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CHEMICZNEGO

Odczynniki
Kwas benzoesowy

6193-62

Grupa kotologowa X 52

1, WSTEP

Przedmiotem normy jest kwas benzoesowy stosowa-
ny jako odczynnik chemiczny. Kwas benzoesowy mat

(JOOH

b) wzbébr budowy - <i::::>-COOH

c) mas¢ czgsteczkowg - 122,12

a) wzér chemiczny - CcH

2, PODZIAL I OZNACZENIE

22]: Gatunki, W galezinosci od zawartosci za-
nieczyszezen rozréznia si¢ trzy gatunki kwasu
benzoesowego oznaczonel

ch.cz, - chemicznie czysty,

¢z.d.a, - czysty do analiz,

cd. tablicy

Gatunki
Wymagania
ClleaTZs Cz.d.a. CZ,
i) substancji reduku=-
jacych w przelicze=
niu na 02, 529 nis
wigcej niz 0,008 0,008 0,016

j) rozpuszczalnosé w

roztworze amoniaku wedlug pPeJele9

k) substancji ciemnie=-
jacych od kwasu

siarkowego nie zawiera wg p. 5.2.10

¢z, - czysty.,
es8e Przyklad oznaczenia kwasu benzoesowego
chemicznie czystego:
KWAS BENZOEBSOWY ch.cz. BN=75/6193-62
3, WYMAGANIA
Gatunki
Wymagania
checz. cz.d.a,. CZe
a) Wyglad biate, krystaliczne igly 1lub
platki, bez zanieczySzczen me=
chanicznych
b) Zawartosé kwasu
benzoesowego
(CgH 5COOH I, %, nie
mniel niz 99,9 99,5 29,0
¢) temperatura topnie=-
nia, C, w granicach 1214123 1214122 1212123
d) pozostalos$é po pra=-
zeniu, w postaci
siarczandéw, %, nie
“igce] niz 0,005 0,01 0,03
e) chlorkéw (011‘). %
nie wiecej niz 0,002 0,005 0,005
£) siarczanéw (soﬁ'),%,
nie wigcej niz 0,003 Q9,003 0,005
5) zelaza (Fe Vs %, nie
wigcej niz 0, 0004 0, 0004 J, 00038
h) metali ciezkich(Pb?)
%y nie wigcej niz 0,0005 0,0005 0,002 §

4, PAKOWANTE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

Ewas benzoesowy naleiy pakowaé, znakowaé, prze-
chowywaé¢ i transportowaé¢ zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodzaj opakowania: sloeiki ze sskla oraniowego
z nakretkg z tworzywa sztucznege i podktadkg po-
lietylenowq lub pergaminowq. Masa opakowan net-
to: 250, 500, 1 000 g.

Dopuszcza sie inny rodzaj opakowania pod warun-
kiem, 2e zabezpieczy ono produkt w stopniu e¢o
najmniej réwnym. jak wyzej] wymienione opakowania
i bedzie mialo wymiary zgodne z zasadami systemu
wyniarowego opakowan,

Pakowanie i znakowanie produktu przeznaczonego
na eksport naleiy kazdorazowo uzgodnié z ekspor-
terem,

22 BADANIA

221, Pobieranie prébek, Prébki naleiy pebieraé
zgodnie 2z PN-70/C-80047, Ogéina masa Arednie]

prébki laboratoryjnej powinna wynosié co najmnie]
200 g. Prébke do analizy rozjemczej przechowywaé
w ciggu 3 miesieecy,

Rodzaje i s b

2 0 [ e zavartosci kwa enzoe ()

2+121, Odezynniki oztwo
a) Wodorotlenek sodu cz.d.a. roztwér 0,1n.
b) Alkohol etylowy 96-procentowy.
c) Fenoloftaleina roztwér 1-procentowy w alko-
holu etylowym.

Zgloszona przez Centralny Zwigzek Spéldzielczoéci Pracy
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsiebiorstwa Przemystowo-Handlowego Polskie Odczynniki Chemiczne
dnia 1 lutego 1975 r. jako norma obcwigzujgca w zakresie produkcji od dnia 1 stycznia 1976 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 19/1975 poz. 68)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1975,

Wplyw do WN 23.6.75. Oddano do skladu 30.7.75. Druk ukoficzono w lislopadzie 75

Cena zt 2,40

Obj.0,50a. w. Nokltad 2500+54 egz. Zam. 2347/75



2 BN-75/6193-62

59212, Wykonanie oznaczamia, 0,4000 g bada-

nego kwasu benzoesowego rozpuscié w 30 om”, u-
przednio zobojetnionego wobec fenoloftaleiny, al-
koholu etylowego i miareczkowaé 0,1n reztworu wo-
dorotlenku sodowego do zmiany barwy na rézowsg.

Zawartosé kwasu benzoesowego (X) obliczyé w pro-
centach wg wzoru

V - 0,0122 = 100
m

X =
w ktérym:

V - objetosé scisle 0,1n roztworu wodoro-
tlenku sodowego zuzyta do miareczko-
wania, cn5,

0,0122 - ilos¢ kwasu benzoesowego odpowiadajg-
ca 1 em’ scisle 0,1n roztworu wodoro-

tlenku sodowego, g,
m - odwazka badanego kwasu benzoesowege, g.

2 ¢czapie gr ¢ temperat to eni
- wg PN/C-04513,
zanie X Q
postaci siarczandéw
5222341, Odczynniki i roztwory, Kwas siarkowy

c:odoa. t"'&)-
Ds2.%.2, Wykonanie oznaczania, 20,00 g badane-

go kwasu benzoesowego umiesci¢ W wyprazonym' u-
przednio do statej masy tyglu porcelanowym, a
nastepnie ogrzewaé¢ ostroznie pod wyciggiem na
tazni piaskowej do momentu zaprzestania wydzie-
lania si¢ opardéw. Zawartosé ozig¢bionege tygla
zwilzyé 1 cm5 kwasu siarkowego i ponownie ogrze-
waé na lazni piaskowe] do zaprzestania wydziela=-
nia si¢ dyméw, po czym tygiel wyprazyé w piecu
muflowym o temperaturze 600 < 700°C do stalej ma-
5Y.

Badany kwas Dbenzoesowy odpowiada wymaganiom
normy, Jjezeli masa Wyprazonej pozostaiodci nie
przekroczy:

dla odczynnika ch.cz. = 1 mg,

dla odczynnika cz.d.8. - 2 mg,

dla odczynnika cz. - 6 mg.
5.2,4, Oznaczanie zawartosci chlorkéw (€1717)
200.%4279 Odczynnikl i rogtwory - wg IN-68/

0-045 18 .
2:2:4:2, Wykonanie oznaczania, 2,50 g badanego

kwasu benzoesowego wymieszaé z 50 cm3 wody i za-
gotowaé., Po ostudzeniu roztwdr przesgczyé do kol-
by pomiarowej pojemnosci 100 cCm” przez sgczek
uprzednio przemyty gorgcqg woda. Osad przemyé i
uzupeinié wodg pojemnosé roztworu do 100 cm3. Po-
braé 40 cm’ otrzymanego roztworu i wykonaé¢ dal-
sze oznaczanie wg PN-68/C=04518 p.2.4.

Badany kwas benzoesowy odpowiade wymaganiom nar-
ny, Jjezell powstala po 20 min opalizacja roztwo=-
ru badanego nie b¢dzie intensywniejsza od opa-
lizacji roztworu wzorcowego, przygotowanego row-
noczesnie i1 zawierajgcego w tej same]J objetoscis

dla odczynnika ch.cz, = 0,02 mg CL1-.

dla odczynnika ¢z.d.a. - 0,05 mg ats,

dla odczynnika cz. - 0,05 mg Clﬂ'
1 te same ilosci odczynnikéws

5,2,5, Oznaczanie zawartogci siarczanéw (ﬁOi')

Qdcz roztwo - wg PN-68/

C-04519.
- D9229,2, Wykonanie oznaczanja, 2,50 g badanego

kwasu benzoesowego wymieszaé z 50 cm” wody, 5 cm?
kwasu solnego 10-procentowego zagotowaé i ostu-
dzié. Roztwér przesgczyé przez sgczek przemyty
wodg do kolby pomiarowej pojemmosci 100 cm3. Osad
przemy¢ wodg, polgczone przesgcze = uzupeinié do
100 cm? i wymieszaé. Pobraé 20 cm” roztworu, do-
da¢ 5 cm? wody i wykona¢é dalsze oznaczanie wg
PN-68/C=04519 p.2.4.4, )
Badany kwas benzoesowy odpowiada wymaganiom nor-
mny, Jezell powstaie po 15 min zmetnienie roztwo-
ru badanego nie bedzie intensywniejsze od zmet-
nienia roztworu wzorcowego, przygotowanego Iéw=
noczesnie i zawlierajgcego w tej samej objetoéci:

o
dla odczynnika ch.cz. = 0,015 mg SO, ,

dla odczynnika cz.d.a. = 0,015 mg SOE:
dla odczynnika cz, - 0,025 mg SOE-

i te same ilosci odezynnikéw,

2:2.,6, Oznaczanie zawartosci selaza SFE5+2
542,61, Odczynnikd i rogztwory - wg PN-68/C-04521.

2222602, Wykonanie oznaczanjas, FPozostaiosé po
prazeniu otrzymang w p.5.2.3%.2 rozpuscié, Jjedno=-

czesnie ogrzewajgc, w mieszaninie 2 015 kwasu
solnego i 1 cm5 kwasu azotowego, nastepnie odpa-
rowaé do sucha na tazni wodnej. Suchg pozosta-
Xos¢ rozpuscié w 2 cm5 roztworu kwasu solnego 1
20 cm5 wody. Otrzymany roztwdr przeniesé ilosScio-
wo do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cms. uzu=-
peinié wodg do kreski, wymieszaé (roztwér A). Po=-
braé¢ 2,5 cm” roztworu A do zlewki pojemnosci 50 cm”
dodaé 20 cm’ wody 1 wykonaé dalsze oznaczanie
zgodnie z PN-68/C-=04521 p.2.5.4.2.

Badany kwas benzoesowy odpowiada wymaganiom
normy, Jjezeli powstale po 5 min zebarwienle roz-
tworu badanego nie bedzie intensywnie jsze od bar-
Wy roztworu wzorcowego, przygotowanego roéwnoczes-
nie i zawierajgcego w tej samej obj¢tosci:

dla odczynnika ch.cz. - 0,002 mg FeB*.

dla odczynnika cz.d.a. - 0,002 mg Fe % |

dla odczynnika cz, - 0,004 mg Fe ot
i te same ilosci odczynnikdw,

metali cilez

(Pb<*)

2:8:7,7, Odegynnlki i roztwory

a) Winian potasowy cz.d.a. roztwér 20-procento-
WY

b) Wodorotlenek potasowy ¢z.d.a. roztwdér 10-
procentowy.

¢) Tioacetamid, roztwodr 2-procentowy +trwaly
przez 3 dni.

2+

d) Roztwér wzorcowy zawierajgcy jony Pb~ , przy-—



gotowany wg PN-68/C=-06500 i rozcienczony w sto-
sunku 10990, 1 cm3 rozcienczonego roztworu wzor-
cowego zawiera 0,01 mg Pb2+.

D:2:722¢ Wykonanie oznaczania. Do 10 cm3 roz-
tworu A, otrzymanego W p.5.2.6.2, dodaé¢ 20 cm3

wody i mieszajgc dodawaé¢ kolejno: 0,5 cm5 roztwo-
ru winianu potasowego, 2 cm3 roztworu wodorotlen-
ku potasowego oraz 1,5 cm5 roztworu tioacetami-
du.

Badany kwas Dbenzoesowy odpowiada wymaganiom
normy, Jjezeli powstaite po 10 min zabarwienie roz-
tworu badanego nie bedzie intensywniejsze od za-
barwienia . roztworu wzorcowego, przygotowanego
réwnoczesnie i zawierajgcego w te] samej objetos-
ci:

dla odczynnika ch.cze =~ 0,01 mg Pb°¥,

dla odczynnika cz.d.a. =- 0,01 mg Fber,

dla odczynnika cz, - 0,04 mg Pb2+
i te same ilosci odezynnikéw,

2.2.8. Oznaczanie substancji redukujgcych w

przeliczeniu na tlen

0:248:1, Odezynniki i roztwory

a) Ewas siarkowy cz.d.a. roztwér 15-procentowy.

b) Nadmangenian potasowy cz.d.a., roztwér 0,1n.
1 cm5 0410 roztworu nadmanganianu potasowego od-
powiada 0,0008 g 02.

2.8 W e_oznacz: Do 100 cm3 wody
dodaé¢ 20 cm” kwasu siarkowego, zagotowaé i doda-
waé kroplami z mikrobiurety 0,1n roztwér nadman-
ganianu potasowego do wystgpienia réiowego zabar-
wienia, utrzymujgcego si¢ w ciggu 30 s. W gorgcym
roztworze rozpuscié¢ 1,00 g ba&aneso kwasu benzo-
esowego i1 dodawaé ponownie roztwdér nadmanganianu
potasowego do powstania rézowego zabarwienia u-
trzymujgcego sie w ciggu 30 s.

Badany kwas benzoesowy odpowiada wynaganionm
normy, Jjezeli zuzyje sie nie wigcej niz:

dla odczymnika ch.cz. - 0,1 em” KMnO, 0,1,

dla odczynnika cz.d.a. = 0,1 cm’ KMnO, O,1n,

dla odczynnika cz, - 0,2 cm5 KMnO4 0,1n.

2 Qznac € YrozZpuszcz [o¥=10) roztworze

amoniaku, 1,00 g badanego kwasu benzoesowego po-

winien rozpuscié sie oaitkowicie w mieszaninie

8 cm3 wody 1 2 cm3 wody amoniakalne].

512,10, Oznaczanie substancii ciempiedjscych od
u s e 0,1 g badanego kwasu benzqeso-
wego i 2 cm” kwasu siarkowego (1,04) naleiy ogrze-
wa¢ w probowce na 1azni wodnej, w temperaturze
50°C, w ciqgu 5 min. Roztwér nie powinien $4ciem-
nieé,

KOWIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instrytucja opracowujgca norme - Krajowy Zwigzek

opblizielni Pracy Chemicznych i Farmaceutycznych,

?e Istotne zmiany w stosunku do ZN=68/CZSP/E=12/156

a) wprowadzono gatunek chemicznie czyst
P g8 NESLD

b) podano wymagania dla produktu checze,
c¢) usunieto oznaczanie substancji nierozpuszczalnych
w chioroformie,

d) zastgpiono przy oznaczaniu metali ciezkich wode
siarkowodorowg tioacetamidem,

e) dostosowano metcdy badania do Zalecenia normaliza=-

cyjnego.

Dotychczas obowiazujaca ZN-68/CZSP/E-12 zostaje unie-

wazniona z dniem 1 stycznia 1976 r.

Je Norwy zwigzane

Pil/C=04513 Oznaczanie granic tewperatury topnienia 1lub
temperatury rozkladu substancji organicznych

PN=68/C=04518 Analiza chemiczna, Oznaczanie malych za=

wartosci chlorkéw w bezbarwnych roztworach metodg
turbidymetryczng

PN=68/C=04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie walych za=-
wartoéci siarczanéw w bezbarwnych roztworach metods
turbidymetryczng

PN=68/C=04521
wartosci zelaza

PN=68/C=06500 Analiza chemiczna, Przygotowanie
nikéw,
lorymetrii i nefelometrii

PN=70/C=80001 Odczynniki, Pakowanie,
transport

PN=70/C=80047 Odczynniki, Wytycsme pobierania prébek i

przygotowania Sredniej prébki laboratoryjnej

Analiza chewmiczZnae. Oznaczanie malych za=

odezyn=

roztworéw pomocniczych oraz roztworéw do ko=

przechowywvanie 1

4. Zaleccnia niedzynarodowe
RWPG PC 3253=71 PeaKTUBH. KUCNOTa GEH30MHAA.

jest wdrozeniem zalecenia,

Norma



