Wykonanie ozmnaczania. Po osiagricomn wa-
runkow pracy chromatografu podanvech w 5.3.5.6 1 ste-
bilnei linti zerowej, wprowadzi¢ de kolumny za pomoca
mikrostrzykawki 1 pl probki badanego produktu 1 za-
rejestrowa¢ chromatogram. Nalezy wykonac¢ co naj-
mniej 3 oznaczania. Identyfikacj¢ pikow przeprowadzi¢
na podstawie chromatogramu mieszanki wzorcowe]

sktadajgcej si¢ z acetonu, alkoholu metylowego 1 alko-
holu etylowego.

Z otrzymanego chromatogramu probki badanej wy-
znaczy¢ jednym z przyjgtych sposobéw powierzchnig
piku alkoholu metylowego 1 alkoholu etylowego. .

5.3.3.8. Wzorcewanie. Wzorcowanie wykonuje si¢
metoda wzorca zewnegtrznego. W tym celu nalezy wy-
konaé analize mieszanki wzorcowej zawierajacej okoto
0.05%(m/m) alkoholu metylowego w toluenie lub
w heksanie w takich samych warunkach oznaczania,
jak badanecj probki. Nalezy wykonac¢ trzy oznaczania
mieszanki. Z otrzymanego chromatogramu mieszanki
wzorcowe] wyznaczy¢ takim samym sposobem jak
i probki badane) powterzchnig piku alkoholu metylo-
wego. Do obliczen przyjac srednig arytmetyczng co naj-
mniej dwoch oznaczan, nie réznigcych si¢ migdzy sobg
wi¢gce] niz o 10% mniejszego wyniku.

5.3.3.9. Obliczanie wynikow

a) Zawarto$¢ alkoholu metylowego (Xi1) w probce
badanej obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

E, - A, 1
¥ o wsm——
! 1 (1)
w ktorym:
E, — zawarto$¢ alkoholu metylowego w mieszani-
nie wzorcowej, %(m/m),
A, — powierzchnia piku alkoholu metylowego
w probce badanej, mm?,
Ar — powierzchnia piku alkoholu metylowego

W mieszaninie wzorcowej, mm?.
b) Zawarto$¢ alkoholi metylowego i etylowego (X2)
w probce badanej obliczy¢é w %(m/m) wg wzoru

J * By Ay
X;= X1 + (2)
Ak
w ktorym:
X1 — zawartos¢ alkoholu metylowego w probce ba-
danej wyznaczona wg 5.3.3.9a), %(m/m),
f2 — teoretyczny wspoOtczynnik kalibracyjny alko-

holu etvlowego w stosunku do alkoholu mety-
lowego wyznaczonego wg Wwzoru

My - ng
Fr= ——— (3)
Mg - n»
w o Ktorym:
M, — masa molowa  alkoholu  etylowego
46 07 g/mol,
ng — 1o wegeh efektywnych w alkoholu mety-
lowym,
M, — masa molowa alkoholu metylowego,
3204 g/mol,
n, — 1os¢ weeh efektvwnych w alkoholu etylo-
wym,
E., Ar — oznaczenia jak w a) wzor (1),
A; — powierzchnia piku alkoholu etylowego

w probce badanej, mm?.
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Dopuszcza sig stosowanie metody spektrofotome-
trycznej oznaczania alkoholi wg 5.3.12.

5.3.3.10. Oznaczanie zawartosci acetonu. Na chroma-
togramach probki badanej sporzadzonych wg 5.3.3.7
wyznaczy¢ powierzchni¢ pozostatych pikdéw pochodzg-
cvch od zanieczyszczen (jezeli wystepuja).

Przeprowadzi¢ identyfikacj¢ tych piko6w metoda
chromatograficzng. Obliczy¢ zawarto$¢ kazdego sktad-
nika (przyjmujac alkohol metylowy jako wzorzec
wewnetrzny) wg wzoru

fm. Ll E, - AJ’(I.J...}

Xt = = @
w ktorym:

E, , A, — jak we wzorze (1) 5.3.3.9a),

X, ., — zawartos¢ poszczegdlnych zanieczyszczen,
To(m/m),

[~ , — teoretyczny wspoOtczynnik kalibracyjny
sktadnika 7(1. 2...) w stosunku do alko-
holu metylowego
p i_ Mr‘{.l.f.’...l " RE 5
i Mg - ny, , -

gdzie:

M, ,  — masa molowa sktadnika i(1, 2...), g/mol,

n., ., — 1los¢ wegl efektywnych w sktadniku

| hs 2l
MEgyng — jak we wzorze (3).

Zsumowacé otrzymane zawartos$ci zanieczyszczen.
Zawartos¢ acetonu X3 wyznaczy¢ w %(m/m) wg
wzoru

. i
X, =1-00‘_(X=+f? Xy (1,5, W) ©6)
!
w Ktorym:
X, — zawartos¢ alkoholi wyznaczona wg 5.3.3.9b),
Y%0(m/m),
in
2 — zsumowane - zawarto$ci  zanieczyszczen,
% Te(m/m),
W — zawarto$¢ wody oznaczona wg 5.3.8,
834, Ozooczanie nielotne]  pozostatosci  wykonaé

zgodnie 7 PNTR/CA4957. pobierajac do badania
200 e (250 m!) acetonu. Aceton odparowaé w pa-
rownicv szxlanei na 1azni wodnej.

5.3.5. Oznaczanie kwasowosci (w przeliczeniu na
CH:;COO0OH)

5.3.5.1. Zasada metody. Metoda polega na reakcji
zobojetniaria kwasu zasada i okreS$leniu punktu réwno-
waznikowego reakcji za pomoca fenoloftaleiny.

5.3.5.2. Qdczynniki i roztwory

a) Woda destylowana nie zawierajgca dwutlenku
wegla nrzygotowana wg PN-81/C-06500 p. 2.2.7.2.

b) Wodorotlenek sodowy, roztwdér mianowany
o ¢(NaOH) = 0,0100 mol/l.

c) Fenoloftaleina roztwér alkoholowy, 0,1%(m/m).

5.3.5.3. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej
pojemnosct 100 ml odmierzy¢ 25 ml wody, dodac

0,1 ml fenoloftaleiny i miareczkowa¢ roztwdr z mikro-
biurety wodorotlenkiem sodowym do chwili uzyskania
r6zowego zabarwienia utrzymujacego si¢ w ciggu 1 min.
Nastepnie do roztworu dodaé¢ 20,00 g (25 ml) acetonu
i kontynuowa¢ miareczkowanie wodorotlenkiem sodo-
wym do pojawienia si¢ rbzowego zabarwienia utrzymu-

jacego si¢ w ciggu 30 s.

Kwasowo$¢ (X4) w przeliczeniu na CH3COOH, obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

V- 0,0006 - 100

Xy = V.- pP (7)
w ktoérym:

V — objetos¢ roztworu wodorotlenku sodowe-
go o ¢(NaOH) = 0,0100 mol/l zuzytego
do miareczkowania, ml,

0,0006 — ilo$¢ kwasu octowego odpowiadajaca 1 ml

roztworu  wodorotlenku sodowego o
c¢(NaOH) = 0,0100 mol/1, g,

Vi — objetos¢ badanego acetonu, ml,

p — gesto$¢  badanego acetonu oznaczona

areometrem, g/ml.

5.3.6. Oznaczanie zasadowosci
NH:)

5.3.6.1. Zasada metody. Metoda polega na reakcji
zobojgtniania zasady kwasem i okreSleniu punktu row-
nowaznikowego wobec czerwieni metylowe;j.

5.3.6.2. Odczynniki i roztwory

a) Woda destylowana nie zawierajagca dwutlenku
wggla, przygotowana wg PN-81/C-06500 p. 2.2.72.

b) Kwas siarkowy, roztwOr mianowany o
c(1/2 H2SO4) = 0,0100 mol/I.

c¢) Kwas solny, roztwdér mianowany o c(HCI) =
= 0,0100 mol/l.

d) Czerwien
0,1%(m/m).

5.3.6.3. Wykonanie oznaczania. 40,00 g (50,00 ml) ba-
danego acetonu umiesci¢ w kolbie stozkowej pojemnos-
ci 100 ml zawierajgcej 25 ml wody. Doda¢ 0,1 ml czer-
wieni metylowej, wymiesza¢ 1 miareczkowaé z mikro-
biurety roztworem kwasu solnego lub siarkowego do
zmiany zabarwienia z zOltego na pomaranczowe.

Zasadowos$¢ (Xs) w przeliczeniu na NHs obliczyé
w procentach wg wzoru

V,-0,00017 - 100

8
Vi -+ p2 (8)

(w przeliczeniu na

metylowa, roztwOr alkoholowy,

Xs =

w ktorym:
V, — objgto$¢ roztworu kwasu  solnego
o ¢(HCl) = 0,0100 mol/l lub obj¢tos¢
roztworu kwasu siarkowego 0
c(1/2 H,SO4) = 0,0100 mol/]1 zuzytego
do miareczkowania, ml,
ilo§¢ amoniaku odpowiadajaca' 1 ml roz-
tworu kwasu solnego o c¢(HCI)=
= 0,0100 mol/I lub roztworu kwasu siar-
kowego o ¢ (1/2 H:S04)=0,0100 mol/1, g,
objetos¢ badanego acetonu, ml,
p2 — gesto§¢ badanego acetonu oznaczona

areometrem, g/ml.

0,00017 —



BN-87/6193-50 5

5.3.7. Oznaczanie zawarto$ci substancji redukujacych
nadmanganian potasowy (w przeliczeniu na O)

5.3.7.1. Zasada metody. Mectoda polega na reakcj
redukcji KMnO4 w $rodowisku oboj¢tnym i odbarwia-
niu roztworu. Ilo$¢ miligraméw nadmanganianu
w przeliczeniu na O, ktora ulegta odbarwieniu zalezy
od 1ilosci substancji redukujacych.

5.3.7.2. Odczynniki i roztwory. Nadmanganian pota-
sowy, roztwdér mianowany o c¢(1/5 KMnOy4) =
= 0,0100 mol/l, §wiezo przygotowany. 1 ml roztworu
odpowiada 0,00008 g tlenu.

5.3.7.3. Wykonanie oznaczania. 80,00 g (100,00 ml)
badanego acetonu umiesci¢ w kolbie stozkowej na szlif
pojeml'noéci 100 ml 1 ochtodzi¢ w kgpieli wodnej do tem-
peratury 15°C. Nastepnie doda¢ z mikrobiurety dla
odczynnika cz.d.a. — 1,0 ml, dla odczynnika cz. —
2,0 ml roztworu nadmanganianu potasowego. Zawar-
tos¢ kolby ostroznie wymiesza¢ i umiesci¢ w ciemnym
miejscu w kapieli wodnej o temperaturze 15°C. Badany
aceton odpowiada wymaganiom normy, jezeli r6zowe
zabarwienie roztworu nie zmienia si¢ w ciggu 2 h.

5.3.8. Oznaczanie zawarto$ci wody
5.3.8.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/C-04959.

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania — wg PN-81/C-04959

metodg bezpoSrednig z zastosowaniem odczynnika
-Karola Fischera. Jako rozpuszczalnik nalezy stosowac
pirydyng¢, do oznaczania pobra¢ 5,0 = 10,0 g (6,5 +
13 ml) badanego acetonu. Dopuszcza si¢ stosowanite
odczynnika van der Meulena 1 rozpuszczalnik alkohol
metylowy.

5.3.9. Oznaczanie zawartosci aldehydow (w przelicze-
niu na HCOH)

5.3.9.1. Zasada metody. Mectoda polega na barwnej
reakcji p-fuksyny zasadowej z aldehydami w $rodo-
wisku kwasnym. Pod wplywem ogrzewania tworzy si¢
rozpuszczalny zwigzek o barwie rézowej, ktoérego inten-
sywnos¢ zalezy od stg¢zenia aldehyddw. Zawarto$¢ alde-
hydow okre$la si¢ wizualnie przez poréwnanie ze skalg
wzorcow.

5.3.9.2. Odczynniki i roztwory

a) Odczynnik fuksynosiarkowy (odczynnik Schiffa)
przygotowany wg PN-81/C-06500 p. 2.2.45.

b) Formaldehyd, roztwér wzorcowy roboczy. Przy-
gotowaé roztwdr wzorcowy podstawowy wg PN-81/
C-06503 p. 2.2.2.5 i rozcienczy¢ (10 + 990).

I ml] tak przygotowanego roztworu wzorcowego ro-
boczego zawiera 0,01 mg HCOH.

5.3.9.3. Wykonanie oznaczania. 0,80 g (1,0 ml) bada-
nego acetonu umie$ci¢ w kolbie stozkowej na szlif po-
jemnosci 50 ml i doda¢ 18 ml wody. RoztwOr umies-
ci¢ na 15 min w kapieli wodnej o temperaturze 20°C.
Nast¢pnie doda¢ 2 ml odczynnika Schiffa i ponownie
umie$ci¢ na 30 min w kapieli wodnej o temperatu-
rze 20°C.

Badany aceton odpowiada wymaganiom normy, je-
zeli powstale rézowe zabarwienie roztworu nie bedzie
intensywniejsze od zabarwienia roztworu poroOwnawcze-
g0, przygotowanego jednoczes$nie 1 zawierajacego w tej
samej objgtosci te same iloSci odczynnikéw, oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,016 mg HCOH,
dla odczynnika cz. — 0,048 mg HCOH.

5.3.10. Oznaczanie substancji organicznych nieroz-
puszczalnych w wodzie

5.3.10.1. Zasada metody. Metoda polega na porow-
naniu klarownos$ci probki z klarownoscig wody stoso-
wanej jako odno$nik w przechodzacym $wietle na ciem-
nym tle. '

5.3.10.2. Wykonanie oznaczania. 25 ml badanego ace-
tonu umiesci¢ w kolbie stozkowej (lub cylindrze) z bez-
barwnego szkia pojemnosci 100 ml z doszlifowanym
korkiem, doda¢ 25 ml wody i dobrze wymieszaé. Ba-
dany aceton odpowiada wymaganiom normy, jezeli nie
wystapi zmgtnienie proby badanej i nie bedzie si¢ ona
ro6zni¢ po uptywie 30 min od 50 ml wody umieszczone]
w takiej samej kolbie (lub cylindrze) porownywanych
w przechodzgcym $wietle na ciemnym tle.

Wykonanie oznaczania mozna przeprowadzi¢ row-
niez w proboéwkach z bezbarwnego szkia.

5.3.11. Inna metoda oznaczania zawartoSci alkoholi
(metoda kolorymetryczna)

5.3.11.1. Zasada metody. Metoda polega na utlenie-
niu alkoholi nadmanganianem potasowym w Srodowis-
ku kwasnym do aldehydéw, ktére w reakcji z kwasem
chromotropowym w $rodowisku silnie kwasnym daja
czerwonofioletowe zabarwienie o intensywnosci zalez-
nej od ilosci aldehydow.

Zawarto$¢ alkoholi proporcjonalng do ilosci powsta-
tych aldehydow okreSla sie fotometrycznie lub wizual-
nie przez pordéwnanie ze skalg wzorcow.

5.3.11.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy, roztwdr o p(H2SO4) = 1,84 g/ml
1 roztwor (1 + 3).

b) Nadmanganian potasowy, roztwor 5%(m/m).

c) SO0l dwusodowa kwasu chromotropowego, roz-
twoOr przygotowany w nast¢pujacy sposob: rozpuscic
5 g soli w 50 ml wody i w razie potrzeby przesaczyc
(roztwér 1). Roztwor przechowywaé w ciemnej, szczel-
nie zamknietej butelce. Trwato$¢ roztworu 3 dni. Od-
mierzy¢ 4 ml tego roztworu i1 mieszajagc dodac ostroz-
nie 98 ml kwasu siarkowego o p(H2S04) = 1,84 g/ml
(roztwdr 1I). Trwatoéé roztworu 1 dzien.

d) Siarczyn sodowy, roztwdr nasycony.

e) Alkohol metylowy, roztwdr wzorcowy roboczy.

Przygotowaé roztwor wzorcowy podstawowy wg
PN-81/C-06503 p. 2.2.3 i rozcienczy¢ (10 =+ 990).

1 ml tak przygotowanego roztworu wzorcowego ro-
boczego zawiera 0,01 mg CH;OH.

5.3.11.3. Przyrzady

a) Kuwety szklane o grubo$ci warstwy pochtaniajg-
cej] 5 cm.

b) Spekirokolorymetr ,,Specol”.

5.3.11.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do kolb pomiarowych pojemnos$ci 25 ml odmie-
rzy¢ kolejno: 0,0, 0,5, 1,0, 2,0 1 3,0 ml roztworu wzor-
cowego roboczego, co odpowiada: 0,0, 0,005, 0,01, 0,02
i 0,03 mg CH30H. Objgtosé roztworéw uzupetni¢ wodg
destylowana do 5 ml, doda¢ 0,4 ml roztworu kwasu
siarkowego (1+3); 0,3 ml roztworu nadmanganianu po-
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tasowego 1 pozostawi¢ w temperaturze pokojowej
na 10 min.

Nast¢pnie dodawac¢ do kolb kroplami roztwér siar-
czynu socowego do odbarwienia roztwordw, potem
ostroznie po 6 ml roztworu kwasu chromotropowego
(roztwtr [I), wymiesza¢ 1 ogrzewaé na wrzacej tazni
wodnej w ciagu 30 min. Po ogrzaniu uzupeini¢ obje-
tosct roztworéw woda do kreski, ozigbi¢ do tempera-
tury okoto 20°C, ponownie uzupetni¢ woda do kreski,
wymiesza¢ 1 zmierzy¢ absorbancj¢ roztworéw wobec
roztworu kontrolnego nie zawierajacego alkoholu mety-
lowego przy dlugosci fali 565 nm.

Dla kazdego st¢zenia wykonad¢ po trzy oznaczania.
Obliczy¢ jako Srednig arytmetyczna warto$¢ absorban-
cji 1 sporzadzi¢ wykres, nanoszac na osi odcigtych ste-
zenia alkoholu metylowego w mg, a na osi rzgdnych
odpowiadajace im absorbancje.

_ 5.3.11.5. Wykonanie oznaczania. 2,0 g (2,5 ml) bada-
nego acetonu umiesci¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci
50 ml. dopetni¢ wodag do kreski i wymieszac.

I ml tak przygotowanego roztworu przenieéé do kol-

by pomiarowe] pojemnosci 25 ml 1 dalej wykonaé ozna-

Zawarto$é alkoholi (Xs) w przeliczeniu na metanol
(CH3;0H), obliczy¢ w procentach wg wzoru

Y. = m-50 -100  m -5
* T Ve p2 - 1000 Vi + p2

)

w ktorym:
m — zawarto$¢ alkoholu metylowego (CH3;OH) od-
czytana z krzywej wzorcowej, mg,
V4 — objeto$¢ badanego acetonu, ml,
pY — gestos¢ badanego acetonu, oznaczona areo-
metrem, g/ml.

Dopuszcza si¢ wizualne zakonczenie oznaczania, po-
rbwnujac powstale rézowofioletowe zabarwienie roz-
tworu z zabarwieniem roztworu porownawczego zawie-
rajgcego w tej samej objetosci te same ilosci odczyn-
nikOw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg CH;OH,

dla odczynnika cz. — 0,02 mg CH;OH.

Badany aceton odpowiada wymaganiom normy, je-

czanie jak przy sporzadzaniu krzywej wzorcowej zeli powstale zabarwienie b¢dzie réwne lub mniej in-
w 5.3.11.4, tensywne od zabarwienia roztworu porOwnawczego.
KONIEZC
INFORMACJE DODATKOWE
1. Instytucja opracowujaca morm¢ — Przedsi¢biorstwo Przemy-  PN-76/0-79561 Opakowania szklane do artykutléw chemicznych.
stowo-Handlowe .. Polskie Odczynniki Chemiczne” — Gliwice, Mazo- Butelki i #toje do odczynnikow. Wymagania i badania
wieckie Zaklady Rafineryjne 1 Petrochemiczne — Plock. BN-63/7161-06 Skrzynki 1 komplety skrzynkowe z tarcicy do od-

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-79/6193-50
a) wprowadzono oznaczanie zawarto$ci procentowej acetonu me-
toda chromatografii gazowej, a wyeliminowano oznaczanie zakresu
temperatur destylacji, ,
b) wyeliminowano oznaczanie zakresu gesto$ci w wymaganiach
szczegbtowych,
€) zaostrzono zawartos¢ nielotnej pozostatosci, substancji redu-
kujacych nadmanganian potasowy, aldehydow dla obu gatunkow
craz zawartos¢ wody dla gatunku cz.d.a. 1 zasadowos$¢ dla gatunku
¢z. zgodnie z wymaganiami RWPG, )
d) #agodzono zawartos¢ alkoholi dla gatunku cz. zgodnie z wy-
maganiami RWPG.
%, NMarmy i dokumenty zwiazane
FN-R1/C-01055 Analiza chemiczna. Wytvezne wykonywania badan
PN-GT/C04500 Produkiy chemiczne. Wytyczne pobierania i przy-
gotowvwania probek
PN-78/C-04957 Odczynniki. Oznaczanie pozostalodci nielotnej
PN-81/C-04959 Oznaczanie zawarto$ci wody metoda Karola Fische-
ra w produktach organicznych i nicorganicznych
PN-R1/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw do
kolorvmetrii 1 nefelometrii
PN-70/C-80001 Occzynniki. Pakowanie, przechowywanie i transport
PN-70/C-80047 Odcrynniki. Wvytvezne pobierania probek i przygo-
towania srednie] probki laboratoryjnej
PN-71/C-R49i2 Azot sprezony techniczny
PN-74/C-84914 Powietrze spre¢zone
PINLAT/C-R4908 Wodor techniczny sprezony
TNGRI/M-T8216 Palety tadunkowe plaskie jednoptytowe czterowejs-
ciowe bez skrzydel drewniane 800 X 1200 — EUR
PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. Odporno$¢ na narazenia
mechaniczne. Wymagania 1 badania
PN-85/0-79252 Opakowania transportowe 7z
i znakowanie. Wymagania podstawowe

zawartoscig. Znaki

czynnikOw chemiczaych
Specjalne warunki przewozu towarOw niebezpiecznych w mie¢dzyna-

rodowej komunikacji kolejowej. Zalgcznik nr 4 do Umowy o mig-

dzynarodowej kolejowej komunikacji towarowej (SMGS) (Dz.

TiZK nr 7, poz. 35 z 1966 r.) wraz z p6Zniejszymi zmianami
Rozporzadzenie MinistrOw Komunikacji i Spraw Wewnetrznych

z dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkOw i kontroli prze-

wozu drogowego materialbw niebezpiecznych (Dz.U. nr 67,

poz. 301 z 1983 r.) wraz z pdZniejszymi zmianami

Regulamin dla miedzynarodowego przewozu kolejami towarOw nie-
bezpiecznych (RID). Zalgcznik B do konwencji o migdzynarodo-
wym przewozie kolejami (COTiF) (Dz. TiZK nr 7, poz. 44
z 1985 r.) wraz z pOZniejszymi zmianami ,

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo przewozowe (Dz. U. nr 53,
poz. 272 z 1934 r.)

Regulamin Przedsigbiorstwa PKP o tadowaniu i zabezpieczeniu prze-
sylek towarowych (Dz. TiZK nr 9 poz. 68 z 1985 r.)

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w sprawie
tadowania samochoddw ci¢zarowych i przyczep (Mon. Pol. nr 24,

"poz. 123 z 1963 r. i nr 35, poz. 250 z 1986 r.)

Przepisy o ladowaniu wagonéw towarowych. Zatacznik I1 do Umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagonoéw towarowych w komunikacji
mi¢dzynarodowej (RIV) (Dz. TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.)
wraz 7 pOZniejszymi zmianami
4. Normy miedzynarodowe

RWPG CT 4275-83 PeakTuBbl. AUETOH
5. Symbol wg SWW
cz.d.a. — 1331-11,
cz. — 1331-42,

6. Auterzy projektu normy — inz. Krystyna Brachaczek — Przed-
siebiorstwo Przemystowo-Handlowe ..Polskie Odczynniki Chemiczne®
— Gliwice, inz. Kryvstyna Dorocka — Mazowieckie Zaklady Rafi-
neryino-Petrochemiczne — Plock.



