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1. WSTEP Tablica 1
] Gatunki

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest Wrmagania 1 11
alceh;.v'd octowy. techniczny 0tr7jymywa‘ny synte- a) Barwa, Pt-Co — sto-
tycznie — katalityczna hydratacja acetylienu. pnie, nie wiecej niz 10 15

Aldehyd octowy ma: b) Gestosé o, g/cm? 0,781 < 0,783 | 0,761 =- 0,785

a) wzér sumaryczny C.H,0, ¢) Aldehydu octowego,

b) wzér budowy CH3;CHO, %, nie mniej niz 99,0 98.0

c) mase czasteczkowa 44,05 (1961 r.), d) Aldehydu krotono-

d) nazwe systematyczng etanal. wego, %, nic wiecej

Aldehyd octowy jest substancja latwo palng i ta- e B %20
two lotna o temperaturze samozaplonu 140°C, jego | © K}"asov‘l’ w przelicze-

R c . . . niu na kwas octowy,
pary z p.ow.letl zer:k therOm.le;;aézl;:l wybuchowe %, nie wiecej niz 0.10 0.45
przy si¢zeniu w zakresie i 4. 1% f) Acetylenu nie zawiera’ slady

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Al- | & Rf"?d’ %, nie wigcej ’ .
dehyd octowy techniczny stosowany jest do pro- ") ;1,‘1 - S Sl S

s . lelotne] pozostaios-

dukeji kwasu octowego, bezwodnika octowego, &, %, nie wiecej niz 0,01 0,02

octanu etylu, butanolu, oktanolu i innych syntez
organicznych.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od procentowej za-
wartosci rozroznia sie dwa gatunki aldehydu octo-
wego technicznego oznaczone cyframi rzymskimi
IiIL

2.2. Przyklad oznaczenia aldchydu
technicznego gatunku I:

octowego
ALDEHYD OCTOWY TECHNICZNY I BN-77/6026-40

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Aldehyd octowy tech-
niczny powinien by¢ cieczg przeZroczysta bez za-
nieczyszczen mechanicznych o ostrym charakterys-
tycznym zapachu.

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

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Aldehyd octowy techniczny
nalezy dostarcza¢é w cysternach cisnieniowych
przeznaczonych do tego celu, dopuszczonych do
elsploatacji przez Okregowy Inspektorat Dozoru
Technicznego. Dopuszcza sie pakowanie aldehydu
octowego do przenoénych zbiornikdéw cisnienio-
wych dostarczonych przez odbiorce pod wa-
runkiem, ze zostaly dopuszczone do eksploatacji
przez Urzad Dozoru Technicznego i po przedloze-
niu przez odbiorce oéwiadczenia, ze przenos$ny
zbiornik ci$nieniowy jest czysty i nie zawiera
innych mediow.

Aldehyd octowy techniczny nalezy przewozic
rod poduszka azotu o ci$nieniu do 3 at (0,29 MPa)
przy temperaturze 15°C. Przed napelnieniem cy-
sterne nalezy przedmucha¢ azotem do zawartosci
tlenu ponizej 1%0. W czasie napelniania i roztadun-
ku cysterna powinna byé uziemiona. Cysterny
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i przenosne zbiorniki ci$nieniowe nalezy napelniaé¢
najwyzej do 90% ich pojemnosci. Aldehyd octowy
techniczny nalezy wytlacza¢ z cysterny azotem
o ci$nieniu nie przekraczajacym cisnienia dopusz-
czonego. Po wyladowaniu cysterne nalezy szczel-
nie zamkna¢. Cisnienie w opréznionej cysternie
powinno wynosi¢ co najmniej 0,5 at (0,05 MPa),
lecz nie wiecej niz 3 at (0,29 MPa).

Odbiorcom nie wolno plukaé cystern woda,
otwiera¢ wlazow i wykonywa¢ czynnosei nie zwig-
zanych z rozladunkiem cysterny.

Na cysternach nalezy umiescié
oznakowanie:

a) nazwe zakladu produkujacego,

b) nazwe produktu,

¢) znak niebezpieczenstwa dla substancji tatwo
palnych wg PN-76/0-79252 p. 2.3.4.

Oznakowanie cystern zawierajgcych aldehyd
octowy techniczny przeznaczony na eksport nalezy
kazdorazowo uzgodni¢ z eksporterem.

Na przenosnych zbiornikach cisnieniowych na-
lezy umiesci¢ nastepujgce oznakowanie:

a) nazwe produktu,

b) znak niebezpieczenstwa dla substancji tatwo
palnych wg PN-76/0-79252 p. 2.3.4,

¢) nazwe lub znak wiasciciela opakowania.

4.2. Przechowywanie. Aldehyd octowy tech-
niczny nalezy przechowywa¢ w zbiornikach cisnie-
niowych dopuszczonych do eksploatacji przez
Urzad Dozoru Technicznego. Zbiorniki te powinny
by¢ uziemione i umieszczone w ziemi lub w chtod-
nym i przewiewnym miejscu. Zbiorniki wolno sto-
jace w porze letniej nalezy chlodzi¢ woda. Zbior-
niki nalezy napelnia¢ do 90%» ich pojemnosci, sto-
sujgc poduszke azotowg o cisnieniu 0,5 = 3 at
w zaleznosci od cisnienia technologicznego, dla
ktérego przeznaczony jest aldehyd octowy i od
temperatury otoczenia.

Azost stosowany jako gaz ochronny nie moze
zawiera¢ wiecej niz 1% tlenu.

4.3. Transport. Aldehyd octowy w przenosnych
zbiornikach ci$nieniowych nalezy przewozi¢ do-
wolnym $rodkiem transportowym zgodnie z obo-
wigzujacymi przepisami dla transportu kolejowego
i drogowego materialow niebezpiecznych 1), chro-
nigc przed nagrzaniem.

Aldehyd octowy zaliczany jest do klasy niebez-
pieczenstwa IIl a. Zbiorniki powinny by¢ zabez-
pieczone przed przemieszczaniem sie w $Srodku
transportowym.

nastepujace

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

5.1.1. Badania wykonywane dla kazdej partii
a) sprawdzanie wymagan ogélnych (3.1),

b) oznaczanie barwy (3.2a),

1) Patrz informacje dodatkowe p. 4.

¢) oznaczanie gestosci (3.2b),

d) oznaczanie zawarto$ci aldehydu octowego
(3.2¢),

e) oznaczanie zawartosci aldehydu krotonowego
(3.2d),

f) oznaczanie zawartosci kwasow w przelicze-
niu na kwas octowy (32e), '

g) sprawdzanie nieobecnosci acetylenu (3.2f),

h) oznaczanie zawarto$ci niclotnej pozostalosci
(3.2h).

5.1.2. Badania wykonywane na
oznaczanie zawartosci rteci (3.2g).

5.2. Wielkos¢ partii. Partie produktu stanowi
zawarto$¢ jednej cysterny lub liczba przenosnych
zbiornikéw ci$nieniowych napeinionych z jednego
zbiornika magazynowego.

zadanie —

5.3. Pobieranie probek

5.3.1. Pobieranie probek u producenta. Probki
nalezy pobiera¢ z kazdej cysterny po jej napel-
nieniu. W przypadku pakowania produktu do
przenosnych zbiornikéw ci$nieniowych, probki na-
lezy pobiera¢ ze zbiornika magazynowego przed
napelnieniem opakowan.

Przy pobieraniu probki z cysterny lub zbiornika
magazynowego nalezy wytloczy¢ cisnieniem azotu
okolo 5 dm? aldehydu octowego dla przeptukania
przewodéw, a nastepnie co najmniej 1 dm?® dla
wykonania analizy.

Probke nalezy pobra¢ do suchego czystego na-
czynia uprzednio przedmuchanego azotem.

5.3.2. Pobieranie prébek u odbiorcy. Probki na-
lezy pobiera¢ jak w 5.3.1 z kazdej cysterny lub
przenosnego zbiornika cisnieniowego przed przy-
stgpieniem do ich oproézniania. W przypadku par-
tii produktu w przenosnych zbiornikach ci$nienio-
wych, nalezy z pobranych probek sporzadzié sred-
nig probke laboratoryjna w ilosci nie mniej niz
1 dm3.

5.4. Opis badan

5.4.1. Wytyczne dotyczace bezpieczenstwa pracy.
Wszelkie prace z aldehydem octowym i aldehydem
krotonowym nalezy wykonywaé¢ pod dygestorium,
z dala od otwartego ognia. Aldehydu octowego
i substancji szkodliwych uzywanych do badan nie
nalezy pobiera¢ pipeta za pomoca ust.

5.4.2. Sprawdzanie wygladu. Do cylindra z bez-
barwnego szkla o $rednicy 20 mm wlaé tyle ba-
danego aldehydu octowego, aby wysokos¢ stupa
cieczy wynosita 100 mm. Aldehyd octowy ogladany
w Swietle dziennym nieuzbrojonym okiem powi-
nien by¢ klarowny i nie powinien zawiera¢ zanie-
czyszczen mechanicznych.

5.4.3. Oznaczanie barwy — wg BN-71/6020-02
p. 2.5.1, biorgc do oznaczania 100 c¢cm?® badanego
aldehydu octowego. W przypadku braku kompara-
tora, mozna poréwnywaé barwe bezposrednio
w cylindrach.
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5.4.4. Oznaczanie gestosci — wg PN-66/C-04004
p. 2.1.3 w temperaturze 15°C, a nastepnie otrzy-
mang wartos¢ przeliczy¢ dla temperatury 20°C.

5.4.5. Oznaczanie zawarto$ci aldehydu octowego

5.4.5.1. Zasada metody oparta jest na tworzeniu
si¢ oksymu w wyniku kondensacji aldehydu octo-
wego z chlorowodorkiem hydroksyloaminy. Wy-
dzielony w tej reakcji kwas solny nalezy miarecz-
kowa¢ mianowanym roztworem wodorotlenku so-
dowego.

5.4.5.2. Odczynniki i roztwory
a) Alkohol etylowy cz.
b) Blekit bromofenolowy, wskaznik. Roztwor:

w kolbie pomiarowej pojemnosci 100 cm? rozpus-

ci¢ 0,2 g blekitu bromofenolowego w 3 c¢m3 0,1N
roztworu wodorotlenku sodowego i uzupelni¢ do
kreski alkoholem etylowym:.

¢) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz. Roz-
twor: 25 g chlorowodorku hydroksyloaminy roz-
pusci¢ w 1000 cm? wody i zobojetni¢ roztworem
wodorotlenku sodowego wobec btekitu bromofeno-
lowego.

d) Wodorotlenek
i 0,1IN.
5.4.5.3. Wykonanie oznaczania. Do trzech kolb
stozkowych pojemnosci 500 cm? z doszlifowanym
korkiem odmierzy¢ po 100 cm? roztworu chloro-
wodorku hydroksyloaminy. Kolby stozkowe umie-
$ci¢c w lodowce na 15 min. Do dwoch kolb odwa-
zy¢ badany aldehyd octowy, trzecig zachowa¢ jako
wzorzec barwny. W dwéch cienkosciennych fiol-
kach o $rednicy 8 mm i dlugosci okolo 50 mm ze
szezelnym korkiem gumowym odwazy¢ po 0,5 =+
1,0 g badanej probki z dokladnoscia 0,0002 g, fiol-
ki wrzuci¢c do kolb, rozbi¢ przez energiczne
wstrzgsanie, nastepnie wstawi¢ na 15 min do lo-
dowki o temperaturze najwyzej +5°C. Miareczko-
wa¢ 0,5N roztworem wodorotlenktt sodowego do
zrownania sie barwy z barwa wzorca.

sodowy cz. Roztwory: 0,5

Zawartos¢ aldehydu octowego (X;) obliczy¢
w procentach wg wzoru

vV - 0,022026 - 100
m

X1=

— (X, + X9 (1)

w ktorym:

V — objetos¢ scisle 0,5N roztworu wodo-
rotlenku sodowego zuzytego do zmia-
reczkowania probki, cm3,

0,022026 — masa aldehydu octowego odpowiada-
jaca 1 cm3 scisle 0,5N roztworu wo-
dorotlenku sodowego, g,

m — odwazka badanego aldehydu octowe-
8o, &,

X, — zawartos¢ aldehydu krotonowego
oznaczona wg 5.4.6, %,

X3 — zawartos¢ kwasOw oznaczona WwWg

5.4.7, 9.

5.4.5.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ sred-
nig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoch
oznaczan nie roézniacych sie wiecej niz o 0,4 war-
tosci bezwzglednej.

5.4.6. Oznaczanie zawartoSci aldehydu krotono-
wego

5.4.6.1. Zasada metody polega na polarograficz-
nym oznaczaniu zawartosci aldehydu krotonowego
przy zastosowaniu krzywej kalibracji.

5.4.6.2. Aparatura i przyrzady

a) Kapilara o charakterystyce:
kropli 3+ 4 s.

b) Mikrobiureta pojemno$ci 1 cms3.

¢) Naczynko polarograficzne typu Heyrowskie-
go lub Novaka. ‘

d) Pipeta pojemnos$ci 5 cm?® z dzialka elementar-
na 0,1 cm?.

e) Polarograf dowolnego typu o czulosci galwa-
nometru co najmniej (10 A/mm)/m.

f) Trzy pluczki Drechsla lub pluczki z belkotka.

czas trwania

5.4.6.3. Odczynniki i roztwory

a) Aldehyd octowy techniczny gatunek I nie
zawierajacy aldehydu krotonowego. Nieobecnosé
aldehydu krotonowego nalezy sprawdzi¢ polaro-
graficznie (nie powinna ukaza¢ sie zadna fala przy
czulo$ci galwanometru 4 - 10® lub innej — w za-
leznosci od typu polarografu). W przypadku obec-
nosci aldehydu krotonowego nalezy aldehyd octo-
wy przedestylowac.

b) Aldehyd krotonowy (o wspolczynniku zala-
mania S$wiatla n?*)° = 1,4362 i gestosci p%° =
= 0,8477 g/cm3,

¢) Azot sprezony techniczny wg PN-71/C-84912
gatunek I,

d) Chlorek litowy lub chlorek potasowy cz. roz-
twoér 0,25N.

e) Dwutlenek wegla skroplony techniczny wg
PN-72/C-84909 gatunek I

f) Kwas solny cz. roztwoér 0,25N.

¢) Nadmanganian potasowy cz. roztwoér okolo
0,1N.

h) Pirogallol cz. Roztwor: w kolbie pomiarowej
pojemnosci 100 cm? rozpusci¢ 5 g pirogallolu
i uzupeini¢ do kreski 25-procentowym roztworem
wodorotlenku potasowego.

i) Roztwor podstawowy: zmiesza¢ w stosunku
objetosciowym 1:1 roztwory chlorku litowego
i kwasu solnego.

j) Zelatyna, roztwor 1-procentowy.

k) Wodorotlenek potasowy cz. roztwoér 25-pro-
centowy.

5.4.6.4. Sporzadzanie roztworéow wzorcowych
aldehydu krotonowego

Roztwér A. Do kolby pomiarowej pojemnosci
100 em3 wlaé 50 cm?® aldehydu octowego wg
5.4.6.3a), nastepnie odmierzyé¢ 0,95 c¢cm? aldehydu
krotonowego wg 5.4.6.3b), co odpowiada masie
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0,805 g. Calos¢ uzupeilni¢ aldehydem octowym
prawie do kreski i kolbe z zawartoscig oziebi¢ do
temperatury 0°C. Po ustaleniu si¢ temperatury
zawartos¢ kolby uzupelni¢ aldehydem oc¢towym
do kreski i wymieszac.

Roztwor A jest 1-procentowy.

Roztwory wzorcowe. Do 6 kolb pomiarowych
pojemnosci po 100 cm?® zawierajacych po 50 cm?
aldehydu octowego odmierzy¢ kolejno: 1,0; 2,0;
3,05 5,0; 7,0; 10,0 cm? roztworu A. Przy uzupelnie-
niu do kreski postepowa¢ tak samo jak przy spo-
rzadzaniu roztworu A. Zawartos¢ aldehydu kroto-
nowego w poszczego6lnych roztworach wzorcowych
wynosi: 0,01%0, 0,02%, 0,03%, 0,05%%, 0,07%, 0,10%.

Przy wyznaczaniu lub sprawdzaniu krzywej ka-
librowania nalezy kazdorazowo przygotowaé $wie-
zy roztwor A oraz roztwory wzorcowe.

5.4.6.5. Sporzadzanie krzywej kalibracji. Na-
czynko polarograficzne umiesci¢ w termostacie
(o temperaturze 15 *1°C) i podlgczy¢ do polaro-
grafu. Do naczynka polarograficznego odmierzyé
5 cm?® roztworu podstawowego, 0,3 c¢cm3 roztworu
zelatyny i z mikrobiurety 0,5 cm? roztworu wzor-
cowego 0,01-procentowego przygotowanego wg
54.64. Przed naczynkiem polarograficznym
z przygotowanym roztworem umiesci¢ trzy plucz-
ki, z ktérych pierwsza (liczac od strony naczynka
polarograficznego) zawiera roztwoér podstawowy
z zelatyna i odpowiednim roztworem wzorcowym
o tym samym stgzeniu co w naczynku polarogra-
ficznym, druga — roztwoér nadmanganianu potaso-
wego 1 trzecia — roztwor pirogallolu. Przez pod-
laczone trzy pluczki i roztwér w naczynku polaro-
graficznym przepuszcza¢ azot przez okolo 10 min
z szybko$cia 4 banieczek na sekunde. Zamiast
azotu mozna stosowaé¢ réwniez dwutlenek wegla,
wowecezas nalezy poming¢ druga i trzecia pluczke.
Nastepnie przeprowadzi¢ rejestracje polarograficz-
ng, zaczynajgc od potencjalu 0,9 (wzgledem elek-
trody wewnetrznej, tj. rteci na dnie naczynka po-
larograficznego) az do catkowitego wychylenia sie
krzywej za skale pomiaru. Czulo$¢ galwanometru
nalezy tak dobra¢, aby fale rejestrowane zmiescilty
sie na papierze polarograficznym. W powyzszy
sposéb zbada¢ kolejno kazdy z przygotowanych
roztwordw wzorcowych, stosujac te samg czulosé
galwanometru i te samg szybkos¢ kroplenia.

Zmierzone wysokosci fal aldehydu krotonowego
dla poszczegoélnych roztworow wzorcowych naniesé
na osi rzednych, a stezenie procentowe tych roz-

tworéw na osi odcietych. Prawidlowa zaleznos¢,

tych wielkosci przedstawia sie w postaci linii pro-
stej przechodzacej przez poczatek ukitadu wspol-
r.ednych.

5.4.6.6. Wykonanie oznaczania. Odmierzy¢ mi-
krobiuretg 0,5 cm?® oziebionego badanego aldehydu
octowego, umiesci¢ w naczynku polarograficznym

i dalc; postepowaé wg 5.4.6.5, z pominieciem roz-
tworow —rzorcowych. Na podstawie wysokosci fali
aldehydu krotonowegé, zmierzonej dla badanej
probki, odezyta¢ z krzywej kalibracji procentowa
zawartos¢ aldehydu krotonowego.

5.4.7. Oznaczania zawartoSci kwaséow w przeli-
czeniu na kwas octowy

5.4.7.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na
zmiareczkowaniu badanej prébki aldehydu octo-
wego 0,IN roztworem wodorotlenku sodowego
i obliczeniu procentowej zawartosci kwasow
w przeliczeniu na kwas octowy.

5.4.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy cz.

b) Fenoloftaleina, roztwor alkoholowy: 0,5 g fe-
noloftaleiny rozpusci¢ w 100 cm? alkoholu etylo-
wego 1 doda¢ roztworu wodorotlenku sodowego
do uzyskania lekko rézowego zabarwienia.

¢) Wodorotlenek sodowy cz., roztwér 0,1N.

5.4.7.3. Wykonanie oznaczania. Do kolby stoz-
kowej pojemnosci 250 cm?® odmierzy¢ 50 ecm?® wody
ochlodzonej do temperatury 0°C, dodaé¢ 50 cm?
badanej prébki ochtodzonej do temperatury 15°C,
wymiesza¢ i natychmiast zmiareczkowac¢ roztwo-
rem wodorotlenku sodowego wobec fenoloftaleiny
do stabo roézowego zabarwienia.
Zawartos¢ kwasow w przeliczeniu na kwas octo-
wy (X,) obliczy¢ w procentach wg wzoru
VvV - 0,006005 - 100 VvV - 0,012

Sy = 50 - o - 0

o

@)

w ktorym:

V — objetos¢ $cisle 0,1N roztworu wodoro-
tlenku sodowego zuzyta do zmiarecz-
kowania badanej probki, cm?,

0,006005 — ilo$¢ kwasu octowego odpowiadajgca
1 em? $cisle 0,1N roztworu wodoro-
tlenku sodowego, g,

o — gestos¢ aldehydu octowego w tempe-
raturze 15°C oznaczona wg 5.4.4,
g/cm?.

5.4.7.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $red-
nig arytmetyczng wynikow co najmniej dwdéch
oznaczan nie roznigcych sie miedzy soba wiecej
niz o 0,01 wartosci bezwzglednej.

5.4.8. Sprawdzanie nieobecnoSci acetylenu

5.4.8.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega
na wytworzeniu czerwono zabarwionego acetylenku
miedzi w wyniku reakecji odczynnika Ilosvaya
z acetylenem. W przypadku nieobecnosci acety-
lenu roztwor pozostaje bezbarwny.

5.4.8.2. Odczynniki i roztwory

a) Azotan miedziowy cz. Roztwor: w Kkolbie
pomiarowej pojemnosci 1000 cm® rozpusci¢ 20 g
azotanu miedziowego w 500 cm? wody, dodac
100 cm® wody amoniakalnej i dopelni¢ wodg do
kreski. (Roztwor A).
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b) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz. Roz-
twor: 60 g chlorowodorka hydroksyloaminy roz-
pusci¢ w 1000 cm? cieplej wody. (Roztwoér B).

¢) Odczynnik Ilosvaya — odczynnik ten sporzg-
dzi¢ przed wykonaniem oznaczania przez zmiesza-
nie rownych objetosci roztworéow A i B. Odczyn-
nik powinien by¢ bezbarwny.

5.4.8.3. Wykonanie oznaczania. Do 10 cm3 od-
czynnika Ilosvaya nalezy doda¢ 3 cm3? badanego
aldehydu octowego i dobrze wytrzasnaé. Aldehyd
octowy nie zawiera acetylenu, jezeli po dodaniu
odczynnika Ilosvaya badana prébka nie zabarwi
sie na roézowo.

Nieznaczne ro6zowe zabarwienie wskazuje na
slady acetylenu. Nalezy wykona¢ co najmniej dwa
oznaczania.

5.4.9. Oznaczanie zawartoSci rteci

5.4.9.1. Zasada metody oparta jest na reakcji
rteci z ditizonem w $cisle okreslonym srodowisku.
Powstaly ditizonian rteci latwo rozpuszcza sie
w chloroformie, dajagc pomaranczowo-zoite zabar-
wienie. Intensywno$¢ zabarwienia uzalezniona jest
od ilosci rozpuszczonego ditizonianu rteci; okresla
sie ja za pomocag spektrofotometru. W zaleznosci
od wartosci zmierzonej absorbancji odczytaé¢ z po-
przednio sporzadzonej krzywej wzorcowej zawar-
tosci rtgei w badanej probce w miligramach
i przeliczy¢ na procentowg zawarto$é rteci.

5.4.9.2. Aparatura i sprzet

a) Dwie kuwety o grubosci warstwy 10 mm.

b) Szesé kolb pomiarowych pojemnosci 250 cm3.

¢) Osiem kolb pomiarowych pojemnosci 1000 cms3.

d) Kolba stozkowa z szeroka szyjka, pojemnos-
ci 250 cm3.

e) Rozdzielacz pojemnosci 500 cm?.

f) Trzy rozdzielacze pojemnosci 250 cms3.

g) Spektrofotokolorymetr typu ,Spekol” Ilub
inny o tej samej dokladnosci.

5.4.9.3. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy cz.d.a.

b) Woda amoniakalna cz.d.a. oraz roztwor

5-procentowy: Do kolby pomiarowej pojemnosci
1000 c¢m? odmierzye 200 cm3® wody amoniakalnej
i dopelni¢ woda do kreski.

c) Azotan rteciowy |[Hg(NOs), 1/2H201' czd.a. —
roztwor 0,05N i roztwor A.

Roztwor 0,05N. Odwazy¢ 8,34 g azotanu rtecio-
wego, zwilzy¢ 1 cm3 stezonego kwasu azotowego,
rozpusci¢ w niewielkiej ilosci wody, przenies¢ ilos-
ciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 cms3,
dopelni¢ wodg do kreski i wymiesza¢. W celu wy-
znaczenia wspoélczynnika przeliczeniowego (F) dla
tego roztworu nalezy do kolby stozkowej pojem-
nosci 250 ¢cm? odmierzyé 20 em3 roztworu chlorku
sodowego wg d), doprowadzi¢ roztwoér do okoto
2,5 pH za pomocg 2N roztworu kwasu azotowego
wg poz. g), rozcienczy¢ woda do 100 cm? i mia-
reczkowaé wyzej przygotowanym roztworem azo-

tanu rteciowego do pojawienia sie niebiesko-fiol-
kowego zabarwienia wobec 1 em3 roztworu wskaz-
nika wg poz. p).

Wspolezynnik przeliczeniowy (F) obliczyé wg
wzoru

20 - 1000
F = — (3)
\%
w ktorym:
V — objetos¢ roztworu azotanu rteciowego

zuzyta do miareczkowania roztworu
chlorku sodowego, c¢cm?3,

1 cm?® — Scisle 0,05N roztworu azotanu rtecio-
wego zawiera 5,0152 mg rteci.

Roztwor A. Do kolby pomiarowej pojemnosci
1000 c¢cm?® odmierzy¢ biuretg 1 cm?® Scisle 0,06N
roztworu azotanu rteciowego, dopelni¢ woda do
kreski i wymieszac.

1 em3 roztworu A zawiera 0,005 mg rteci.

Roztwér A nalezy kazdorazowo
Swiezy.

d) Chlorek sodowy cz.d.a. — roztwér 0,05N. Od-
wazy¢ 2,9227 g chlorku sodowego wyprazonego
w temperaturze okolo 400°C, przenies¢ ilosciowo
do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 cm? i do-
peini¢ wodg do kreski.

e) Chloroform cz.d.a. lub oczyszczony za pomocy
destylacji.

f) Ditizon — roztwory: podstawowy i B. Roz-
twor podstawowy. Odwazyé 50 mg ditizonu, roz-
pusci¢ w rozdzielaczu w 100 cm? chloroformu,
doda¢ 200 ecm3 wody oraz 5 =+ 10 cm?® wody amo-
niakalnej. Mieszanine dobrze wytrzgsa¢ w ciggu
2 min. Po rozdzieleniu sie warstw usungé¢ warstwe
chloroformowsg. Powtérnie do rozdzielacza dodaz
20 cm?® chloroformu, zawarto$¢ lekko wymieszaé
i po rozwarstwieniu znowu usungé¢ warstwe chlo-
roformowg. Nastepnie rurke rozdzielacza wysu-
szy¢ bibdla, do rozdzielacza odmierzy¢ 200 cm?
chloroformu i dodawaé¢ roztworu kwasu solnego
wg poz. j) az do reakcji wyraznie kwasnej. Mie-
szanine wytrzgsaé az wydzielony ditizon przejdzie
do chloroformu. Warstwe chloroformowsg przela¢
do drugiego rozdzielacza i przemy¢ trzykrotnie za
pomoca 500 cm® wody. Otrzymany podstawowy
roztwor ditizonu przelaé do butelki z ciemnego
szkla i przykry¢ z wierzchu ostroznie roztworem
kwasu siarkowego z siarczanem hydrazyny wg
poz. 1i). Roztwor w butelce przechowywany
w ciemnym, chtodnym miejscu jest trwaly w cia-
gu kilku miesigcy.

sporzadzac

Roztwor B otrzymany przez zmieszanie j. .
objetosci roztworu podstawowego i czterech obje-
toéci chloroformu. Roztwér B nalezy sporzadzi¢
kazdorazowo przed oznaczaniem i przechowywa¢c
w butelce z ciemnego szkla w chlodnym miejscu.
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g) Kwas azotowy cz.d.a. oraz roztwoér 2N.

h) Kwas octowy cz.d.a.

i) Kwas siarkowy cz.d.a. — roztwor okolo 1N
oraz roztwér 0,5-procentowy zawierajgey 0,5%0
siarczanu hydrazyny.

j) Kwas solny cz.d.a. — roztwoér 1+ 1.
k) Octan sodowy (CH3COONa - 3H,0) cz.d.a.
1) Rodanek potasowy cz.d.a. — roztwoér okoto

0,IN. Odwazy¢ 9,72 g rodanku potasowego prze-
nie$¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci
1000 cm? rozpusci¢ i dopelni¢ wodg do kreski.

1) Roztwér buforowy — w kolbie pomiarowej
pojemnosci 1000 em3 rozpusci¢ w wodzie 57 cm?
kwasu octowego i 82 g octanu sodowego, dopekié
woda do kreski i wymieszaé.

m) Siarczan hydrazyny (N.H, - Hy - SOy) cz.d.a.

n) Wersenian dwusodowy cz.d.a. — roztwor
okolo 0,1N: Odwazy¢ 37,2 g wersenianu dwusodo-
wego 1 rozpusci¢ w wodzie w kolbie pomiarowej
pojemnosci 1000 cm?3, kolbe dopelni¢ woda do
kreski i wymieszac.

0) Woda chlorowa. 25 c¢cm?® wody nasyci¢ chlo-
rem gazowym z butli lub otrzymanym przez wkra-
planie stezonego kwasu solnego na Kkrystaliczny
nadmanganian potasowy. Nasyca¢ do momentu az
woda zawiera¢ bedzie 0,64%0 chloru. Oznaczanie
zawarto$ci chloru: do 25 g wody chlorowej wlac
25 c¢m?® wody zawierajacej 1 g jodku potasowego.
nastepnie miareczkowa¢ wydzielony jod 0,1N roz-
tworem tiosiarczanu sodu w obecno$ci skrobi.

1 em?® 0,1N roztworu tiosiarczanu sodowego od-
powiada 0,003546 g chloru.

p) Wskaznik — roztwor: Rozpusei¢ 0,5 g dwu-
fenylokarbazonu i 0,05 g biekitu bromofenolowego
w 100 cm? alkoholu etylowego.

5.4.9.4. Sporzadzanie roztworow i krzywej
wzorcowej. Do 6 kolb pomiarowych pojemnosci
250 cm?® odmierzy¢ kolejno 0; 5,0; 10,0; 15,0; 25,0;
35,0 ecm?® roztworu A azotanu rteciowego, dopelni¢
woda do kreski i wymiesza¢. Z tak przygotowa-
nych roztworéw wzorcowych pobra¢ po 100 cm?
co odpowiada zawartosci 0; 0,01; 0,02; 0,03; 0,05;
0,07 mg Hg. Dalej postepowaé¢ nastepujgco: przy-
gotowac¢ trzy rozdzielacze o pojemnosci 250 cm?3.
Do pierwszego i drugiego rozdzielacza odmierzyc
po 10 ecm3 roztworu buforowego, 10 cm? roztworu
wersenianu dwusodowego i 10 e¢m? roztworu ro-
danku potasowego. Ponadto do drugiego rozdzie-
lacza doda¢ 20 cm? wody, roztwory wymieszac.
Do trzeciego rozdzielacza odmierzy¢ 50 ecm3 roz-
tworu wody amoniakalnej. Do pierwszego rozdzie-
lacza wla¢ 100 cm? uprzednio przygotowanego roz-
tworu wzorcowego, doda¢ 10 cm3 chloroformu,
mieszanine wytrzasac i po rozdzieleniu warstw od-
rzuci¢ warstwe chloroformowsa. Nastepnie do
pierwszego rozdzielacza dodaé¢ 25 cm? roz-
tworu B ditizonu i ekstrahowa¢ w ciggu okolo

2 min lagodnie wytrzasajac. Po rozdzieleniu
warstw wytrzasa¢ mieszaning jeszcze raz i pozo-
stawi¢ do rozwarstwienia. Ekstrakt przenies¢ do
drugiego rozdzielacza, uwazajac aby nie dostala
sie do niego gorna wodna warstwa (otwér w kra-
nie pierwszego rozdzielacza powinien by¢ wypel-
niony roztworem chloroformu). Zawartos¢ drugie-
go rozdzielacza wytrzasa¢ okolo 1 min i pozosta-
wi¢ do rozdzielenia warstw. Przenie$¢ ekstrakt do
trzeciego rozdzielacza i znowu wytrzasa¢ okoto
1 min (trzeba bardzo dobrze oddzieli¢ warstwe
chloroformowg od wodnej). Po doktadnym rozdzie-
leniu warstw przesaczy¢ roztwor chloroformu
przez maly saczek bibulowy. Pierwsza porcje prze-
sgczu odrzucié, pozostala zebra¢ i przenies¢ do
kuwety, zmierzy¢ absorbancje tego roztworu przy
dlugosci fali 490 nm. Jako roztwér odniesienia
dla ustalenia punktu zerowego aparatu nalezy sto-
sowac¢ cHloroform.

Do slepej proby pobra¢ 100 cm? wody i poste-
powa¢ w analogiczny sposob jak z roztworami
wzorcowymi. Od wartosci zmierzonych absorban-
cji kazdego roztworu wzorcowego odja¢ wartost
absorbancji slepej proby. Z otrzymanych danych
nalezy wykresli¢ krzywa wzorcowa odktadajgc na
osi odcietych ilosci rteci w mg a na osi rzednych
odpowiadajaca im warto$¢ absorbancji. Do wyzna-
czenia kazdego punktu krzywej wykonaé¢ trzy
rownoleglte oznaczania. Prawidlowo sporzgdzona
krzywa wzorcowa powinna stanowi¢ prostg trafia-
jaca w poczatek ukladu wspoélrzednych.

5.4.9.5. Przygotowanie probki badanego aldehy-
du octowego. Do kolby stozkowej zawierajacej
3 g chlorku sodowego i 4 cm3 wody chlorowej od-
mierzy¢ 25 cm?® badanego aldehydu octowego
ochlodzonego do temperatury 0°C. Zawartosé kol-
by wymiesza¢ i odparowaé¢ do sucha na elektrycz-
nej tazni wodnej w temperaturze 70°C pod wy-
ciagiem. Do pozostalosci doda¢ 50 cm? wody i do-
prowadzi¢ do slabo kwasnej reakceji (pH 4 =+ 5) za
pomoca okoto 1N roztworu kwasu siarkowego.

5.4.9.6. Przygotowanie $lepéj proby. Do kolby
stozkowej odwazy¢ 3 g chlorku sodowego, dodac
4 c¢cm? wody chlorowej i odparowa¢ do sucha na
tazni wodnej w temperaturze 70°C. Do pozostalos-
ci nalezy doda¢ 50 cm?® wody i doprowadzi¢ do
pH 4 = 5.

5.4.9.7. Wykonanie oznaczania. Przygotowac
trzy rozdzielacze pojemnos$ci 250 cm? i postepowa¢c
jak przy sporzgdzaniu roztworéow wzorcowych
(p. 5.4.9.4), biorgc do oznaczania probke badana
przygotowang wg 5.4.9.5 i $lepg probe przygoto-
wang wg 5.4.9.6.

Zmierzong warto$¢ absorbancji slepej proby od-
ja¢ od wartosci absorbancji otrzymywanej z ozna-
czania probki badanego aldehydu octowego.
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Zawartos¢ rteci (X3) w procentach obliczyé wg
wzoru ’

a - 100 a
Xp = —m/m/m—— = — 4)
V - o - 1000 V-p-10
w ktérym:
a — ilos¢ rteci odezytana z krzywej wzorco-
wej, mg,

V — objeto$¢ badanego aldehydu wuzyta do
oznaczania, cms3,

o — gestos¢ badanego aldehydu oznaczona wg
5.4.4 i przeliczona dla temperatury 0°C,
g/cms3.

5.4.9.8. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ Sred-
nig arytmetyczng co najmniej dwoéch oznaczan,
ktérych roznica nie jest wieksza niz 10% wyniku
nizszego.

5.4.10. Oznaczanie nielotnej pozostalos$ci. Do pa-
rownicy kwarcowej lub ze szkla borokrzemiano-
wego pojemnosci 100 cm? wysuszonej do stalej
masy w temperaturze 105 - 110°C i zwazonej
z dokladnoscia do 0,0002 g, odmierzy¢ 100 em? ba-
danego aldehydu octowego i odparowaé do sucha
na tazni wodnej pod wyciagiem. Nastepnie parow-

nice wraz z pozostaloscig suszy¢ do stalej masy
w temperaturze 105 < 110°C, ochlodzi¢ w eksy-
katorze i zwazy¢ z dokladnoscig do 0,0002 g.

Zawarto$¢ nielotnej pozostatosci obliczy¢é w pro-
centach wg wzoru

m - 100 m
100 - o 0
w ktorym:
m — masa suchej pozostatosci po odparowa-
niu, g,
o — gestos¢ aldehydu octowego oznaczona wg
5.4.4, g/cm3.

Za wynik przyja¢ Srednig arytmetyczng wyni-
kow co najmniej dwoch oznaczan nie roéznigcych
sie¢ miedzy soba wiecej niz o 0,002 wartosci bez-
wzglednej.

5.5. Interpretacja wynikow. Koncowe wyniki
nalezy interpretowa¢ zgodnie z PN-T70/N-02120
p- 3.3.2 (metoda Z).

5.6. ZaSwiadczenie o jakosci. Dla kazdej partii
produktu odpowiadajacej wymaganiom normy
producent obowiazany jest wystawi¢ i przestac¢ od-
biorcy $wiadectwo, w ktérym miedzy innymi na-
lezy poda¢ wyniki z przeprowadzonych badan.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Zaklady Che-
miczne, O$§wiecim.
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-68/6026-40
a) wprowadzono oznaczanie barwy aldehydu octowego,
b) zaostrzono wymagania dotyczace zawarto$ci alde-
hydu krotonowego,
¢) zaktualizowano postanowienia dotyczgce pakowania,
przechowywania i transportu,
d) wprowadzono iloSciowe oznaczanie zawarto$ci rteci.
3. Normy i dokumenty zwiazane
PN-66/C-04004 Przetwory naftowe.
(masy wlasciwej)
PN-72/C-84909 Dwutlenek wegla skroplony
PN-71/C-84912 Azot sprezony technicznie
PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb
PN-76/0-79252 Transportowe jednostki opakowaniowe.
Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe
BN-71/6020-02 Oznaczanie barwy produktéw organicz-
nych
4. Obowiazujace przepisy dla transportu kolejowego
i drogowego materialow niebezpiecznych
Przepisy o przewozie koleja materialéw i produktéw nie-

Oznaczanie gestosci

bezpiecznych (PMN Dz. TiZ.K. nr 20 poz. 84 z 1968 r.}
obowigzuja od dnia 16.09.1968 r.

Rozporzadzenie Ministréw Komunikacji i Spraw We-
wnetrznych z dnia 27 listopada 1971 r. w sprawie bez-
pieczenstwa ruchu przy przewozie materialéw niebez-
piecznych na drogach publicznych (Dz. U. PRL nr 35
z dnia 17 grudnia 1971 r. poz. 310).

Specjalne warunki przewozu towaréw niebezpiecznych
w miedzynarodowej komunikacji kolejowej, zalacz-
nik 4 do Umowy SMGS (Dz. T. i Z.K. nr 7 poz. 35
z 1966 r.) obowigzujg od dnia 1.07.1966 r.

Regulamin migdynarodowy dla przewozu kolejg towarow
niebezpiecznych (RID), zalacznik I do Konwencji CIN
(Dz. U. PRL nr 21 poz. 137 z dnia 29 czerwca 1968 r.)
obowigzuje od dnia 1.04.1967 r.

5. Normy zagraniczne i zalecenia miedzynarodowe

NRD TGL 2140 Organische Zwischenprodukte. Acetal-
dehyd technisch

ZSRR T'OCT 9585-61 Anperum yrCycHbIH

ISO 2513-1974(E) Acetaldehyd for industrial use. Deter-
mination of density at 15°C



Errata do BN-77/6026-40

Na str. 1, w prawym tlamie, w tabl. 1, poz. b) zamiast:
Gesto§é o0 powinno byé: Gesto§é g;—’”.
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