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1. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest czte-
rochlorek węgla stosowa ny jako odczynnik chemiczny. 

Jest substancją szkodhwą dla zdrowia. 
Czterochlorek węgla ma: 
a) wzór chemiczny - CCI4, 

b) masę molową - 153,82 g/mol, 
c) gęstość p2~ - 1,595 g/mI. 
1.2. Zakres stosowania normy. Normę należy stoso­

wać w zakres ie produkcji i 'obrotu. ' . 

2. PODZIAL ł, OZNACZENIE 

2.1. Gatunki. W za l eżności od zawa rtośc i zanieczysz­
czeń, rozróżnia się trzy gatunki czt.eroch lorku węgla 

oznaczone: 

Wym agan ia 

A 

a) ZawartQść czteroch lork lJ węgl a , % (m/ m), nie mniej 
-

Grupa 

ch .cz. - chem icznie czysty, 
cZ.d.a. - czysty do analizy, ' 
cz. - czysty. 

katakJ~owa 1052 

2.2. Przykład oznaczenia czterochlorku węgla che­
micznie czystego: 

. CZTE ROC H LOREK WĘGLA ch.cz. BN-86/6 193-1 4 

,3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. Czterochlorek węgla po­
winien być cieczą bezbarwną, przezroczystą, nie. mie- ' 
s'zającą si ę z wodą, rozpuszcza lną w rozpuszcza lnikach 
organicznych. 

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne wg 
tablicy. 

• Gatunki 

ch .cz. cZ.d.a. - cz. 

niż ~9,8 99,6 99,6 
b) Pozos tałośc i niel o tnej, % (m/ ml, nie więcej ni ż 0,0005 0,0005 
c) Wolnych kwasów I fosgenu (w przeli czeniu na 

HC I) % (m/ m ): nie w i ęcej niż 
, 

O,OOQ I 0,0002 
d) Aldehydów (w przeli czeniu na CH,O) % (mlm), nie . 

ni ż 0,000 1 
, 

0,000 1 więcej 

e) Wo lnego chlo ru (CI,), % (m/ m) , nie wi ęcej ni ż 0,00003 0,00009 
f) Chlo rków cr, % (m/ m) , nie więcej ni ż 0,00005 0,000 1' 
g) Wody, % (m/ m) , 

. . . 
niż 0,0 I 0,02 me wi ęcej 

h) Substancji reagujących z jodem (w prze liczeni u . 
na: HCHO), % (m/ m ), 

. . . 
niż 0,0002 0,0002 me wię cej 

i) Substancj i cie mniej ą.cyc h pod wpływem kwasu sia r-
kowego wg 5.3.9 wg 5.3.9 

j) Dwusiarczku węgla (CS ,), % (m/ m ), nie więcej niż 0,0002 0,0002 
k) Przydat ność do pracy. z ditizonem wg 5.3. 12 wg 5.3. 12 me 
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
1 TRANSPORT 

4.1. Wvtyczne < ogólne. Czte rochl o rek węgla na l eży 

pakować;- z n a kować. przec h owywać i transpo rt ować 

zgod ni e z PN-70/C~8000 I o ra z zgodnie z o bowiązuj ą­

cy mi prze pisa mi w transpo rcie kolejowym. drogowy m. 
4.2. Pakowanie 
4.2.1. Opakowania jednostkowe sta n o wi ą : 

- butelki sz klane wy ko na ne zgodnie z BN-79/ 
6831-13 z n a krętk ą z two rzy wa sztucznego i po li e ty­
l e n ową lub inną chemi cznie odpo rn ą u szcze lką. Pojem­
n ość : 100, 250, 500, 1000 mi , 25 I, 40 I, 

- balon y szklane wy ko nane zgodnie z PN-83/ 
0-79710. "Balo ny szkl a nc" poj d ml.l ośc i 25 I i 40 
umi eszczone w koszach meta lowyc h wyłożo nych wełną 
drzewną. 

W uzgodnie niu z odbi o rcą. dopuszcza s i ę inny rodz~lj 

i wielkość o pakowania, jcżeli przeprowadzo ne próby 
wy każą, że zabezpi ecza o no produkt w sposób ni e 
go rszy o d podanych opa ko wail i ma wymiary zgod ne 
z zasada mi sys te mu wymiarowego o pak o wal1. 

4.2.2. Znakowanie opakowań jednostkowyth na l eży 
wykonać zgodnie z PN-70/C-80001 , umieszczając do­
datkowo napis: "Ostrożn ie ś rod ek szk odliw y" zgod nie 
z Rozpo rz<1 d zeniem MZiOS Wy ka z B I

). 

4.2.3. Opakowania transportowe 
'- Skrzy nki drewniane zamknięte wg BN-63/7 161-06 , 

odpo rn e na uszko d ze nie mecha ni czne i sprawdzone wg 
PN-86/0- 79 100 od powiednio dla g rupy 2 klasy 3 i o d ­
mian y I Poj ed yncze butelki w skrzy nkac h n a l eży za ­
be zpi ecz~ć przed rozbic iem środ ki em a m o rtyzującym 
układać w skrzy nkach w J warstwie. 
Opakowan ie transportowe powi nn o być zgodne 

z o bow i ązują cy mi przep isa mi i dl a przcwozu ma te ri a­
łów niebezpiecznyc h. 

- Pa le ty skrzy nk o we z drutu typ Uje. Pojedyncie 
butelki na pale tac h należy za bezpi eczyć przed rozbi ciem 
środkiem amortyzującym i układać po 3 wars twy. 

- Do pu szcza lna li czba warstw s kładowania dla 
skrzynek drewnianych 4 warstwy, dla pal e t s krzy nko ­
wych 3 warstwy. 
. - Dopuszcza lna li czba warstw 'ładowa nia dla skrzy­
nek drew nian yc h - 3 warstwy, dla palet skrzy nk o ­
wych - 2 warstwy. 

- D o pu szcza się inn y ro dzaj i wielk ość o pakowa ni a 
j edn os tk o wego i tra nsportowego po uprzednim uzgod ­
ni eniu z odbi o rcą i przewoźnikiem o ra z jeże li zabez­
piecza jakość produktu w sposób ni e go rszy od ww . 
o pa kowa il i ma wymiary ' zgodn c z PN-78/ 0-79021 . 

- W przy padku stosowan ia. pa le tyzacj i, o pak o wania 
należy formować na pa le ta ch 800X 1200 mm EUR wg 
PN-8 1/ M-782 J 6. Ładunek na pa lec ie powinien two rzyć 

zwartą i s t ab iln ą jednostkę l adu nk ową i ni e powinien 
być wyższy ni ż 1750 mm . 

4.2.4. Znakowanie opakowań transportowych n a l eży 

wykonać zgodnie z PN-70/C-80001 , umi eszczając d o­
datk o wo : 

; . 
. ;') Patrz Info rJnacje d odalk owc p. 3. 

- zna ki manipulacyjn e wg PN-85/ 0-79252 2.4.1, 
2.4. 3, 

- d o puszczalm! lic zbę warstw s kła d owa nia i ład o­

wa nia wg 4.2 .3 z uwzględnieni em pełnego wyko rzy­
s tani a g ranic obc ią że nia środka tran spo rto wego o ra z 
~godnie z o bo wią z ują cymi prze pisa mi tra nsporto wymi 
dla mate riałów niebezpiecznych I), 

- n a l e pk ę os trzegawczą wg wzo ru nr 6.1 " Mate riał 

trują cy" zgodnie z prze pi sa mi tran spo rt owy mi dla ma­
t e riałów ni ebezpiecznyc h kla sy 6.1. RID/ ADR. 

4.3. Przechowywanie. Cz terochl ore k węgla należy 

przechowywać w po mi eszcze niach suchych zgodnie 
7 PN-70/C-80001. Okres gwa rancji: 2 lata. 

4.4. Transport. Czterochlorek węgla , materiał niebez­
pieczny ki. 6.1. p. 15 b wg RID/ ADR , należy prze­
woz i ć kryty mi środkami transpo rtu zgodnie z obowią­
zującymi prze pi sa mi przewozowymi dla materiałów ni e­
bezpiecznych w tra nspo rc ie ko lejowy m i drogo wym t). 
Wago ny lub samocho d y powinny być zaopatn.o ne 
w zna ki manipulacyjne, a sa mocho d y w tablice ostrze­
ga wcze o ra z mieć po twi e rd ze ni e o d o puszcze niu d o 
ekspl oa tacji. Ładowanie i wyładowywa ni e po winn o od­
bywa ć s i ę zgodnie z obow i ązującymi Rozporządzeni a mi 

Mini stra Ko munikacjil). 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań 
a) oznaczanie zawartości czterochlorku węgla (3 .2a) , 
b) oznaczanie pozos tałości nielotnych (3.2b), 
c) oznaczanie zawartości wolnych kwasów i fosgenu 

(3.2c), 

d) oznacza nie za wartości aldehydów (3.2d), 
e) oznacza nI e zawa rt ośc i wolnego chloru (3 .2e ), 
f) oznacza lll e zawa rt ośc i chlo rków (3.2f), 
g) oznacza nie zawa rt ośc i wody (3.2g), 
h) oznacza nIe zawartości s ubstan cji reagujących 

z jodem (3.2h). 
i) oznacza ni e substa ncj i c i e mni ejących po d wpływem 

kwas u s ia rk o wego (3.2i) , 
j) oznacza rii e zawa rt ośc i dwusia rc zku węgla (3.2j) , 
k) pró ba pnydatności d o pracy z ditizonem (3.2k). 
5.2. Pobierani~ próbek. Przy po bie raniu próbek 

w ga tunku ch .cz. i cZ.d.a. należy s t osować wytyczne 
zgodnie z PN-70/C-80047, a w gatunku cz: - zgodnie 
z PN-67/ C-04500. 

Masa ś redni ej próbki labo rato ryjnej powinna wy-
n osić 2 kg. 

5.3. Opis badań 
5.3.1. Oznaczanie zawartoś€i czterochlorku węgla 
5.3.1.1. Aparatura i materiały pomocnicze 
a) C hroma tog raf gazowy wyposażony w detektor 

płom ien io wo-jon i zacyjn y. 
b). Ko lumna chromatograficzna długośc i 2 m, śred­

nicy wewnętrznej 4 mm wypełni ona Diatomitem C 
o ś redni cy ziarna 0,15 -:- 0,20 mm (80 -:- 100 mesh) po­
krytym 1O% (m/m) o leju silikonowego DC . 200 
(12500 cS t). Kolumnę świeżo napełnioną należy wy­
grzać w temperaturze 175°C w ciągu 24 h przy prze­
pływi e azotu 50 -:- 70 mi / min . 
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G ra niczna tempe ra tura s tosowa nia 175°C. . 
D opuszcza lne j est stoso wa ni e innej ko lumny chro ma­

togra fi cznej za pewniaj ącej rozd zia ł głó wnego s kład n ik a 
<od za ni eczyszczeń i wzo rca wewnętrzn ego. 

c) Mikrostrzykawka poj emnośc i I 111. 
d ) Pla nimetr biegun o wy, lupka po miarowa lub inte-

gra to r. 
e ) Strzy kawka poj emnośc i 2 mI. 
5.3.1.2. Odczynniki 
a) A zot techniczny s prężo n y ga l. I wg PN-7 1/ 

C-84912. 
b) Chlo rek metylenu o czys tośc i powyżej 99 ,5% . 
c) Powiet rze techniczne sprężon e wg PN-74/C-8491 3. 
d) Wodó r s prężon y gal. I wg PN-6 1/C-84908. 
5.3.1.3. Wykonanie oznaczenia 
Uregul ować: 

a) przepływ azo tu 40 mI/min , 
b) prze pływ wodoru w g ra ni cach 40+ 50 mI / min lub 

wg in struk cji a para t.u, 
c) prze pływ po wi etrza 15-k rotni e wyższy od prze-

pły wu wodo ru , 
d ) tempe ra tura ko lumny 60°C, 
e) tempera tura detekto ra 125° , 
f) tempe ra tura dozownika 90°. 
Pocze kać na usta bili zowanie s i ę linii ze rowej detek­

to ra . Za pomocą mikros trzykawki wprowad z i ć d o ko­
lumn y ch ro ma tog rafi cznej l 111 , badanego czterochlo rk u 
węgl a i za rejestrować ch ro ma togra m I , dgbie rając czu­
łość rejestra to ra ta k , by pik.i wszys tki ch za ni eczyszczeń 

za pisa ne były przy maksy ma lnej czułośc i , przy któ rej 
mieszczą s i ę n a sk a li pa pieru rejes-t racyjnego, a pik 
czte rochlo rku węgl a przy ta k zmniejszonej czułośc i , a by 
również mieścił s i ę na ska li pa pieru rejestracyjnego. 
Obliczyć czasy retencji za l)ieczyszczeń wzg l ęd em cztero­
chl o rku węg l a. Na chromatogram je ni e powinien wys tę ­

pować pik wzo rca 'wewnętrznego chlorku metylenu , 
tj . pik o czasie retencji li czonym wzg l ęd em czte rochlo r­
ku w~g l a wy noszącym 0,40."W przy padku ' o becnośc i 
piku. o tym czas ie retencji , przep rowadz i ć a n a li zę il oś­

c i ową wg PN-79/C-D4960 za-łącznik 2 p . 5. Nas tę pni e 
od ważyć w dowoln ym szcze lnie za mkn ię t ym naczy niu 
pojemnośc i 25 mI około 20,0000 g czterochlo rku węg l a, 

dod ać s trzy kawk ą o k oło 0,0500 g chl o rku mety lenu 
i po no wnie zważyć. I 111 o trzymanej miesza niny wp ro­
wadzi ć za pomocą mik ros trzy kawki do ko lumny chro­
ma tografi cznej i za rej estrować chrom a togra m' II przy 
ma ksy ma ln ej c zułośc i , by piki wszystkich za nieczysz­
czeń o raz wzo rca wewnętrznego ' mieśc iły s i ę na s ka li 
p a pie ru rejestracyjnego. Zmierzyć za pomocą pla nime­
tru, lupki lub integrat0fa powie rzchni ę -pó l pikó w po­
szczegó lnyc h za ni eczyszczeń o raz powierzchni ę piku 
chlo rku metylenu na ch ro ma togra mie II i obli czyć za­
wartość czterochlo rku węgl a wg wzo ru 

X I = 100 (I - ( I ) 

w któ rym : 
.(;" - masa chlo rku metylenu wpro wad zona do ba­

da nej próbki , g , 
A i , - suma powierzchni pikó w za ni eczyszczeń , 

Gp - masa badanego czterochlo rku węgla, g, 
A w - po wierzc hni a piku wzorca wewnętrznego 

chlo rk u metylenu , 
X 4 - zawa rtość wody w czterochlo rku węg la ozna­

czona wg 5.3.7, % . 
5.3.2. Oznaczanie pozostałości nielotnej. W pa ro w­

nicy pl a tynowej lu b kwarcowej pojemnośc i 100 mI , 
uprzednio wys uszonej do s t ał ej masy w tempera turze 
lOS + 110°C i zważo n ej z do kładn ośc i ą do 0,0002 g, 
odpa rować d o sucha na ł aź ni wodnej w tempera turze 
60 +70°C, dodaj ąc po rcja m i: 

500 g (3 10 mI ) bada nego czterochl o rku węg l a w ga l. 
ch .cz. 
lub 

300 g (1 88 mI ) w ga l. cZ. d. a . i cz . czynn ość tę wy­
kon ywać pod wyc i ąg i e m . 

Pozosta ł ość. ni e l o tn ą wysuszyć do· s t a łej masy w tem­
pe ra tu rze 105 + I IO°C- zważyć z do kładnośc i ą d o 
0,0002 g. 
Za wa rtość pozos t a łośc i nie lo tne j ob li czyć w procen­

tach (X 2) wg wzo ru 

. 100 (2) 
m 

w któ rym : 
m I - masa pozosta l ośc i nielo tnej , g, 
m - odważk a bad anego czterochl o rku węg l a , g. 

5.3.3. OZłł·aczanie wolnych kwasów i fosgenu (w prze­
liczeniu na HCI) 

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory 
a) Cze rwi e ń metylQw a , O, l- proce ntowy roztwó r a l­

ko ho lowy. 
b) Wodoro tl enek sodowy, r07 twó r o c (N<:tO H ) = 

= 0,0200 mo l/ I. 
c) Woda d es tylowa na nie zaw i e rająca d wutl epktl 

węgl a, przygo towa na wg PN-8I/C-06500. 
5.3.3.2. Wykonanie oZJlaczanra. 100 mI badanego 

czte rochlo rKU węg l a umieśc i e w rozdzielaczu poje m­
n ośc i 200 mI , dodać 40, mI wod y i wytrząsać zawa r­
tość rozdzielacza . w c iąg u I min. 

Po rozdzieleniu s i ę wa rstw , wa rstwę wodną oddzie­
li ć, dodać 1+3 kro pel roztwo ru cze rwieni metylowej 
i miareczk ować z mikro biurety roztwore m wodoro tl en­
ku sod o wego do zmia ny zaba rwienia na żółte . 

Za wa rtość woln yc h kwasów i fosge nu w prze li cze­
niu na HCl o bli czyć w procentach (X 3) wg wzo ru 

V . O,Ob073 . 100 
X3 = (3) 

100 ' g 

w któ rym: 
V - o bj ę t ość roztworu wodo rotl enku sodo-

g 
0,00073 

wego o c (Na OH) = 0,0200 moll l zu­
±ytego d o mia reczko wa nia, m'i, 
gęstość czte rochlo rku węg l a , g/mI , 
il ość kwas u so lnego odpowi adaj ąca I mi 
roztwo ru wodo ro tl enku sodowego 
o c (Na O H ) = 0,0200 mo l/ I, g , 

5.3.4. Oznaczanie zawartaści aldehydów 
5.3.4.1. Odczynniki i roztwory 
a) Odczynnik fuk synos ia rk owy przygo towa ny wg 

PN-8 1/C-06500 p. 2.2.45 . 
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b) Ro ztwór wzorcowy zawierający CH 20 przygoto­
. wany wg PN-8l/C-06503 p. 2.2.2.5 i rozcieńczony wo­
dą w stosunku 10+990. I mi rozcieóczonego roztworu 
zawiera 0,01 mg CH10. 

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 40 ,00 g (25,0 mi) ba­
danego czterochlorku węgla dla odczynników ch.cz. 
i cZ.d.a. lub 20,00 g (12,5 mi) dla odczynnika cz. 
wytrząsać w ro zd zielaczu z 20 mi wody w ciągu 2 min. 
Po rozdzieleniu się warstw, warstwę wodną oddzielić 
i przesączyć do kolby stożkowej pojemności 50 mI. 
Przesąc z rozc ieóczy ć wodą do objętości 23 mi, dodać 
2 mi odczynnika fuksynosiarkowego i pozostawić 

w ciemności na 30 min. Badany czterochlorek węgla 
odpowiada wymaganiom normy , jeżeli powstałe różowe 
za barwienie nie będzie intensywniejsze ni ż za barwieni e 
ro ztworu porównawczego przygo towanego jednocześ­
nie i zawierającego w tej samej objętości te same ilości 
odczynników oraz 

dla odczy nnika ch.cz. i cZ.d.a. - 0 ,04 mg CH10, 
dla odczynnika cz. - 0 , 1 mg CH 10. 

Zabarwienie porównać w przechodzącym świetle na 
białym tle. 

5.3.5. Oznaczanie zawartości wolnego chloru (CI 1) 
5.3.5.1. Odczynniki i roztwory 

" a) Czterochlorek węgla nie za wierający wolnego 
chloru przygo towany w następujący sposób: 50 mi czte­
rochlorku węgla wytrząsać w rozdzielaczu z 5 g wodo­
rotlenku potasowego w ciągu 5 min , a następnie prze­
sączyć. 

b) J odek pota sowy ro ztwór 1O% (m/m) , świeżo przy­
gotowany. 

c) Kwas solny, roztwór 25% (m/m). 
d) Ro ztwór wzorcowy zawierający chlor, przygoto­

wany wg PN-81 /C -06503 p. 2.2.1.15 i ro zcieńczony wo­
dą w stosunku 10+990. I mi rozci eńczonego roztworu 
za wiera 0,01 mg C1 2. 

e) Wodo ro tlenek potasowy. 
5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 120,00 g (75 mi) ba­

danego czterochlorku węgla dla odczynnika ch:cz. lub 
80,00 g (50 mi) dla odczynnika cZ.d.a. i 40,00 g (25 mi) 
cz. umieścić w cylindrze pomiarowym pojemności 

100 mi z bezbarwnego sz kła z doszlifowanym korkiem. 
Następnie dodać I mi roztworu jodku potasowego , 

9 mi wody i 0, 1 mi roztwo ru kwasu solnego -i wy­
trząsać w ciągu 2 min. Badany czterochlorek węgla 

odpowiada wymaganiom normy , j eże li po ro zd zieteniu 
się warstw, za barwie nie warstwy czterochlorku węgla, 
obserwowane w przechod zącym świetle na białym tle , · 
nie będ zie intensywniejsze od za barwienia. roztworu 
porównawczego, przygo towanego jednocześ nie i za wi e­
rającego w tej sa mej objętości taką samą ilość cztero­
chlorku węgla , nie zawierającego wolnego chloru, te 
same ilości odczynników o ra z: 

dla odczynnika ch.cz. - 0,036 mg CI 1~ 

dla odczynnika cZ.d.a. i cz. - 0,072 mg Cl l . 
5.3.6. Oznaczanie · zawartości chlorków (CI -) 
5.3.6.1. Odczynniki i roztwory przygotowane wg 

PN-82/ C-04518 p. 2.3.1. 
5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 40 ,00 g (25 mi) ba ­

danego 'czterochlorku węgla dla odczynnika ch.cz. lub 

20,00 g (12,5 mi) dla odczynnika cZ.d.a. i cz. umles­
cić w rozd zielaczu pojemności 100 mi, dodać 25 mi 
wody i energicznie wytrząsać w ciągu 3 -7- 5 min. Po 
rozd zieleniu się warstw, warstwę wodną oddzielić 

i przesączyć przez sączek uprzednio przemyty trzy krot­
nie gorącym roztworem I % (m/m) kwasu azotowego. 
Przesącz umieścić w kolbie stożkowej pojemności 100 mi 
i dalej wykonać oznaczanie wg PN-82/C-045 18 p. 2.3 .3. 
Badany czterochlorek węgla odpowiada wymaganiom 
normy, jeżeli otrzymane po 15 min zmętnienie roz­
tworu badanego jest mniejsze lub równe zmętnieniu 

roztworu porównawczego przygotowanego jednocześ­

nie i za wierającego w tej samej objętości te same ilości 
odczynników oraz: 

dla odczynnika ch.cz. i cZ.d.a. - 0,02 mg CI', 
dla odczynnika cz. - O, I mg CI'. 
5.3.7. Oznaczanie zawartości wody 
5.3.7.1. Odczynniki i roztwory 
a) Metanol 

p. 2.5.1.2. 
odwodniony wg PN-81/C-04959 

b) Odczy nnik Karola Fischera lub odczynnik von 
der Meulena , zmianowany wg PN-8l/C-04959 p. 2.5.9. 

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. Oznaczanie zawartoś­
ci wody wykonać wg PN-8l/C-04959 p. 2.6.2 z odważki 
16,00 g (10 mi) badanego czterochlorku węgla. 

Zawartość wody obliczyć w procentach (X4) wg 
wzo ru 

w którym: 

T'V 

10m 

T - miano odczynnika Fischera, mg/ml, 

(4) 

V - objętość odczynnika Fischera zużytego do 
miareczkowania badanej próby, mi, 

m - odważka badanego czterochlorku węgla, g. 
5.3,8. Oznaczanie zawartości substancji reagujących 

z jodem (w przeliczeniu na CHzO) 
5 .. 3.8.1. Odczynniki i roztwory. Jod, roztwór 

o eCh J l ) = 0, 1000 mol/l przygo towany wg PN-811 
C-04530102 p. 27. 

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 80,00 g (50 mi) ba­
danego czterochlorku węgla dla ódczynnika ch.cz. 
i cZ.d.a. lub 40 ,00 g (25 mi) dla odczynnika cz. umieś­
cić w kolbie stożkowej lub w cylindrze pomiarowym 
z doszlifowanymi korkami, dodać 0,05 mi roztworu 
jodu o stężeniu ściśle eCI l J 2) = 0,1000 mol/l i ener­
gicznie wytrząsnąć. Badany cztęrochlorek węgla odpo­
wiada wymaganiom normy , jeżeli fioletowe zabarwienie 
badanego ro ztworu nie zniknie w ciągu 30 min. 

5.3.9. Oznaczanie zawartości substancji ciemniejących 
pod wpływem kwasu siarkowego 

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory 
a) Chlorek kobaltawy , roztwór zawierający 5,95 g 

COCl2 . 6H 10 i 2,5 mi kwasu solnego w objętości 

100 mi, 
b) Chlorek żelazowy, roztwór zawierający 4,50 g 

FeCb . 6H zO i 2,5 mi kwasu solnego w objętości 

100 mI. 
c) Kwas siarkowy o p2~ (H 1S04) = 1,83 g/mI. 
d) Kwas solny o p2~ (HCI) = 1,19 g/ml. 
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e) Siarcza n miedziowy , roztwór zawierający 6,24 g 
CUS04 . 5H 20 i 2,5 mi kwasu solnego w objętości 
100 mI. 

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 20,00 mi badanego 
czterochlorku węgla umieścić w cylindrze z doszlifo­
wanym korkiem. Cylinder wraz z korkiem uprzednio 
przepłukać kwasem siarkQwym używanym do wykona­
nia oznaczania, następnie ostrożnie dodać 5 mi kwa su 
siarkowego i wytrząsnąĆ w ciągu 5 min. 

Badany czterochlorek węgla ch .cz. i cZ.d.a. odpowia­
da wymaganiom normy , jeżeli po rozdzieleniu się 

warstw, warstwa kwasu siarkowego, porównana z tak ą 
samą objętością kwasu siarkowego, pozostanie bez­
barwna. Dla odczynnika cz. zabarwienie kwasu sia r­
kowego nie powinno być intensywniejsze od zabarwie­
nia ro ztworu porównawczego zawierającego 0,4 mi roz­
tworu chlorku kobaltu, 0,7 mi roztworu chlorku żela­
zowego 0,4 mi roztworu siarczanu mied zi i 3,5 mi wody. 

5.3.10. Oznaczanie zawartości dwusiarczku węgla 

(CS 2) dla odczynnika ch.cz. i cz.d.a. 
5.3.10.1. Aparatura i przyrządy 
a) Fotokolorymetr lub spektrofotometr. 
b) Kuwe ty o grubości warstwy pochłaniającej 50 mm. 
5.3.10.2. Odczynniki i roztwory 
a) Alkohol etylowy, roztwór 96% (V/V). 
b) Dwusiarczek węgla. 

c) Fenoloftaleina (wskaźnik), roztwór alkoholowy 
I% (m/ m) . 

d) Jod, roztwór o eCh h) = 0,1 molll przygo to­
wan y wg PN-81/C-04530/ 02 p. 2.7. 

e) Ksantegenian P? tasowy . 
f) Kwas octowy , ch.cz. lodowaty l roztwór 

10% (V/V). 
g) Ro ztwór wzorcowy, zawierający 10 mg CS2 w I mi 

roztworu, przygotowan y wg PN-81/C-06503 , przez od­
powiednie rozcieńczenie alkoholem etylowym przygo to­
wać roztwór wzorcowy roboczy, zawierający 0,02 mg 
CS 2 w I mi roztworu lub roztwór wzorcowy przy­
gotowany w następujący sposób: 1,0530 ksa ntogenianu 
potasowego (w przeliczeniu na 100% (m/m), co odpo­
wiada 0,5 g CS2) ro zpuścić w 500 mi wodnego roz­
tworu wodorotlenku potasowego. Przez odpowiednie 
rozcieńczenie wodą przygotować roztwór zawierający 
w I mi 0 ,02 mg CS2. 

Zawartość procentową stosowanego ksantogenianu 
potasowego oznaczyć w następujący sposób: o koło 

0,500 g preparatu rozpuścić w 50 mi wody w kolbie 
stożkowej z doszlifowan ym korkiem. Dodać 50 mi , roz­
tworu jodu , zamknąć kolbę korkiem i odstawić na 
5 min . 
Następnie dodać do roztworu 2 mi lodowatego kwa­

su .octowego i odmiareczkować nadmiar jodu roztwo­
rem tiosiarczanu sodowego, dodając pod koniec mia­
reczkowania roztwór s krobi. 

I mi roztworu jodu o stężeniu dl h J 2) = 0,1000 mol l l 
odpowiada 0,01603 g ksa ntogenianu potasowego. . 

h) Siarczan miedziowy 5 wodny, roztwór O,I% (m/m). 
i) Tiosiarczan sodowy, roztwór o stężeniu 

c(Na2S203 . 5H 20) = 0 , 1 moll l przygotowany wg 
PN-81/C-04530102 p. 2.11. 

j) Wodorotl enek potaso wy, roztwó r wodny o ~tęże­
niu c(KOH) = 0, 1 mo ll l i ro ztwór alkoholu 10% (m/m). 

5.3.10.3. Przygotowanie skali wzorców i krzywej ~zor­
cowej. D o kolb po mia rowych pojemnośc i 25 mi od mie­
rzyć ko lej no: 1,0 , 2,0, 3,0, 4,0 , 5,0 mi roztworu wzor­
cowego roboczego co odpowiada 0,02, 0,04, 0,06, 0,08 
i 0, 10 mg CS2, dodać 5 mi a lk o ho lo wego roztworu 
wodorotlenku potasowego, wymieszać i odstawić na 
5 min. 

Jednocześ nie przygo t ować w te n sa m sposób ś l e pą 

próbę , nie za wierającą CS2. 
Do ka żdego z roztworów dodać 10 mi wody, I k rop lę 

ro ztworu fenoloftaleiny i zo bojętni ć dodając kro pl a mi 
ro ztwór 10%(V/V) kwasu oc towego. Następni e dodać 

0, I mi nadmiaru tego kwa su , 0,5 mi roztworu siar­
czanu mied ziowego, uzupełnić alkoholem do kreskL 
dokładnie wymieszać i odstawić w cie mne miej sce. Po 
upływie 15 min zmierzyć absorbancję roztworów wzor­
cowych względem ślepej próby jako odnośnika w ku­
wetach o grubości warstwy pochłaniającej 50 mm przy 
długości fali 400 nm. Z otrzymanych danych sporzą­
dzić krzywą wzorcową odkładając na osi odciętych 

ilości CS 2 w miligramach zawarte w roztworach wzor­
cowych, a na osi rzędnych odpowiadające im wielkości 
a bsorbancji . 

Do wyznaczenia każdego punktu krzywej należy 

obliczyć średnią arytmetyczną wielkość absorbancji 
trzech równoległych oznaczań. Krzy wa powinna być 

sprawdzana raz na trzy miesiące, a także przy zmia­
nie odczynników i aparatu. 

5.3.10.4. Wykonanie oznaczania. 40 ,00 g badan eg.o 
czterochlorku węgla umieśc ić w ro zdzielaczu, dodać 
5 mi alkoholowego roztwo ru wodorotlenku potasowego 

energ iczn ie wytrząsnąć. 

Po 5 min dodać 10 mi wody, ponownie wytrząsnąć 
i odstawić na 5 -7"10 min do rozdzielenia s ię warstw. 
Warst wę wodną umieśc i ć w kolbi e po miarowej poje m­

' ności 25 mi i dal ej wykonać oznacza nia wg 5.3.10.3. 
Z o trzy ma nej wielkości absorbancji , posługują c s i ę 

krzywą wzorcową, odczyta ć zawartość CS 2 w badan ym 
roztwo rze w miligra mach. 

Zawartość dwusiarczku węgla ob li czyć w procentach 
(Xs) wg wzoru 

Xs = 
m·IOOO m'lO 

(5) 

w którym : 
m l zawartość dwusiarczku węgla odc zyta na 

z krzywej wzorcowej, mg, 
m odważka badan eg() czterochlorku węgla, g. 
Dopuszcza się wizualne zakończenie oznaczania. 
5.3.11. Oznaczanie zawartości dwusiarczku węgla dla 

odczynnika cz. 
5.3.11.1. Odczynniki i roztwory 
a) Alkohol etylowy. 
b) Cytrynian potasowy . 
c) Ołowin potaso wy, roztwór 1,7%(m/m) przygo to­

wany w następujący sposó b: 2,5. g oc tanu ołowiawego 
Pb (CH 3COOh . 3H 20, 5 g cytrynianu trójpotasowego 
K 3C 6H s0 7 • H 20 i 25 g wodorotlenku potasowego 



6 BN-86/6193-14 

rozpuścić w 100 inl wod y, rozcieńczyć wodą , do o bję­

tOŚCI około 150 m I i wymieszać. 
d) Wodorotlenek potasowy. 

5.3.11.2. Wykonanie oznaczania. 40 ,00 g (25 mi) ba­
dan ego czterocftlorku węgla , I mi alkoholu etylowego 
i 3 mi roztworu ołowinu potasowe~o umieścić w kol­
bie pod chłodnicą zwrotną i gotować w ciągu 15 min. 

Badany czterochlorek węgla odpowiada wymaga­
nio m normy, jeżeli zabarwienie wodnej warstwy bada­
nego roztworu nie różni s ię od za barwienia roztworu 
porównawczego, .zawierającego te same ilości odczyn­
ników, a przygoto wanego j ednocześn ie bez ogrzewania. 

5.3.12. Próba przydatności do pracy z ditizonem 
5.3.12.1. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas solny roztwór o e(HCI) = 0, 1 mol/I. 

Oczyścić roztwór od ś ladów metali przez wytrząsa -

nie z małymi porcjami diti"Zonu w chloroform'ie do 
uzyskania niezmienionej warstwy diti zon.owej. 

b) Roztwór wzorcowy zawierający jony Cd+:2 przy­
gotowany wg PN-8 I/C-06503 .p" 2.2. I .34 i rozcieńczo­
ny wodą w stosun.ku 10+990. 

c) Roztwór wzorcowy za wie rający jony Hg +:2 przy­
gotowany wg PN-8 I/C-06)03 p~ 2.2. 1.52 i rozciell czony 
wodą w stosunku 10+9_0. 1 mi rozc i e ńczonego ro ztWo-
ru zawiera 0,1 mg - Hg+:2. · . 

d) Wo dorotl enek sodowy, roztwór 5% (m/m). Od­
. ~zyśc ić' roztwór od śladóyv metali przez wytrząsanie 
z małymi porcjami ditizonu w chloroformie . . 

5.3.12.2. Wykonanie oznaczania. 0,004 g ditizonu roz­
puścić w 200 mi badanego czterochlorku węgla. Roz­
twór powinien mieć kolor z ielony (Roztwór A). 

Próba ekstrakcji alkalicznej. W kotbie stożkowej 

z doszlifowanym korkiem pojemności 200 mi umieś­

cić 50 mi roztworu wodorotlenku sodowego 0,025 mg 
Cd+2 (2,5 mI roztworu rozcieńczonego) i 25 mi roz­
twom A wg 5.3.12.2 wstrząsnąć i pozostawić na \O min. 

Zabarwienie różowe roztworu po 10 min powinno 
być identyczne w odcieniu i intensywności jak zabar­
wienie roztworu świeżo otrzymanego w ten sam sposób. 

Próba ekstrakcji kwaśnej. 25 mi roztworu A wg 
5.3.12.2 rozcieńczyć badanym czterochlorkiem węgla 

do objętości IDO inl (Roztwór B). Roztwór powinien 
mieć kolor zielony. 

W dwóch kolbach stożkowych na szlif pojemności 
200 mi umieścić po 25 mi roztworu B. Do jednej 
kolby dodać 25 mi kwasu solnegO, a do drugiej 25 mi 
wody. 

Obie wytrząsać w ciągu 10 mo,. Po rozdzieleniu 
warstw, ~ielone zabarwienie warstwy czterochlorkowej 
w o bu kolbach po winno oyć identyczne. 

. Do kolby zawierającej kwas · solny dodać 0,5 mg 
Hg +:2, wstrząsnąć i pozostawić na \O min. 

Odcień i intensywwść zabarwienia pomarańczowego 
powinny być identyczne z zabarwieniem roztworu świe­
żo przygotowanego w ten sam sposób i pozostawio­
nego tylko na l min. 

15 s przed porównaniem wstrząsnąć. 

KONI EC 

INEORMACJE DODATKOWE 

I. Instytucja opracowująca normę . Przed s iębiPrs t wo Prze myslowo­
-Handlowe " Po ls kie. Odczyoniki Cbe.mi cz ne~· G li wice. 

2. ISJo.tne imiany w ' stosunku ' do BN,69(619~-14 - . 
a) wPl'o'wadzono oznacza nie zawartości pro'i,entowej podstawo­

wego ·s1dadnila metodą cht;omatografii gazowej, e liminuj ąc ozna­
czanie gęs t oŚc i w~pólc:zy nl~ika z~hin)a ni ,! ś wiaila i' za kres u te mpera -

. tur wrze nia, 

b) wprowad ZOJlO . oznacza nie zawartośc i wod y, 

q ~aos tf2ono . wY,!l:lag~nia zaw,,,i ości .• )Vo lnyc h kwasó w dl a ga-
iunkó.w ch. cz. , 

. . . -
d) zaos tczono wymagania za wartośc i s hl o rków c1la ga wnk.u ch.cz" 
e) wp r·owad70no oznaCl-,,,~ i e pr7ydatności do pracy z ditizone m 

dla ga tunkQw ch.1::z. i ez,d.a., . 

f) wyeliminowano odrębne oznaczan ie fosgenu oznaczaj ąc go 
wra z z woln ym kwasem (j. H~I). . ~ 

3. Normy i dokumenty zWiązane 

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyc zne pQbiera ni a i przy-

gotowy-.yania pró?ek / 
PN-S2/C-04518 Anali za chemiczna. Oznaczanie malycA za wartości 

, hlq rków metodą turbi dymew-ycz\lą 
PN-SI/C-04530/ 02 Anali za chem iczna . Przygo towa nie titrantów 

(roztworów mianowanych). 'Roztwory stoso wa ne w Oliareczko­
w~niach utl eniająco redukujących (reclok's )' 

PtJ-81/C-04959 Óznaczanie zawartości wody metodą Ka ro la Fische ra 

w produktach OTg~n i cz n yc h i nreorgan icznych 

P.N-79/C-04960 Analiza che miczna . .chroma tografi a gazowa. Wy-
. t yczn~ ogólne · opisu metody 

P.N -8 1/C-06500 A nal i za chemiczna. Przygotowa nie odczynników 

i roztwo rów po~ocniczych 
PN-81/C:-06503 Analiza·. chem iczna. Przygotowanie roztworów do 

ko lorymetrii i nefelometrii 
PN- 70/C-8000 I OdczY liniki. Pakowanie, przec howywa nie i transport 

PN-70/C-80047 Odezy nniki.WytYczne pobierania próbek i pczygoto-
: wal!ia ś redni ej próbki laboratoryjnej -

PN-6 1/C-84908 Wodó r -techniczny sp rężony 

Pt'J-7I/C-849l2 Azot sp rężon y 'techni'czny 

PN-74/C-84913 Powi etrze sprężone . 

PN-81/M-78216 P~l ety łacjunkowe płaskie jednoplytowe czterowej­
śc i owe bez s krzyciel drewnial]S 800Xl200 - EU R . 

PN-7UO-790U . Opakowania. System wymiarowy 

PN-86/0: 79100 Op-akowania tran~oriowe. Odpol'JlOŚć na narażenia 
mec\Ja n(c~ne. W ymaga ni a i badania - . 

PN-85/.0-79252 Opakowama transpo rt owe z ,zawart ością, Znaki 
i znak owa nie. W ymaga nia podstaw'!we 

PN-8310-79710 Bal o JJ Y sz kl a ne 
BN-6317161-06 Skr~ynki i k omplety s krzyn kowe z ta rci cy po· od­

czyn ników cne micznych 
ąN-79/683-1-13 Opakowania j ednos tkowe . szklane. Bute lki typu 

.. POCH" do odczynni~ów chemicznych . 

Us tawa z dnia 15 lis to pada . 1'984 r. Prawo Przewozowe (Dz. U 

nr 53 poz. 272). 
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Regul a min Przeds iębi o rstwa PKP o ł a do waniu i za bezpieczeniu prze­
syłe k to wa ro wych (Dz. TiZK z 1985 I'. nr 9 poz. 68). 

Za rządzen ie Mini stra Ko munikacji z dnia 7 ma rca 1963 I'. W spra­
wie ła dowa ni a sa mochodó w c ię ża rowych i przycze p (Mo n. Po l. 
nr 24, poz. 123 z 1963 r. i 1968 I'. nr 35 poz. 250) 

Przep isy o ł ad owaniu wago nów to wa ro wyc h. Załącznik II do Uino wy 
o wzajemn ym uży tk owa niu wago nó w to waro wyc h w ko munik acji 
mi ęd zy il a rodowej (RIV) (Dz. TiZK nr 15 poz. 15 , poz. 119 
z 198 1 r. ) wra z z późni ej szymi zmia na mi 

Us ta wa z 21 maja 1963 I'. Substa ncje trują ce (Dz. U. nr 22, 
poz. l 16). 

Rozpo rządzen ie MZiOS z dnia 28 grudnia 1963 L W sprawIe ozna­
czania substa ncji (D z. U. 1964 r. nr 2 poz. 8) 

Rozporządzeni e MZiOS zaliczając da ną substancję do wykazu B 
(Dz. U. 1964 r. nr 2 poz. 9) 

Przepisy o przewozie ko l eją mate riałów i przedmiotó w niebezpiecz­
rtyc h (PMN ), obo wiązuj e od 15 wrze śni a 1968 r. (Dz. TiZK 
nr 20 poz . 84 z 1968 L) wraz z późni ej szymI zmi anami 

'< 

Specja ln e warunki przewozu to wa ró w ni ebezpiecznyc h w międ zy­

na rodowej ko munik acji ko lejo wej . Załą cz ni k Nr 4 do Um owy 
o między narodowej ko lejo wej ko munikacji to wa ro wej (SM G S). 
( Dz. TiZK nr 7 poz. 35 z 1966 1'. ) wraz z póź ni ej szymi zmia na mi 

Rozpo rządze ni e Ministró w Ko munikacji i Spraw Wewnę trznych 

z dnia 2 grudnia 1983 r. w 'sprawi e warunkó w i ko nt roli przewozu 
drogo wego mate ri ałów niebezpiecznyc h (D z. Us taw nr 67, poz. 
301 z 1983 r.) wraz z póź niejszymi zmianami I 

Regulamin dla mi ędzynarodowego przewo zu ko laja m,i to wa rów nie­
bezpiecznych (RIO). Załącznik B do ko nwencji o mi ędzynaro­

do wym ' przewozie kolejami (COTI F ) (Dz. TiZK nr 7, poz. 44 
z 1985 L) wraz z później szymi zmIana mI 
4. Symbol wg SWW 

dla ga tunku ch.cz. - 1331-43 , 
dla gatunku cZ. d. a. - 1331-11 ? · 
dla gatunku cz. - 1331-42. 

S. Autorzy projektu normy - in ż . Jadwiga Ma teusiak, mgr Ewa 
Ko towicz, Przed s iębiorstwo Przemysłowo-Ha ndlowe "Po lskie Od-
czynniki C hemiczne", Gliwice. 


