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1, WSTEP

1,1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy sg meto-
dy oznaczania zawartodécl rteci carkowitej lubd roz-~

puszczonej i niektérych
nych w produktach rtecioorganicznych i1 ich formach
prébek tych

zwigzkéw rtecioorganicz-

uzytkowych oraz metody przygotowania
produktéw do oznaczair,

1,2, Rodzaie metod badar

a) oznaczanie zawartoéci rteci w zwigzkach rte-
cioorganicznych przez miareczkowanie rodankiem po-
tasowym lub amonowym po uprzedniej mineralizacji,

b) oznaczanie zawarto$ci rteci w zwigzkach rte-
cloorganicznych przez miareczkowanie tioglikolanem
sodowym po uprzedniej mineralizacji,

c) oznaczanie N-etylortecio-p-toluenosulfonanili-
du metodg wagowga,

d) oznaczanie octanu fenylorteciowego przez eks-

trakecjg.

2, METODY OZNACZANIA

2,1, Przvgotowanie prébek do badan

2,1,1, Mineralizacja prébek do oznaczania rteci

w zwigzkach rtecioorganicznych technicznych i ich
formach uzytkowych, nie zawierajgcych w swym skXa-
dzie zwigzkéw chloroorganicznych

2,1,1,1, Aparatura

a) Kolba stozkowa pojemnodci 750 cm3 ze szlifem,
b) ChXodnica powietrzna dtugoéci 150 cm, dredni-
cy 2,5 cm, ze szlifem,

2,1,1,2, Odczynniki

a) Kwas siarkowy cz.d.a., (1,84).

b) Azotan potasowy cz.d.a. sprasowany w pastylki.

¢) Nadmanganian potasowy cz.d.a., roztwér nasy-
cony.

2.1.143, Wykonanie mineralizacji, Badang prébke,
zawierajacg 0,15 + 0,25 g rtecl zwazong 2z doktad-
noé¢cig do 0,0002 g, umiefcié w suchej kolble stoz-
kowe] pojemnoéci 750 cm”. Odwazka nie powinna byé

wieksza niz 10 g produktn statego lub nie powinna
przekraczaé objetoéci 10 cm3 - w przypadku produk-
tu ciek¥ego, Z odmierzonej w cylindrze pomiarowym

objetoéei 50 cm3 kwasu siarkowego dodaé do kolby

kilka cm3, wlewajac go po szlifie kolby, a nastep-
nie wlaé pozostatg ilofé odmierzonego kwasu. W przy-
padku gdy badana forma uzytkowa
1loéci weglanéw (z wyjatkiem weglanu wapniowego),
kolby

przez uprzednio zaXozona na nig chfodnic¢ powietrz-

zawlera wieksze
pogostatra 1loé¢é odmierzonego kwasu dodaé do

ng w celu zapobiezenia stratom na skutek gwartow-
nego rozk*adu prébki., Kolbe z zawartodclag ogrzaé
do wrzenia 1 utrzymywaé w tym stanie przez okoZo
15 min (do zweglenia substancji organicznej), a na-
stepnie zdjaé z grzejnika i dodaé przez chiodnicg
okoXo 10 g sprasowanego w pastylki azotanu potaso-
wego.

utrzymywadé
w tym stanie przez 30 min, W przypadku gdy minera-

CaYoéé ogrzaé ponownie do wrzenia 1

lizowane sa zwigzki rtecioorganiczne lub formy u-
sytkowe zawierajace noénik nierozpuszczalny w kwa-
sach lub mineralizacji
przedXuzyé do 2 godz.

Ogrzewanie nalezy prowadzié intensywnie, zwraca-

arseniany o%owiu, czas

Jac uwage, aby gérna czeéé chXodnicy
zimna, Zaleca sie umieszczanie kolb na grzejnikach

pozostawaXa
ustawionych na podtodze, a wylotu chtodnicy pod
czynnym, sprawnym wyciggiem. Po tym czasie kolbg o-
studzié do temperatury pokojowej i mieszajac zawar-
toéé kolby wprowadzié przez chiodnice maXymi
cjami 100 cm” wody. Do kolby wprowadzié 2 = 3 pe-

por-

reYki szklane i zawartod$é jej ponownie gotowaé deo
czasu, az tlenki azotu zostang calkowicie usuniete
przez chtodnice, Nastepnie caloéé ostudzié do tem-
peratury pokojowej, chlodnice opXukaé 10 <+ 20 cm3
zimne] wody i odXaczy¢ od kolby.

Sprawdzié catrkowitoéé utlenienia przez dodanie
kroplami roztworu nadmanganianu potasowego, Trwale
rézowe zabarwienie roztworu, utrzymujace sie przez
5 min po dodaniu nie wiecej niz 2 kropli roztworu
nadmanganianu éwiadczy o tym, %e utlenienie Jest
catkowite,

Jezell rézowe zabarwienie roztworu w kolbie ik
gotowad

catkowi-

nie przed uptywem 5 min, zawartosé kolby
przez dalsze 30 min 1 ponownie sprawdzié
tosé utlenienia. W przypadku préby pozytywnej ozna-
czyé zawartosé rteci wg 2.2, w przypadku préby ne-
gatywne] przeprowadzié ponowng mineralizacje z no-
wg odwazkg badanej prdébki.

(Mon. Pol. nr

Zjednoczenie Przemystu Orgaonicznego ,.Organika”
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego ,Organika” dnia 4 wrzesnia 1971 r.
icko norma obowiazujgca w zakresie metod badak od dnia 1 czerwca 1972 r.

poz. )
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2,1,2, Mineraligacja prébek do oznacgania rteci
w_formach uzytkowych preparatéw rtecioorganicznych
zawierajgcych ponad 5% zwigzkéw chloroorganicznych
lub weglanu wapniowego

2,102,1, Aparatura

a) Kolba stozkowa pojemnodéci 500 cm”, ze szlifem.

b) Kolba stozkowa, pojemnodci 750 cm3, ze szlifem,

¢) Chodnica wodna zwrotna ze szlifem, o dlugod-
ci praszcza wodnego okoXo 45 cm.

d) ChXodnica powietrzna o dtugoéci 150 cm i dred-
nicy 2,5 cm, ze szlifem,

e) Tygiel z saczkiem ze spiekanego szkka 1G3,

f) Tygiel z saczkiem ze spiekanego szkta 63G3.

2.1,2,2, Odezynniki i materjaty

a) Kwas solny cz.d.a., roztwér 1+1 (obj.).

b) Kwas solny cz.d.a., roztwér okoko 2n,

¢) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér okoxo 5n.
d) Azotan potasowy cz.d.a., sprasowany w pastylki.
e) Ewas siarkowy cz.d.a. (1,84).

f) Siarkowodér.

g) Azbest do tygli Goocha.

2,1.2,3, Wykonanie mineralizacji, Badang prébke,
zawierajaca 0,15 = 0,25 g rteci, 2zwazong z dok¥ad-
noécig do 0,0002 g, umiedcié w suchej kolbie stoz-
kowe] pojemnogci 500 cm3. W przypadku produktu
ciekXego odwazka nie powinna przekraczaé objegtosci
10 cm3. Kolbeg potgczyé z chtodnicg wodng i wprowa-
dzié przez nig do kolby 50 cm” roztworu kwasu sol-
nego (1+1), Zawartoéé kolby gotowaé przez 1 godz,
czgsto wstrzgsajge. Po tym czasie zawartosé kolby
lekko ochtodzié, dodaé 50 em” zimnej wody i caXodé
silnie wstrzgsaé, aby nie dopudcié do utworzenia
grubych grudek zwigzkéw chloroorganicznych. Po od-
zaczeniu chXodnicy kolbe z zawartoécig ostudzié,
zanurzajgc jg w naczyniu z zimng wodg. Zawartodé
kolby przesaczyé przez tyglel z sgczkiem ze spie-
kanego szk¥a 1G3 z cienkg warstwg agbestu do tygli
Goocha, Kolbg i osad na  sgezku przemyé kilkoma
porcjami zimnej wody, nie dopuszczajac do catkowi-
tego odciggniecia wody z sgcgka, Catkowita  1lodé
przesgczu powinna wynosié okoto 400 cm3. Do prze-
sgezu umieszczonego w kolbie stozkowe] pojemnodci
750 cm3 dodaé roztworu wodorotlenku sodowego do pH
okoXo 4 (sprawdzié papierkiem wskaznikowym). Na-
stepnie dodaé 0,2n roztworu kwasu solnego w ilodci
2 cm” na kazde 100 cm” roztworu, ogrzaé do tempe-
ratury 40 + 50% 1 przez roztwér przepuszczaé slar-
kowodér w ciggu co najmmiej 15 min,

Po catkowitym strgceniu osad siarczku rte¢ci prze-
sgcezyé przez tyglel z sgczkiem ze spiekanego szkia
63G3 z niewlelkg ilodcig azbestu do tygli Goocha.
Kolbg i osad na sgczku przemyé gorgcg wodg do za-
n}ku reakcji na chlorki. Po doktadnym odsgczeniu
wody tygiel z osadem umiedcié w kolbie, w ktérej
przeprowadzono strgcenie siarczku, dodaé 15 g azo-
tanu potasowego w pastylkach i 50 cm” kwasu siar-
kowego. Na kolbe zaXozyé chodnice powietrzng, za-
wartoéé kolby ogrzaé do wrszenia i utrzymywaé w tym
stanie przez 1 godsz.

3

Dalej postepowaé jak podano w 2.1.1.3.

2,1.,3, Ekstrakcja benzenem sk*adnika czynnego =
form usytkowych zwigzkdéw rtecioorganicznych w sta-
nie staiym

2,1.,3,1, Aparatura, Aparat do szybkie] ekstrakeji
skXadajgcy sie z:

a) kolby stozkowe] z szeroks szyjka,

b) chXodnicy wodnej metalowej,

¢) saczka szklanego.

2,1,3.2, Wykonanie ekstrakeji, Odwaszke badane]
prébki w 1lodci okredlonej w normie przedmiotowej,

zwazong z dokradnoscig do 0,0002 g, umiedcié w su-
chym sgczku szklanym aparatu ekstrakcyjnego i przy-
kryé krgskiem bibuly do sgczenia. Ekstrakecje pro-
wadzié 50 cm3 benzenu ¢z, umieszczonego uprzednio
w kolbie aparatu. Czas trwania ekstrakcji przy in-
tensywnym wrzeniu benzenu powinien wynosié 4=5 godz,
Po skoriczone] ekstrakcji roztwér behzenowy
nieéé ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnoéci
100 cm3, dopetnié benzenem do kreski 1 starannie
wymieszaé,

W przypedku oznaczania zawartodéci rteci metodsg
miareczkowania tioglikolanem sodowym postepowaé wg
2,3,5.

W przypadku oznaczania gawarto$ci rtg¢ci  po u-
przedniej mineralizacji odpowiednig cze¢éé roztworu
benzenowego odpipetowaé do kolby stozkowe] ze szli-
fem pojemnodci 750 cm”, roztwdér odparowaé prawie
do sucha i przeprowadzié mineralizacje wg 2.1.1 lub
2,1.2,

prze-

2,2, Oznaczanie zawartodci rteci w zwigzkach rte-

cioorganicznych przez miareczkowanie rodankiem po-
taso lub amono 0 uprzedniej mineralizacji

2,2,1, Zasada oznaczania polega na miareczkowa-
niu jonéw rteci mianowanym roztworem rodanku pote-
sowego lub amonowego W obecnosci siarczanu zelazo-
wo-amonowego jako wskaZnika,

2,2,2, Odezynniki

a) Siarczan zelazowo-amonowy cz.d.a., roztwér o-
koo 15-procentowy, przygotowany w sposéb nastepu-
jacy: 15 g siarczanu zelazowo-amonowego rozpudcié
w 100 cm” wody i zakwasié kwasem azotowym cz.d.a.
(1,4) do usunigcia brunatnego zabarwienia roztworu.

b) Siarczan zelagawy cz.d.a., roztwér okoko 0,2n.

¢) Rodanek potasowy lub amonowy cz.d.a., roztwér
Oy1n,

2,2,3, Wykonanie oznacgania, Roztwér otrzymany
po mineralizacji prédbki, przeprowadzonej wg 2.1.1
ludb 2.1.2 odberwié przez dodanie kroplami mozliwie
najmniejszej iloéci roztworu siarczanu zelazawego,
dodaé¢ 5 cm” roztworu siarczanu 3elazowo-amonowego
1 caXoéé miarecgkowaé 0,1n roztworem rodanku potae
sowego lub amonowego.

2,2,4, Oblicganie wynikéw, Zawartodé rteci obli-

czyé w procentach (X) wg wzoru

. .n +10,03
X=Y_n‘—,n—'_'
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w ktérym:
V - objetosé roztworu rodanku zusytego do mia-
reczkowania, cm3,
n - normalnoéé roztworu rodanku,
m - odwazka prébki, g,
10,03 - mnoznik przeliczeniowy,

2,2,5, Wynik, Za wynik nalezy przyjaé érednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch réwnolegiych
oznaczad, miedzy ktérymi réznica nie przekracza 2%
wyniku nizszego.

2,3, Oznaczanie zawartofci rteci w zwigzkach rte-
cioorganicznych przez miareczkowanie tioglikolanem

sodowym po uprzedniej mineralizacji

2,3.1, Zasada oznaczania polega na miareczkowym
oznaczaniu rteci lub zwigzkéw rtecioorganicznych
mianowanym roztworem tioglikolanu sodowego W obec=-
noéci tiofluoresceiny jako wskasnika,

2,3.2, Aparatura, Biureta pojemnoseci 10 cm3 ze

zbiornikiem w gérnej czedci 1 kurkiem podwéjnym.

2,3.3. Odezynniki

a) Tioglikolan sodowy c2.d.a., roztwér okoko
0,05n, przygotowany z kwasu pseudotiohydantoinowe-
go cz.d.a, NH

)éS-C'HZ-COOH- 1/2 H20
58,

w sposdb nastepujgcy: do kolby stozkowe]j pojemnod-
ci 100 em” odwazyé 7,50 g kwasu pseudotiohydantoi-
nowego, zwazonego z doktadnoécig do 0,01 g,i 7,5 g
wodorotlenku sodowego cz.d.a., zwazonego z dokzad-
no$cig do 0,01 g, Caxosé zalaé 25 cm3 wody i goto-
waé ragodnie przez 15 min, Po ochXodzeniu zawar-
to$é kolby przenieéé ilodciowo do kolby pomiarowe]
pojemnodei 1 dm3 i uzupetnié do kreski 0,1-procen-
towym roztworem siarczynu sodowego.

Do sporzadzenia roztworu siarczynu sodowego uzy-
waé wody $wiezo wygotowanej. Roztwér pozostawié w
spokoju na 2 dni. Po tym czasie roztwér przelaé do
biurety ze zbiornikiem w gérnej czqéci,oddzielajqc
ewentualny osad, Roztwdér przechowywaé w atmosferze
gazu obojetnego.

b) Chlorek rteciowy cz.d.a., roztwér écidle 0,05n,
przygotowany w nastepujgcy sposéb: odwazke¢ chlorku
rteciowego w iloéci 3,3940 g, zwazong z dokXadnod-
cig do 0,0002 g, umiescié w kolbie pomiarowej po-
jemnoéei 0,5 dm”, dodaé okoxo 0,5 g chlorku sodo-
wego cz. 1 caXoéé rozpudcié w wodzie., Po rozpusz-
czeniu objetosé kélby uzupemié wodg do kreski 1
starannie wymieszaé,

¢) Wodorotlenek amonowy cz.d.a., roztwér  okoXo
in, przygotowany przez rozciericzenie 75 cm3 25~
procentowego roztworu amoniaku wodg do objetodel
1 an’.

d) Alkohol etylowy - rektyfikat,

e) Tiofluoresceina, wskaznik, roztwér okoxo 0,05
procentowy w okoxo 0,1n roztworze wodorotlenku a-
monowego. Roztwér przygotowaé bezpodrednio przed
uzyciem,

2,3.,4, Nastawianie miana roztworu tioglikolanu

Bsodowego, Normalnodé roztworu tioglikolanu sodowe-
80 ustalié przy uzyeiu roztworu chlorku rteciowego
bezpoérednio przed wykonaniem ognaczania rteci.

Do kolby stozkowe] ze szlifowanym korkiem, pojem—
noéci 100 cm3, odmierzyé 10,0 cm3 roztworu chlorku
rtgciowego, dodaé 30 cm” wody, 10 cm” roztworu wo-
dorotlenku amonowego, 1 cm” roztworu tiofluoresce-
iny i caXoéé miareczkowaé roztworem tioglikolanu
sodowego do uzyskania czerwonofioletowego zabarwie-
nia roztworu.

Normalnodé roztworu (n) obliczyé wg wzoru

" _10-0,05
- 14
w ktérym V - objetodé rogtworu tioglikolanu sodo-
wego zuzytego do miareczkowania, cm3.

Za wynik przyjaé drednig arytmetyczng wynikéw co
najmiej dwéch réwnolegych oznaczad, miedzy kté-
rymi réznica nie przekracza 0,0005,

2.3.5, Wykonanie oznaczania, Odwazke badane]
prébki, zawierajgcg 0,05 « 0,08 g rteci, zwazong 2z
dokZadnoécig do 0,0002 g, umiedcié w suchej kolbie
stoskowe] ze szlifowanym korkiem pojemmnosci 200 umz
W przypadku oznaczania zawarto$ci rteei w roztwo-
rze benzenowym otrzymanym wg 2.1.3.2 odpowiednig i-
loéé roztworu benzenowego, zawlerajgcego 0,05 <+
0,08 g rteci, odmierzyé pipetg do suchej kolby stoz~
kowej 1 roztwdér odparowaé do sucha,

Do kolby dodaé 50 ém> etanolu, starannie wymie-.
szaé, dodaé 10 cm” roztworu wodorotlenku amonowego
i 10 cm” roztworu tiofluoresceiny.

Zawartosdé kolby miareczkowaé roztworem tiogliko-
lanu sodowego do zmiany barwy roztworu z czerwone-
go do czerwonofioletowego.

2.3,6, Obliczanie wynikéw. Zawarto$é rteci obli-

czyé w procentach (X) wg wzoru

V.n +20,061 K
X= —

w ktérym:

V - objetodé roztworu tioglikolanu sodowego 2zu=-
2ytego do miareczkowania, cm”,

n - normalnod$é roztworu tioglikolanu sodowego,

m - odwazka badanej prédki, g, "

K - stosunek objetodci roztworu pobranego do o=
znaczania do catkowite] objetosci ekstraktu
benzenowego (tylko w przypadku oznaczania
rteci w ekstrakcie otrzymanym wg 2.1.3.2 ).

2,3.7, Wynik, Za wynik nalezy przyjaé érednig a-
rytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch réwnolegtych
oznaczan, miedzy ktérymi réznica nie przekracza 2%
wyniku nizszego.

2,4, Oznaczanie N-etylortecio-p-toluenosulfonani-
lidu w produkcie technicznym metods wagowg

2,4,1, Zasada oznaczania polega na réznicy roz-
puszczalnoécl czystego produktu oraz zanieczysz-
czen: substancja aktywna jest dobrze rozpuszczalna
w dwumetyloformamidzie i maXo rozpuszczalna W WoO-
dzie, Doswiadczalnie ustalona poprawka na rozpusz-
czalnoéé wynosi +1%.
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2,4,2, Zakres stosowania metody, Metodg stosuje
si¢ do analizy produktu czystego i produktu tech-
nicznego.

2,4,3, Odczynniki, Dwumetyloformamid cz.

2.4.4, Wykonanie oznaczania, Odwazke 2,0 g prébki,
zwazong z dokYadnodcig do 0,0002 g, umiedcié wzlew-

ce pojemno$ci 25 cm”, uprzednio wysuszonej do sta-
¥ej masy w temperaturze 60°% 1 zwazonej z dokXad-
nosécig do 0,0002 g, suszyé w temperaturze 60°c w
ciggu 4 godz i zwasydé. Zawartodé zlewki zadaéd 15cu?
dwumetyloformamidu i rozpuécié mieszajgc precikiem
szklanym, Roztwér przesgezyé ilodciowo przez migk-
ki saczek, zbierajgc przesgez do zlewki pojemnos-
ci 200 cms. Zlewke 1 sgczek przemyé dwukrotnie dwu-
metyloformamidem, porcjami po 5 em”. Do przesgczu
dodaé porcjami, ciaggle mieszajgc, 75 cm” wody. Wy-
tracong zawlesine pozostawié w spokoju na 30 min
do catkowitego skoagulowania osadu, a nastepnie
przesgczyé 1lodciowo przez tyglel 2z sgczkiem gze
splekanego szk¥a G4, uprzednio wysuszony do staze]
masy w temperaturze 60°C 1 zwazony z dokXadnodcig
do 0,0002 g, Osad w tyglu przemyé 25 cm” wody, ty-
glel wraz z osadem wysuszyé do state] masy w tem-
peraturze 60%C 1 zwazyé,

Zawarto$éé N-etylortecio-p-toluenosulfonanilidu
(X) obliczyé w procentach wg wzoru

(m,-m,) 100

R —g——t1

w ktérym:
m, - masa sgczka z osadem, g,
m, - masa sgczka pustego, g,
m - odwazka badanej prébki, g,
1 - poprawka na rozpuszczalnoéé, %.

2,4.5, Wynik, Za wynik nalezy przyjgé érednig a~
rytmetyczng wynikéw co najmmiej dwéch oznaczad réw-
nolegtych, migdzy ktérymi réinica nie przekracza 1.

octanu fenylorteciowego przez

2,5, Oznaczanie

ekstrakcle

2,5,1, Zasada oznaczania polega na ekstrakecjioo-
tanu fenylorteciowego benzenem w éciéle okredlonych
warunkach i miareczkowym oznaczaniu octanu fenylo-
rteciowego w ekstrakcie benzenowym.

2,5,2, Aparatura

a) Kolba stozkowa pojemnodci 250 omB.

b) Korek z zamontowanym mieszadXem szklanym 2
zamknig¢ciem rteciowym.

¢) Termostat utrzymujacy stats temperature z do-
k¥adnodcia do co najmniej +0,2°C.

2,5,3, Odczynniki - wg 2,3,3 oraz benzen cz.d.a.

2.5.,4, Wykonanie oznaczania, Odwazke badane]
prébki w i1lofci 1,0 g)sporzgdzong 2z dokXadnodecig

do 0,0002 gy,umieécié w kolbie stozkowej pojemnoédci
250 em”, dodaé 50,0 cm3 benzenu i wstawié do ter-
mostatu o temperaturze 17 = 20°C, Kolbe zamkngé
korkiem z mieszadXem, MieszadXo opudcié prawie do
dna kolby i wXgczyé silnik, Szybkodé obrotéw ure-
gulowaé tak, aby miesganie byXo intensywne lecz
niezdbyt gwattowne. Po uptywie 20 min przerwaé mie-
szanie, roztwér benzenowy przesgczyé szybko przez
karbowany sgczek z bibuly, zbierajgc przesgcz do
kolby stozkowe) pojemnosdci 200 cm” z korkiem szli-
fowanym i szczelnie zamkngé kolbg. Pobraé 20,0 cm3
roztworu benzenowego do zlewki pojemnodci 250 cm
i odparowaé do sucha,

Do zlewki dodaé 50 cm3 alkoholu etylowego i da-
lej postegpowaé jak w 2.3.5.

Jezell zawartodé octanu fenylortgciowego w pro-
dukcie technicznym wynosi ponizej 30%,nalezy zwigk-
szyé odwazke, tak aby 1loéé octanu fenylortgciowe-
go wynosita okoxo 0,4 g. '

2,5.5. Obliczanie wynikéw, Zawartodé octanu fe-
nylorteciowego (X ) oblicsyé w procentach wg wszoru

2,5 Ven -336,6
X 10 m

w ktérym:
V - objetoéé roztworu tioglikolanu sodowego zu-
zytego do miareczkowania, cm”,
n = normalnoéé roztworu tioglikolanu sodowego,
m - odwazka prébki, g.

2,5,6, Wynik, Za wynik nalezy przyjqé érednig a~
rytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczah réw-
nolegtych, miedzy ktérymi réznica nie przekracza
5% wyniku nizszego,
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