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CHEMICZNEGO Odczynniki
Bromoform
Grupa katalogowa X 52

1., WSTEP

1.1, Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest bromoform stosowany jako odczynnik
chemiczny.

Bromoform ma:

a) wzér chemiczny - CHBr,

b) ciezar czasteczkowy - 252,767 (1963 r.),
¢) inng nazwe - trdjbromometan,

1.2, Gatunki, W zaleznosci od zawartosci zanieczyszczen rozrdznia sie dwa gatunki
bromcformu, oznaczone:

cz.d.8. - czysty do analizy,

C2. - C2yStye.

1.3. Przyktad oznaczenia bromoformu gatunku cz.d.a.:
BROMOFORM cz.d.a. BN=65/6191=37

olte Normi zZwigzane

- PN=54/C~-80001 Odczynniki. Opakowanie, znakowanie i przechowywanie

PN/C=80047 Odczynniki. Pobieranie prébek i przygotowanie éredniej proébki laboratoryj-
nej ,

PN/C-06500 Odeczynniki. Przygotowanie roztworédw do kolorymetrii i nefelometrii

2, WYMAGANIA

2+1. Wymagania ogélne. Bromoform powinien byé cieczg bezbarwng i przezroczysta o
zapachu podobnym do chloroformu i stodkawym smaku, dobrze rozpuszczalng w  alkoholu
etylowym i eterze, bardzo trudno rozpuszczalng w wodzie, zawierajgca okolo 2% alkoho-
lu etylowego absolutnego jakc stabilizatora.,

Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrekiora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 18 maja 1965 r.
joko norma obowigzujgca w zakresie produkcji od dnia 11 grudnia 1965 r.

(Mon. Pol. nr 67/1965 poz. 386)
WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE Druk. Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd.0,34 Nakt.2500+134 Zam. 3565/66 Cena zt 2,40
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2.2, Wymagania szczegbdblowe

Gatunki
Wymagania
cz.d.a. _ CZ,
a) Zawarto$¢ bremoformu (CHBr, ), %, co najmniej 96,0 - 95,0
b) Gestobé dzo, co najmnie] 2,700 2,700
c) Wspélczynnlk zatamania Swiatia n%?, CO naj=
mniej 1,50 1,50
d) Zawarto$é pozostaloéci nielotnej, %, najwyzej 0,005 0,01
e) Zawarto$é wolnego bromu (Br,) powinien odpowiadaé bada-
- niu wg 4.2,6
f) Zawarto$é wolnego kwasu bromowodorowego (Br™ ) 0,0004 0,001
g) Zawarto$é zanieczyszczen organicznych obcych wg 4.2.7 nie normali-
' | zuje sie

* 3, PARKOWANIE, ZNAKOWANIE I PRZECHOWYWANIE

Bromoform nalezy pakowaé, znakowaé i przechowywaé zgodnie 2 PN—54/0-80001; rodzaj
opakowania: butelki ze szkta oranéowego zamykane doszlifowanymi korkami szklanymi lub
korkami zwyklymi z nakretks z tworzywa sztucznego., Masa netto: 25, 100 i 250 g,

Na zyczenie odbiorcé4w dopuszcza sie inny rodzaj i wielkoéé opakowania,

4, BADANIA

4,1, Pobieranie prébek. Prébki nalezy pobieraé oraz przygotowywaé srednig  prébke
laboratoryjna o masie okolo 300 g, zgodnie z PN/C-80047,

4.2 Rodzaje i wykonanie badan

4,2,1, Sprawdzanie tozsamosci

a) 2 krople badanego bromorormu ogrza¢ z 1 kroplg aniliny i 1 ml alkoholowego roz-
tworu wodorotlenku potasowegos mieszanina wydziela przykry zapach izonitrylus

b) do 0,1 ml badanego bromoformu dodaé 1 ml roztworu wodorotlenku potasowego, kil-
ka opli kwasu azotowego i roztworu azotanu srebraj wytraca sie 201ty osad bromku

srebra,

4,2.,2, Oznaczanie zawartoéci bromoformu (CHBral

4.,2,2,1, Odczynniki i rozitwory

a) Wodorotlenek potasowy cz.d.a., 0,1n roztwér alkoholowy. .
b) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15),

c) Azotan srebra cz.d.a., roztwér O,1n.

d) Rodanek amonowy cz.d.a., roztwdér 0,1n,

e) Siarczan zelazowo-amonowy cz.d.a., roztwdr nasycony.

f) Fenoloftaleina, “1-procentowy roztwér alkoholowy.

4,2.2,2, Wykonanie oznaczania. Ampulke pojemnoéci 0,5 ¢+ 1 ml z cienkoéciennego
szkta odwazyé z doktadnoscig do 0,0002 g. Czeéé cylindryczng ampulki lekko ogrzaé na
ogniu i cienki otwarty koniec kapilary zanurzyé do badanego bromoformu, na skutek
czego amputka napeilni sie do okoio 0,8 ¢+ 1,2 g. Koniec kapilany zatopié i po ochio-
dzeniu odwazyé ampulke z dokiadnoscig do 0,0002 g.

Zwazong ampultke umiescié w kolbie pojemnosci 150 + 200 mlydodaé 7 ml. alkoholowego
roztworu wodorotlenku potasowego i rozbié ampulke przez wstrzgsanie kolbg 1lub prazy
pomocy szklanej pateczki. Kolbe poigczyé za pomocg zwykiego korka z chiodnica zwrotnsg
i ogrzewaé roztwdr na Xaini wodnej przez 7 godz, po czym kolbe polaczyé ze zwykig
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chzodnicg i oddestylowaé¢ alkohol. Pozostatosé w kolbie rozciehczyé niewielkq iloscig
wody, zobojetnié kwasem azotowym wobec fenoloftaleiny i dodaé jeszcze 10 ml kwasu, O=-
trzymany roztwédr przeniesé ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnoéci 250 ml i wuzupeil-
nié¢ objetosé wodg do kreski. 50 ml otrzymanego roztworu umiescié w kolbie  stozkowe}
pojemnosci 250 ml, dodaé 40 ml roztworu azotanu srebra, wytrzgsngé i nadmiar  srebra
odmiareczkowaé roztworem rodanku amonowego wodec roztworu siarczanu zelazowo-amonowe-
go jako wskaznika. ‘
Zawartosé bromoformu ( X ) obliczyé w procentach wg wzoru

(V- Vﬂ) - 0,0084257 -« 250 - 100 4,21285 - (V- V,)

X = m.50 - m .

V - objetosé scisle O,1n roztworu azotanu srebra, ml,
V, - objetosé scisle 0,1n roztworu rodanku amonowego zuzytego do miareczko-
wania, ml, '
m - odwazka badanego bromoformu, g, . ,
0,0084257 - ilo&¢ bromoformu odpowiadajgca 1 ml &ciéle 0,1n roztworu azotanu sreb-
ra, g
Nalezy wykonaé 3 réwnolegile oznaczania i Jjako zawartosé procentowa badanego bromo-
formu podaé $Srednig arytmetyczng. Najwieksza dopuszczalna rdéznica miedzy poszezegdl-
nymi wynikami moze wynosié 0,4%.

4,2.,%. Oznaczanie gestosci. Gestos¢ bromoformu nalezy oznaczaé piknometrem w tem-
peraturze 20°¢c.

4,2.4. Oznaczanie wspdiczynnika zatamania Swiatla. Wspélczynnik zalamania S$wiatia
nalezy oznaczaé refraktometrem w temperaturze 20%¢c,

4,2.,5., Oznaczanie zawartosSci pozostatosci nielotnej. Do 17,4 ml odmierzonych 2z do-
ktadnoécig do 0,1 ml badanego bromofaormu dodaé¢ réwng objetosciowo ilosé alkoholu ety-
lowego absolutnego i odparowaé na tazni wodnej do sucha. Pozostatosé wysuszyé w tem—
peraturze 105 % 110°¢C do stale] masy. Badany bromoform odpowiada wymaganiom normy, je-
zeli masa wysuszonej pozostalo$ci nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. - 2,5 mg,

dla odczynnika cz. - 5,0 mg.

4,2.,6., Oznaczanie zawartosci wolnego bromu (Bra). 1,7 ml odmierzonych z dokladnos-
cig do 0,1 ml badanego bromoformu umiesScié w probéwce z dotartym korkiem i dodaé¢ 5 ml
10-procentowego roztworu Jjodku potasowego cz.d.a.

Badany bromoform odpowiada wymaganiom normy, jezeli dolna warstwa badanego roztwo-
ru w pordwnaniu 2z roztworem pordéwnawczym, qawierajqcym te samg ilo&¢é bromoformu bez
roztworu jodku potasowego, nie bedzie zabarwiona na kolor zé61ity albo rdézowy.

4,2.,7. Oznaczanie zawartosci wolnego kwasu bromowodorowego (Br )

4,2,7.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15).

b) Azotan srebra cz.d.a., roztwoér 0,1n.

¢ ) Roztwér wzorcowy, zawierajgcy jony Br , przygotowany wg PN/C-06500 i rozciehczo-
ny w stosunku 10:1000, 1 ml rozciehczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Br .

4,2,7.2, Wykonanie oznaczania. 8,7 ml odmierzonych z dokiadnoscig do 0,1 ml bada-
nego bromoformu umiescié w rozdzielaczu, doda¢ 10 ml wody, zawartosé wykiécié i pozo-
stawié do rozdzielenia sie warstw, Nastepnie oddzielié¢ warstwe wodng, umiescié ja w
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xolbie stozkoweJ poJjemnosci 50 ml, dodaé 1 ml kwasu azotowego i 1 ml roztworu azotanu
srebra,
Badany bromoform odpowiada wymsganiom normy, Jjezeli powstata opalizacja badanego

roztworu po uptywie 10 min nie bedzie intensywniejsza niz opalizacja roztworu porédw-
nawczego, zawierajgcego w tej same] objetoSci 1 ml kwasu azotowego, 1 ml roztworu azo-

tanu srebra oraz: .
dla odczynnika cz.d.a. - 0,1 mg Br,
dla odczynnika cz, - 0,25 mg Br .

4,2,8, Sprawdzanie nieobecnoSci zanieczyszczen organicznych obcych. Do cylindra z
doszlifowanym korkiem, uprzednio przemytego kwasem siarkowym, wlaé¢ 5 ml badanego bro=-
moformu i 35 ml kwasu siarkowego cz.d.a. (1,84).

Badany bromoform odpowiada wymaganiom normy, Jjezeli po 10-minutowym odstaniu w cie-
mnym miejscu warstwa kwasu siarkowego nie bedzie mieé brunatnego zabarwienia.

KONIEC



