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NORMA BRANZOWA
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WYROBY Odczynniki 6193-29
Cg%ﬁggﬁ;g 5 Wersenian dwusodowy (sél ——
dwusodowa kwasu etyleno- ot =i

dwuamino-czterooctowego)

BN-71/6193-29 g n

Grupa katalogowa X &

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
wersenian dwusodowy (s6l dwusodowa kwasu
etylenodwuaminoczterooctowego) stosowany jako
odczynnik w analizie chemicznej.

Wersenian dwusodowy ma:

a) wzor ogolny: C;oH140gN2Na, - 2H,0

b) wzor strukturalny:

HOOC-CH; _CH,-COOH
ra
> N-CH,-CH:-N - 2H,0
\\ 4 .

|_NaOOC-CH. CH,-COONa_|

¢) mase czgsteczkowag: 372,24.

2.2. Przyklad oznaczenia wersenianu dwusodo-
wego czystego do analizy:

WERSENIAN DWUSODOWY cz.d.a. BN-78/6193-29

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogo6lne. Wersenian dwusodowy
powinien mie¢ posta¢ bialego, krystalicznego.
proszku, rozpuszczalnego w wodzie, stabo rozpusz-
czalnego w alkoholu.

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

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Wersenian dwusodowy nalezy pakowaé, prze-

1.2. Zakres stosowania normy. Norme nalezy chowywaé¢ i transportowa¢ zgodnie z PN-70/
stosowa¢ w zakresie produkcji i obrotu. C-80001.
Tablica 1
‘ ' Gatunki
Wymagania 1 s
chez. czd.a. gz
|

a) Wersenianu dwusodowego (C1oH40gN2Na, - 2H50), %o 99,5 + 100,5 99 = 100,5 1" 98,5 +— 100,5
b) Substancji nierozpuszcezalnych w wodzie, %, nie wiecej niz 0,005 0,005 0,02
¢) pH 5-procentowego roztworu 45 4-—=5 45
d) Metali ciezkich (Pb?*), %, nie wiecej niz 0,001 nie normalizuje sie
e) Miedzi (Cu2t), %, nie wiecej niz 0,0005 10,001 0,005
f) Zelaza (Fe*+), %, nie wiecej niz X 0,0005 0,002 0,005

2. P_ODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci zanie-
czyszcezen rozroznia sie trzy gatunki wersenianu
dwusodowego oznaczone:

ch.cz. — chemicznie czysty,
cz.d.a. — czysty do analizy,

CZ. — czysty.

Rodzaj opakowania: sloiki szklane z nakretka
z tworzywa sztucznego, z polietylenowa lub inng
chemicznie odporng uszczelks.

Masa opakowan netto: 25, 50, 100, 250, 500
i 1000 g.

Na zyczenie odbiorcéw dopuszcza sie inny ro-
dzaj i wielkos¢ opakowania, jezeli przeprowadzo-
ne proby wykaza, ze zabezpiecza ono produkt

Zgloszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
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w sposéb nie gorszy niz wyzej wymienione opa-
kowania i ma wymiary zgodne z zasadami syste-
mu wymiarowego opakowan.

5. BADANIA

5.1. Rodzaj badan

a) oznaczanie zawartosci wersenianu dwusodo-
wego (3.2a), |

b) oznaczanie zawartoSci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie (3.2b),

c) oznaczanie pH S-procentowego
(3.2¢),

d) oznaczanie zawartosci metali ciezkich (3.2d),

e) oznaczanie zawarto$ci miedzi (3.2e),

f) oznaczanie. zawartosci zelaza (3.2f).

roztworu

5.2. Pobieranie probek. Przy pobieraniu prébek
odczynnika cz.d.a. nalezy stosowa¢ postanowienia
PN-70/C-80047.

Przy pobieraniu probek odczynnika w gatunku
cz. nalezy stosowa¢ wytyczne wg PN-67/C-04500,
przyjmujgc:

a) wielkosé partii 500 kg,

b) wielkos¢ probki pierwotnej 200 g,

¢) liczbe probek jednostkowych wg tabl. 2,

Tablica 2

Liczba opakowan Liczba probek
jednostkowych w partii jednostkowych

do 15 5

16 — 25 7

26 — 63 8

64 = 100 9

powyzej 100 10

d) wielko$¢ probki ogoélnej rowng iloczynowi
wielkosci probki pierwotnej i liczby probek jed-
nostkowych,

e) wielkosé
200 g.

" 5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartosci wersenianu dwu-
sodowego (C10H1403N2N82 4 2H20)

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Roztwor buforowy o pH 9,5 = 10 przygoto-
wany wg PN-68/C-04950, p. 2.4x).

b) Czern eriochromowa T, mieszanina wskaz-
nika przygotowana wg PN-68/C-04950, p. 2.4j).

¢) Sulfarsazen, 0,05-procentowy roztwor przy-
gotowany wg PN-68/C-04950, p. 2.4z).

d) Siarczan cynkowy cz.d.a., 0,056M roztwor.

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. Okolo 0,5000 g
badanego wersenianu dwusodowego rozpusci¢ w

sredniej probki laboratoryjnej:

100 cm?® wody, doda¢ 5 cm?® roztworu buforowego
i 0,1 g mieszaniny czerni eriochromowej T lub
0,4 em?® roztworu sulforsazenu.

Roztwor wymiesza¢ i miareczkowaé¢ roztworem
siarczanu cynkowego do fioletowoczerwonego za-
barwienia roztworu przy uzyciu czerni eriochro-
mowej T lub do oranzowor6zowego zabarwienia
roztworu przy uzyciu sulfarsazenu.

Zawartos¢ wersenianu dwusodowego (X) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru
V - 0,01861 - 100

B et 1
m

w ktéorym:
V —\objetosé scisle 0,05 M roztworu siar-
czanu cynkowego zuzytego do mia-
reczkowania, cm3,

m — odwazka badanego wersenianu dwu-
sodowego, g,
0,01861 — ilo$¢ wersenianu dwusodowego od-

powiadajgca 1 ecm? scisle 0,05M roz-
~ tworu siarczanu cynkowego, g.

5.3.2. Oznaczanie zawartoSci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie. 20,00 g badanego wer-
senianu dwusodowego rozpusci¢ w 400 cm? ciep-
tej wody i ogrzewa¢ w ciagu 1 h na wrzgcej tazni
wodnej. Roztwor przesgczy¢ przez szklany tygiel
do sgczenia Gy, uprzednio przemyty i wysuszony
do statej masy.

Pozostalos¢ w tyglu przemy¢ 100 cm? gorgcej
wody, po czym wysuszy¢ w temperaturze 105 =
110°C do stalej masy.

Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie (X4) obliczyé w procentach wg wzoru

__ my - 100
X‘1 _— m.._..._2_6_,.._‘,,,# (2)
w ktorym m; — masa wysuszonej pozostalosci, g.

5.3.3. Oznaczanie pH 5-procentowego roztworu.
5,00 g badanego wersenianu dwusodowego umies-
ci¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci 100 cm? i roz-
pusci¢ w 95 cm?® destylowanej wody nie zawiera-
jacej dwutlenku wegla o temperaturze 80 < 90°C.
Po ostudzeniu uzupelni¢ roztwor wodg do kreski
i wykona¢ oznaczanie potencjometrycznie.

5.3.4. Oznaczanie zawarto$Sci metali ciezkich
(Pb27)

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04515 p. 2.4 oraz: '

a) kwas siarkowy cz.d.a. (1,83),

b) kwas azotowy cz.d.a. (1,4),

c¢) kwas solny cz.d.a. (1,18).

9.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
wersenianu dwusodowego ch.cz. ogrza¢ z 2 cm?2
kwasu siarkowego w tyglu kwarcowym na laZni
piaskowej lub kuchence elektrycznej do odpedze-
nia dyméw kwasu siarkowego, nastepnie wypra-
zy¢ w ciggu 1 h w temperaturze 650°C. Pozosta-
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fos¢ rozpusci¢ w 3 cm?® kwasu solnego i 1 cm?
kwasu azotowego i odparowa¢ na lazni wodnej do
sucha. Do pozostalosci dodaé 0,7 cm® kwasu sol-
nego, nastepnie rozpusci¢ w 20 cm? gorgcej wody,
zobojetni¢ roztwér wodg amoniakalng wobec pa-
pierka lakmusowego 1 dalej postepowac wg
PN-68/C-04515 p. 2.5.1.

Badany wersanian dwusodowy odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli powstale zabarwienie
roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze
od zabarwienia roztworu poréwnawczego przygo-
towanego rownoczesnie i zawierajgcego w tej sa-
mej objetosci

dla odczynnika ch.cz. — 0,02 mg Pb?*
oraz te same ilosci odczynnikaow.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci miedzi (Cu2t)

5.3.5.1. Aparatura, przyrzady i materialy

a) Fotokolorymetr lub s«pek-tmfoﬁome-tr.

b) Kuwety o grubosci warstwy pochlaniajgce]
1 cm.

5.3.5.2. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak cz.d.a., roztwor 10-procentowy.

b) Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy, l-pro-
centowy roztwor, swiezo przygotowany.

¢) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Cu??
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10:990.

1 em? rozcienczonego roztworu wzorcowego za-
wiera 0,01 mg Cu?*.

5.3.5.3. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej
wzorcowej. W szesciu kolbach pomiarowych po-
jemnosci 50 cm3 umie$ci¢ roztwory zawierajace
w 30 ecm? kolejno: 0,005; 0,010; 0,020; 0,030; 0,040,
0,050 mg Cu2t.

Do kazdego z roztworow doda¢ po 5 cm?® roz-
tworu amoniaku i 5 cm?® roztworu dwuetylodwu-
tiokarbaminianu sodowego. Uzupelni¢ objetos¢
roztworow woda do kreski i wymieszac.

Rownoczesnie nalezy przygotowaé roztwor kon-
trolny nie zawierajgcy miedzi, do ktérego nalezy
doda¢ w tej samej kolejnosci wszystkie odczyn-
niki. Po uplywie 5 min nalezy zmierzy¢ absorban-
cje.roztworow wzorcowych w odniesieniu do roz-
tworu kontrolnego przy dlugosci fali 430 nm.

Z otrzymanych danych-nalezy sporzadzi¢ krzy-
wg wzorcowg zaleznos$ci absorbancji od ilosci mie-
dzi w miligramach w roztworach wzorcowych. Do
wyznaczenia kazdego punktu krzywej wzorcowej
nalezy wykona¢ trzy roéwnolegle oznaczania.
Krzywa wzorcowa powinna by¢ linig prostg prze-
chodzacyg przez poczgtek wspoélrzednych wykresu.

5.3.5.4. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
wersenianu dwusodowego umiesci¢é w zlewce po-
jemnosci 100 cm?® i rozpuscic w 30 cm?® wody,
ogrzewajgc ma lazni wodnej w temperaturze
50°C. Po ochlodzeniu roztwor przenies¢ do kolby

pomiarowej pojemnosci 50 cm?, doda¢ 5 cm?® roz-
tworu amoniaku i 5 em?® roztworu dwuetylodwu-
tiokarbaminianu sodowego, uzupelni¢ woda do
kreski i wymieszaé¢.

Nastepnie zmierzy¢ absorbancje badanego roz-
tworu w odniesieniu do roztworu kontrolnego w
sposob opisany przy sporzadzaniu krzywej wzor-
cowej. Z otrzymanej wielkosci absorbancji, po-
siugujgc sie krzywa wzorcowsg, odczytaé zawartosc
miedzi w miligramach.

Badany wersenian dwusodowy odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli zawarto$¢ miedzi bedzie
nie wieksza niz:

dla odeczynnika ch.cz. — 0,010 mg Cu2™,

dla odczynnika cz.d.a. — 0,020 mg Cu?*,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg Cu?t,

Dopuszeza sie zakohczenie oznaczania na pod-
stawie oceny wizualnej. ‘

5.3.6. Oznaczanie zawarto$ci zelaza (Fe2™)

9.3.6.1. Aparatura, przyrzady i materialy — wg
PN-75/C-04521.02 p. 3.

5.3.6.2. Odczynniki i roztwory — wg PN-75/
C-04521.02 p. 4.

5.3.6.3. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej
wzorcowe]j. Do siedmiu kolb pomiarowych pojem-
nosci 100 cm? odmierzy¢ kolejno: 0; 0,5; 1; 2; 3; 4
i 5 cm? roztworu wzorcowego roboczego Fe?™, co
odpowiada 0; 0,005; 0,01; 0,02; 0,03; 0,04 i 0,05 mg
Fe2*. Uzupelni¢ objetosé woda w poszczegdlnych
kolbach do 50 e¢m?3, dodaé¢ 0,2 ¢cm? roztworu kwasu
solnego i 5 em? roztworu chlorowodorku hydro-
ksyloaminy, po uplywie 3 min doda¢ roztworu
amoniaku do uzyskania pH okoto 4 (wobec papier-
ka uniwersalnego), 10 cm?® roztworu kwasu cytry-
nowego, 5 cm3 roztworu 2,2’ -dwupirydylu, dopel-
ni¢ wodg do kreski i dokladnie wymiesza¢. Po
30 min zmierzy¢ absorbancje roztworéw przy diu-
gosci fali 522 nm. Z otrzymanych wynikéw wy-
kresli¢ krzywg wzorcows, odkladajgc na osi rzed-
nych wartosci absorbancji, a na osi odcietych —
zawartosci zelaza w miligramach.

Jako odnosnik stosowaé roztwor 2,2'-dwupiry-
dylu z dodatkiem tych samych ilosci roztworow
odczynnikéw co przy sporzgdzeniu roztworow
wzorcowych, lecz bez dodatku roztworu wzorco-
wego zelaza.

5.3.6.4. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
wersenianu dwusodowego dla odczynnika ch.cz,
2,00 g dla odczynnika cz.d.a. lub 1,00 g dla od-
czynnika cz. umiesci¢c w zlewce pojemnosci
100 cm3, rozpusci¢ w 30 cm?® wody, podgrza¢ roz-
twor na lazni wodnej o temperaturze 50°C. Po
ostudzeniu roztwoér przenies¢ do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 100 ecm?® i dalej postepowaté wg
PN-75/C-04521.02, p. 7.
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Z otrzymanych wielkosci absorbancji, posiugu-
jac sie krzywag wzorcowsy, odczyta¢ zawartosc ze-
laza w miligramach.

Zawartosé zelaza (Xz) obliczy¢ w procentach wg
wWzoru

Dopuszcza sie oznaczanie zawartosci zelaza wg
PN-75/C-04521.02, p. 8.

Badany wersenian dwusodowy odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli absorbancja roztworu ba-
danego jest rowna lub mniejsza od absorbancji

Xz = & .Jlgooo =7 o= (3 roztwaoru poréwnawczego przygotowanego roéwno-
m‘ . m1 . r . . . . ; . . . e [ L
" czesnie 1 zawierajgcego w tej samej objetosci:
w ktérym: . jaceg ] ) objg -
m — zawarto$é zelaza odczytana z krzywej dla odczynnika ch.cz.  — 0,025 mg Fe?",
wzorcowej, mg, dla odczynnika cz.d.a. — 0,04 mg Fe2",
m; — odwazka badanego wersenianu dwusodo- dla odczynnika cz. — 0,05 mg Fe2*
wego, g. oraz te same jlosci odczynnikow.
KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme¢ — Przedsiebiorstwo
Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne,
Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-71/6193-29

a) wprowadzono do normy gatunek cz.,

b) zaostrzono wymagania dotyczace zawartosci sub-
stancji podstawowej dla gatunku ch.cz.,,

¢) zmieniono metody oznaczania zawartosci
i zelaza.

miedzi

3. Normy zwiazane :
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania
i przygotowywania proéohek
PN-68/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawartosci metali ciezkich strgcanych siarkowodorem
PN-75/C-04521.02 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawartosci zelaza metoda kolorymetryczng z zastoso-
waniem 2,2"-dwupirydylu

PN-68/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne
metody oznaczania zawarto$ci substancji podstawowej

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczyn-
nikow. roztworéw pomocniczych oraz roztwordw do
kolorymetrii i nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki.
i transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek
i przygotowania $redniej probki laboratoryjnej

Pakowanie, przechowywanie

4. Normy miedzynarodowe. Norma jest wdrozeniem
normy RWPG CT CaB 373-76 PeaxkTusbl, J[uHaTpmesas coib
eTHJICHIIHAMHAATETPAKCHCHON KHCenoTH (H-Na-9DTA)

5. Symbole wg SWW

ch.cz, — 1331-43,
czd.a. — 1331-11,
CZ. — 1331-42.



