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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest czte-
rochlorek weggla stosowany jako odczynnik chemiczny.

Jest substancjg szkodhwa dla zdrowia.

Czterochlorek wegla ma:

a) wzor chemiczny — CClg,

b) mas¢ molowa — 153,82 g/mol,

c) gestos¢ p2) — 1,595 g/ml.

1.2. Zakres stosowania normy. Normg¢ nalezy stoso-
waé w zakresie produkcji i obrotu.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznoS$ci od zawartosci zanieczysz-

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

2.2. Przyktad oznaczenia czterochlorku wegla che-
micznie Czystego:

- CZTEROCHLOREK WEGLA ch.cz. BN-86/6193-14

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogdlne. Czterochlorek weggla po-
winien byc¢ ciecza bezbarwng, przezroczystg, nie. mie-
szajaca si¢ z woda, rozpuszczalng w rozpuszczalnikach
organicznych. |

czen, rozréznia si¢ trzy gatunki czterochlorku wegla 3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg
oznaczone: tablicy.
Winiagania Gatunki
5 ch.cz. cz.d.a. cz.

a) Zawartos¢ czterochlorku wegla, % (m/m), nie mniej

niz 99.8 99.6 99.6
b) Pozostatosci nielotnej, %(m/m), nie wigcej niz 0,0005 0,0005 0,001
¢) Wolnych kwasow 1 fosgenu (w przeliczeniu na

HCl) %(m/m), nie wigce] niz 0,0001 - 0,0002 0,0004 -
d) Aldehydow (w przeliczeniu na CH20) % (m/m), nie

wigcej niz ' 0,0001 0,0001 0,0005
e) Wolnego chloru (Cly), %(m/m), nie wigeej niz 0,00003 0,00009 0,00018
f) Chlorkéw Cl, %(m/m), nie wigcej niz 0,00005 0,0001 0,0005 )
g) Wody, %(m/m), nie wigce] niz 0,01 0,02 0,03
h) Substancji reagujacych z jodem (w przeliczeniu :

na HCHO), %(m/m), nie wigcej niz 0,0002 0,0002 0,0004
1) Substancji ciemniejacych pod wptywem kwasu siar-

kowego wg 5.3.9 wg 5.3.9 wg 5.39
j) Dwusiarczku wegla (CS32), %(m/m), nie wigcej niz 0,0002 0,0002 0,001
k) Przydatno$é¢ do pracy. z ditizonem wg 5.3.12 wg 5.3.12 nie normalizuje” si¢
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wvtvezne ogolne. Czterochlorek wegla nalezy
peik()wa(':,'~/nako‘waé, przechowywac 1 transportowaé
zgodnie z PN-70/C-80001 oraz zgodnie 7z obowigzujg-
cymi przepisami w transporcic kolejowym, drogowym.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowig:

— butelki szklane wykonane zgodnie z BN-79/
6831-13 7z nakretkg 7z tworzywa sztucznego 1 poliety-
lenowg lub inng chemicznie odporng uszczelka. Pojem-
nos¢: 100, 250, 500, 1000 ml. 25 1, 40 1.

— balony szklane wykonane zgodnic 7z PN-83/
0-79710. ,Balony szklane® pojemnosci 25 1 i 40 |
umieszczone w koszach metalowych wylozonych wetng
drzewngy.

W uzgodnieniu z odbiorcg, dopuszeza si¢ inny rodzaj
1 wielkos¢ opakowania, jezeli przeprowadzone proby
wykazg, ze zabezpiecza ono produkt w sposob nie
gorszy od podanych opakowan 1 ma wymiary zgodne
7 zasadami systemu wymiarowego opakowan.

4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowy®h nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-70/C-80001, umieszczajac do-
datkowo napis: Ostroznie $rodek szkodhwy”™ zgodnie
z Rozporzadzeniem MZiOS Wykaz B').

4.2.3. Opakowania transportowe

— Skrzynki drewniane zamknigte wg BN-63/7161-06,
odporne na uszkodzenie mechaniczne i1 sprawdzone wg
PN-86/0-79100 odpowiednio dla grupy 2 klasy 3 1 od-
miany l. Pojedyncze butelki w skrzynkach nalezy za-
hezpieczgé przed rozbiciem srodkiem amortyzujgcym
I uktada¢ w skrzynkach w |1 warstwie.

Opakowanie transportowe powinno by¢
z obowigzujgcymi przepisamis dla przewozu materia-
tow niebezpiecznych.

— Palety skrzynkowe z drutu tyvp UJC. Pojedyncze
butelki na paletach nalezy zabezpieczy¢ przed rozbiciem
srodkiem amortyzujacym i uktada¢ po 3 warstwy.

— Dopuszczalna  liczba  warstw  sktadowania dla
skrzynek drewnianych 4 warstwy. dla palet skrzynko-
wych 3 warstwy.

- — Dopuszczalna liczba warstwdadowania dla skrzy-
nek drewnianych — 3 warstwy, dla palet skrzynko-
wych — 2 warstwy.

— Dopuszcza si¢ inny rodzaj 1 wielko$¢ opakowania
jednostkowego 1 transportowego po uprzednim uzgod-
nieniu 7z odbiorcg 1 przewoznikiem oraz jezell zabez-
piecza jako$¢ produktu w sposob nie gorszy od ww.
opakowan 1 ma wymiary zgodne z PN-78/0-79021.

— W przypadku stosowania paletyzacji, opakowania
nalezy formowac¢ na paletach 800X1200 mm EUR wg
PN-81/M-78216. Ladunek na palecie powinien tworzy¢
zwartg 1 stabilng jednostk¢ tadunkowg i1 nie powinien
by¢ wyzszy niz 1750 mm.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ zgodnib z PN-70/C-80001, umieszczajge do-
datkowo:

zgodne

1) Patrz Informacje dodatkowe p- 3

— znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 2.4.1,
243,

— dopuszczalng liczbe warstw sktadowania 1 tado-
wania wg 4.2.3 z uwzglednieniem petnego wykorzy-
stania granic obciazenia Srodka transportowego oraz
zgodnie 7z obowigzujgcymi przepisami transportowymi
dla materialdw nicbezpiecznych!),

— nalepk¢ ostrzegawczg wg wzoru nr 6.1  Material
trujacy” zgodnie z przepisami transportowymi dla ma-
teriatOw niebezpiecznych klasy 6.1. RID/ADR.

4.3. Przechowywanie. Crzterochlorek wegla nalezy
przechowywaé¢ w pomieszczeniach suchych zgodnie
7 PN-70/C-80001. Okres gwarancji: 2 lata.

4.4. Transport. Czterochlorek wegla, material niebez-
pieczny kl. 6.1. p. 15 b wg RID/ADR, nalezy prze-
wozI¢ krytymi Srodkami transportu zgodnie z obowia-
zujacymi przepisami przewozowymi dla materiatéw nie-
bezpiecznych w transporcie kolejowym i drogowym').
Wagony lub samochody powinny by¢ zaopatrzone
w znaki manipulacyjne, a samochody w tablice ostrze-
gawcze oraz mie¢ potwierdzenie o dopuszczeniu do
cksploatacji. Ladowanie 1 wyladowywanic powinno od-
bywac si¢ zgodnie z obowigzujagcymi Rozporzgdzeniami
Ministra Komunikacji').

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartos$ci czterochlorku wegla (3.2a),

b) oznaczanie pozostatosci nielotnych (3.2b),

¢) oznaczanie zawartosci wolnych kwasow i1 fosgenu
(3.2¢), |

d) oznaczanie

¢) oznaczanie

) oznaczanie

0) oznaczanic zawartosci wody (3.2g).

h) oznaczanie zawartosci substancji reagujacych
7 jodem (3.2h), .

1) oznaczanie substancji ciemniejgacych pod wptywem
kwasu siarkowego (3.21),

J) oznaczanie zawarto$ci dwusiarczku wegla (3.2)),

k) proba przydatnoscel do pracy z ditizonem (3.2K).
'5.2. Pobieranie probek. Przy pobicraniu probek
w gatunku ch.cz. 1 cz.d.a. nalezy stosowac¢ wytyczne
zgodnie z PN-70/C-80047, a w gatunku cz. — zgodnie
z PN-67/C-04500.

Masa Sredniej probki laboratoryjnej powinna wy-
nosi¢ 2 kg.

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartosei czterochlorku wegla

5.3.1.1. Aparatura i materialy pomocnicze

a) Chromatograf gazowy wyposazony w detektor
plomieniowo-jonizacyjny. |

b). Kolumna chromatograficzna dlugosci 2 m, §red-
nicy wewngtrznej 4 mm wypetniona Diatomitem C
o $rednicy ziarna 0,15-0,20 mm (80 =+ 100 mesh) po-
krytym  10%(m/m) oleju silikonowego DC 200
(12500 c¢St). Kolumng Swiezo napetniona nalezy wy-
grza¢ w temperaturze 175°C w ciggu 24 h przy prze-
ptywie azotu 50-+70 ml/min.

zawartosci aldehydow (3.2d),
wolnego chloru (3.2¢).

chlorkow (3.2f),

7awartosci
7awartosci
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Graniczna temperatura stosowania 175°C.

Dopuszczalne jest stosowanie innej kolumny chroma-
tograficznej zapewniajgcej rozdzial gtbwnego sktadnika
od %anieczyszczet'l I wzorca wewngtrznego.

¢) Mikrostrzykawka pojemnosci 1 pl.

d) Planimetr biegunowy, lupka pomiarowa lub inte-
grator.

e) Strzykawka pojemnosci 2 ml.

5.3.1.2. Odczynniki

a) Azot techniczny spr¢zony gat. I wg PN-71/
C-84912.

b) Chlorek metylenu o czystosci powyzej 99,5%.

¢) Powietrze techniczne sprgzone wg PN-74/C-84913,

d) Wodér sprezony gat. I wg PN-61/C-84908.

5.3.1.3. Wykonanie oznaczenia

Uregulowac:

a) przepltyw azotu 40 ml/min, :

b) przeptyw wodoru w granicach 40--50 ml/min lub
wg instrukcji aparatu,

¢) przeplyw powietrza 15-krotnie wyzszy od prze-
ptywu wodoru,

d) temperatura kolumny 60°C,

¢) temperatura detektora 125°,

f) temperatura dozownika 90°.

Poczeka¢ na ustabilizowanie si¢ linii zerowej detek-
tora. Za pomoca mikrostrzykawki wprowadzi¢ do ko-
lumny chromatograficznej 1 pl, badanego czterochlorku
wegla 1 zarejestrowa¢ chromatogram I, dobierajac czu-
tos¢ rejestratora tak, by piki wszystkich zanieczyszczen
zapisane byly przy maksymalnej czutosci, przy ktorej
mieszcza si¢ na skali papieru rejestracyjnego, a pik
czterochlorku wegla przy tak zmniejszonej czutosci, aby
rowniez miescil si¢ na skali papieru rejestracyjnego.
Obliczy¢ czasy retencji zanieczyszczen wzgledem cztero-
chlorku wegla. Na chromatogramie nie powinien wyste-
powa¢ pik wzorca -wewng¢trznego chlorku metylenu,
tj. pik o czaste retencji liczconym wzgledem czterochlor-
ku wggla wynoszacym 0,40.'W przypadku obecnosci
piku o tym czasie retencji, przeprowadzi¢ analizg ilos-
ciowa wg PN-79/C-04960 zatacznik 2 p. 5. Nast¢pnie
- odwazy¢ w dowolnym szczelnie zamknietym naczyniu
pojemnosci 25 ml okoto 20,0000 g czterochlorku wegla,
dodac¢ strzykawka okoto 0,0500 g chlorku metylenu
I ponownie zwazy¢. | pl otrzymanej mieszaniny wpro-
wadzi¢ za pomocg mikrostrzykawki do kolumny chro-
matograficznej 1 zarejestrowa¢ chromatogram II przy
maksymalnej czutosci, by piki wszystkich zanieczysz-
czen oraz wzorca wewngtrznego miescilty si¢ na skali
papieru rejestracyjnego. Zmierzy¢ za pomoca planime-
tru, lupki lub integratora powierzchni¢ pol pikow po-
szczegblnych zanieczyszczen oraz powierzchni¢ piku
chlorku metylenu na chromatogramie II i obliczy¢ za-
wartos¢ czterochlorku wegla wg wzoru

¥; = 100 (1 = ) - X
= - EEmge——] o 1
! G A, 4 (1)
w ktorym:

G — masa chlorku metylenu wprowadzona do ba-

danej probki, g,
A; — suma powierzchni pikdéw zanieczyszczen,

Gp — masa badanego czterochlorku wegla, g,

A, — powierzchnia piku wzorca wewngtrznego

chlorku metylenu,

X4 — zawarto$¢ wody w czterochlorku wegla ozna-

czona wg 5.3.7, %.

5.3.2. Oznaczanie pozostatosci nielotnej. W parow-
nicy platynowe] lub kwarcowe] pojemnosci 100 ml,
uprzednio wysuszone] do statej masy w temperaturze
105+ 110°C 1 zwazone) z dokladnoscig do 0,0002 g,
odparowa¢ do sucha na tazni wodnej w temperaturze
60 +70°C, dodajac porcjami: |

500 g (310 ml) badanego czterochlorku wegla w gat.
ch.cz.
lub

300 g (188 ml) w gat. cz.d.a. 1 ¢z. czynno$¢ t¢ wy-
konywa¢ pod wyciggiem.

Pozostatos¢ nielotng wysuszy¢ do stale] masy w tem-
peraturze 105+ 110°C" zwazy¢ z doktadnoscia do
0,0002 g.

Zawarto$¢ pozostatosci nielotnej obliczy¢é w procen-
tach (X)) wg wzoru

m,
Ay = ~— - 100 (2)
m
w Ktorym:
m; — masa pozostatosci nielotnej, g,
m — odwazka badanego czterochlorku wegla, g.

5.3.3. Oznaczanie wolnych kwasow i fosgenu (w prze-
liczeniu na HCI)

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Czerwien metylowa, 0,l-procentowy roztwoOr al-
koholowy.

b) Wodorotlenek sodowy, roztwor o ¢ (NaOH) =
= 0,0200 mol/l.

¢) Woda destylowana nie zawierajgca dwutlenku
wegla, przygotowana wg PN-81/C-06500.

5.3.3.2. Wykonanie ozpaczania. 100 ml badanego
czterochlorku weggla umtescié w rozdzielaczu pojem-
nosci 200 ml, doda¢ 40 ml wody 1 wytrzgsaé zawar-
tos¢ rozdzielacza w ciggu 1 min.

Po rozdzieleniu si¢ warstw, warstw¢ wodng oddzie-
li¢, doda¢ 1-+3 kropel roztworu czerwieni metylowe]
i miareczkowa¢ z mikrobiurety roztworem wodorotlen-
ku sodowego do zmiany zabarwienia na zotte.

Zawarto$¢ wolnych kwaséw i1 fosgenu w przelicze-
niu na HCI obliczy¢ w procentach (X3) wg wzoru

V-0,00073 - 100

= 3
X, T (3)

w ktorym:
V' — obj¢tos¢ roztworu wodorotlenku sodo-
wego o ¢(NaOH) = 0,0200 mol/l zu-
zytego do miareczkowania, ml,
g — gestos¢ czterochlorku wegla, g/ml,
0,00073 — iloS¢ kwasu solnego odpowiadajgca 1 ml
roztworu wodorotlenku sodowego
o ¢(NaOH) = 0,0200 mol/I, g,
5.3.4. Oznaczanie zawartosci aldehydow
5.3.4.1. Odczynniki i roztwory
a) Odczynnik: fuksynosiarkowy przygotowany wg
PN-81/C-06500 p. 2.2.45.
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b) Roztwor wzorcowy zawierajacy CH>O przygoto-
wany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.2.5 1 rozcienczony wo-
da w stosunku 10+990. I ml rozcieﬁczonego roztworu
zawiera 0,01 mg CH;O.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 40,00 g (25,0 ml) ba-
danego czterochlorku wegla dla odczynnikow ch.cz.
i cz.d.a. lub 20,00 g (12,5 ml) dla odczynnika cz.
wytrzgsa¢ w rozdzielaczu z 20 ml wody w ciggu 2 min.
Po rozdzieleniu si¢ warstw, warstw¢ wodng oddzieli¢
I przesaczy¢ do kolby stozkowej pojemnosci 50 ml.
Przesgcz rozcienczy¢ woda do objetosct 23 ml, dodac¢
2 ml odczynnika fuksynosiarkowego 1 pozostawic
w ciemno$ci na 30 min. Badany czterochlorek wegla
odpowiada wymaganiom normy, jezeli powstale rozowe
zabarwienie nie bgdzie intensywniejsze niz zabarwienie
roztworu poroéwnawczego przygotowanego jednoczes-
nie 1 zawierajgcego w tej samej objgtosci te same ilosci
odczynnikOw oraz

dla odczynnika ch.cz. 1 cz.d.a. — 0,04 mg CH-O,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg CH.O.

Zabarwienie poroéwnac¢ w przechodzgcym $wietle na
biatym tle. :

5.3.5. Oznaczanie zawartosci wolnego chloru (Cl,)

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory
= a) Czterochlorek wegla nie zawierajgcy wolnego
chloru przygotowany w nast¢pujacy sposdb: 50 ml czte-
rochlorku wegla wytrzgsa¢ w rozdzielaczu z 5 g wodo-
rotlenku potasowego w ciggu 5 min, a nast¢pnie prze-
sgczyc.

b) Jodek potasowy roztwor 10% (m/m), Swiezo przy-
gotowany.

¢) Kwas solny, roztwor 25% (m/m).

d) Roztwor wzorcowy zawierajgcy chlor, przygoto-
wany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.15 i rozcienczony wo-
da w stosunku 104+990. 1 ml rozcienczonego roztworu
zawiera 0,01 mg Cl..

¢) Wodorotlenek potasowy.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 120,00 g (75 ml) ba-
danego czterochlorku wegla dla odczynnika ch:cz. lub
80,00 g (50 ml) dla odczynnika cz.d.a. 1 40,00 g (25 ml)
cz. umiesci¢c w cylindrze pomiarowym pojemnosci
100 ml z bezbarwnego szkta z doszlifowanym korkiem.

Nast¢pnie doda¢ 1 ml roztworu jodku potasowego,
9 ml wody i 0,1 ml roztworu kwasu solnego i wy-
trzgsa¢ w ciggu 2 min. Badany czterochlorek wegla
odpowiada wymaganiom normy, jezeli po rozdzieleniu
si¢ warstw, zabarwienie warstwy czterochlorku wegla,
obserwowane w przechodzgcym Swietle na biatym tle,
nie bedzie intensywniejsze od zabarwienia , roztworu
poréwnawczego, przygotowanego jednocze$nie 1 zawie-
rajgcego w tej samej objetosct takg samg ilos¢ cztero-
chlorku wegla, nie zawierajgcego wolnego chloru, te
same 1losci odczynnikoéw oraz:

dla odczynnika ch.cz. — 0,036 mg Cl;;

dla odczynnika cz.d.a. 1 ¢cz. — 0,072 mg Cl..

5.3.6. Oznaczanie zawartosci chlorkéw (Cl)

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 ml) ba-
danego czterochlorku wegla dla odczynnika ch.cz. lub

jodu o stezeniu scisle ¢('/»

20,00 g (12,5 ml) dla odczynnika cz.d.a. 1 cz. umies-
ci¢ w rozdzielaczu pojemnosci 100 ml, doda¢ 25 ml
wody 1 energicznic wytrzgsa¢ w ciggu 3+35 min. Po
rozdzieleniu si¢ warstw, warstw¢ wodng oddzieli¢
1 przesgczy¢ przez sgczek uprzednio przemyty trzykrot-
nie gorgcym roztworem 1% (m/m) kwasu azotowego.
Przesacz umiesci¢ w kolbie stozkowej pojemnosct 100 ml
I dalej wykona¢ oznaczanie wg PN-82/C-04518 p. 2.3.3.
Badany czterochlorek wegla odpowiada wymaganiom
normy, jezeli otrzymane po 15 min zmg¢tnienie roz-
tworu badanego jest mniejsze lub réwne zmgtnieniu
roztworu porownawczego przygotowanego jednoczes-
nie 1 zawierajgcego w tej samej obj¢tosci te same iloSci
odczynnikdw oraz:

dla odczynnika ch.cz. 1 cz.d.a. — 0,02 mg CI,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg CI.

5.3.7. Oznaczanie zawartosci wody

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Metanol odwodniony  wg
p: 29.1.2,

b) Odczynnik Karola Fischera lub odczynnik von
der Meulena, zmianowany wg PN-81/C-04959 p. 2.5.9.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. Oznaczanie zawartos-
ci wody wykona¢ wg PN-81/C-04959 p. 2.6.2 z odwazki
16,00 g (10 ml) badanego czterochlorku wegla.

Zawarto$¢ wody obliczy¢ w procentach (X4 wg
wzoru

PN-81/C-04959

TV
X4 = 4
4 om (4)
w ktorym:
T — miano odczynmkd Fischera, mg/ml,
V' — objetos¢ odczynnika Fischera zuzytego do

miareczkowania badanej proby, ml,

m — odwazka badanego czterochlorku wegla, g.

5.3.8. Oznaczanie zawartosci substancji reagujgcych
z jodem (w przeliczeniu na CH:0)

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory. Jod, roztwor
o c('/2 J) = 0,1000 mol/l przygotowany wg PN-81/
C-04530/02 p. 27.

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 80,00 g (50 ml) ba-
danego czterochlorku wegla dla odczynnika ch.cz.
1 cz.d.a. lub 40,00 g (25 ml) dla odczynnika cz. umies-
ci¢c w kolbie stozkowej lub w cylindrze pomiarowym
z doszlifowanymi korkami, doda¢ 0,05 ml roztworu
J2) = 0,1000 mol/l 1 ener-
gicznie wytrzgsngc. Badany czterochlorek we¢gla odpo-
wiada wymaganiom normy, jezeli fioletowe zabarwienie
badanego roztworu nie zniknie w ciggu 30 min.

5.3.9. Oznaczanie zawartoSci substancji ciemniejacych
pod wplywem kwasu siarkowego

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek kobaltawy, roztwor zawierajacy 595 g
CoCl, - 6H,O 1 2,5 ml kwasu solnego w objgtosci
100 ml,

b) Chlorek zelazowy, roztwdr zawierajgcy 4,50 g
FeCl; - 6HO 1 2,5 ml kwasu solnego w objetosci
100 ml.

¢) Kwas siarkowy o p?%)

d) Kwas solny o ng (HCI) =

(H,S04) = 1,83 g/ml.
1,19 g/ml.
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e) Siarczan miedziowy, roztwOr zawierajacy 6,24 g
CuSO4 - 5SH20 1 2,5 ml kwasu solnego w objetosci
100 ml. :

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 20,00 ml badanego
czterochlorku wegla umiesci¢ w cylindrze z doszlifo-
wanym korkiem. Cylinder wraz z korkiem uprzednio
przeptukaé¢ kwasem siarkowym uzywanym do wykona-
nia oznaczania, nast¢pnie ostroznie doda¢ 5 ml kwasu
siarkowego i wytrzasna¢ w ciagu S min.

Badany czterochlorek weggla ch.cz. i cz.d.a. odpowia-
da wymaganiom normy, jezeli po rozdzieleniu sig¢
warstw, warstwa kwasu siarkowego, por6wnana z taka
samg objetoscia kwasu siarkowego, pozostanie bez-
barwna. Dla odczynnika cz. zabarwienie kwasu siar-
kowego nie powinno by¢ intensywniejsze od zabarwie-
nia roztworu poroOwnawczego zawierajgcego 0,4 ml roz-
tworu chlorku kobaltu, 0,7 ml roztworu chlorku zela-
zowego 0,4 ml roztworu siarczanu miedzi 1 3,5 ml wody.

5.3.10. Oznaczanie zawartosci dwusiarczku wegla
(CS;) dla odczynnika ch.cz. i cz.d.a.

5.3.10.1. Aparatura i przyrzady

a) Fotokolorymetr lub spektrofotometr.

b) Kuwety o grubosci warstwy pochtaniajacej 50 mm.

5.3.10.2. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy, roztwéor 96%(V/V).

b) Dwusiarczek wegla.

c) Fenoloftaleina (wskaznik), roztwor alkoholowy
1% (m/m).

d) Jod, roztwdr o c('/, J2) = 0,1 mol/l przygoto-
wany wg PN-81/C-04530/02 p. 2.7.

e) Ksantegenian potasowy.

f) Kwas octowy_‘ ch.cz.
10% (V/V).

g) Roztwor wzorcowy, zawierajagcy 10 mg CS; w 1 ml
roztworu, przygotowany wg PN-81/C-06503, przez od-
powiednie rozcienczenie alkoholem etylowym przygoto-
waé roztwOr wzorcowy roboczy, zawierajacy 0,02 mg
CS; w 1 ml roztworu lub roztwér wzorcowy przy-
gotowany w nast¢pujacy sposob: 1,0530 ksantogenianu
potasowego (w przeliczeniu na 100% (m/m), co odpo-
wiada 0,5 g CS;) rozpusci¢ w 500 ml wodnego roz-
tworu wodorotlenku potasowego. Przez odpowiednie
rozcienczenie wodg przygotowac roztwOr zawierajgcy
w 1 ml 0,02 mg CS..

Zawartos¢ procentowa stosowanego ksantogenianu
potasowego oznaczy¢ Ww nastepujgcy sposob: okoto
0,500 g preparatu rozpusci¢ w 50 ml wody w kolbie
stozkowej z doszlifowanym korkiem. Doda¢ 50 ml roz-
tworu jodu, zamkng¢ kolbg¢ korkiem i odstawi¢ na
5 min.

Nastepnie doda¢ do roztworu 2 ml lodowatego kwa-
su octowego 1 odmiareczkowa¢ nadmiar jodu roztwo-
rem tiosiarczanu sodowego, dodajac pod koniec mia-
reczkowania roztwor skrobi.

1 ml roztworu jodu o stezeniu c¢('/2 J2) = 0,1000 mol/I
odpowiada 0,01603 g ksantogenianu potasowego.

h) Siarczan miedziowy 5 wodny, roztwor 0,1% (m/m).

1) Tiosiarczan  sodowy, roztwdér o  stgzeniu
c¢(NaxS:0; - 5H,O0) = 0,1 mol/l przygotowany wg
PN-81/C-04530/02 p. 2.11.

lodowaty 1 roztwor

1) Wodorotlenek potasowy, roztwor wodny o stgze-
niu ¢(KOH) = 0,1 mol/l i roztwor alkoholu 10% (m/m).

5.3.10.3. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do kolb pomiarowych pojemnosct 25 ml odmie-
rzy¢ kolejno: 1,0, 2,0, 3,0, 4,0, 5,0 ml roztworu wzor-
cowego roboczego co odpowiada 0,02, 0,04, 0,06, 0,08
i 0,10 mg CSz doda¢ 5 ml alkoholowego roztworu
wodorotlenku potasowego, wymiesza¢ 1 odstawi¢ na
5 min.

Jednoczes$nie przygotowa¢ w ten sam sposob Slepa
probe, nie zawierajacg CS..

Do kazdego z roztwordw dodac 10 ml wody, 1 kroplg
roztworu fenoloftaleiny i zoboj¢tni¢ dodajac kroplami
roztwor 10%(V/V) kwasu octowego. Nastgpnie dodac
0,1 ml nadmiaru tego kwasu, 0,5 ml roztworu siar-
czanu miedziowego, uzupelni¢ alkoholem do kreski,
doktadnie wymiesza¢ i odstawi¢ w ciemne miejsce. Po
uplywie 15 min zmierzy¢ absorbancj¢ roztworow wzor-
cowych wzgledem Slepej préby jako odnos$nika w ku-
wetach o grubo$ct warstwy pochtaniajacej 50 mm przy
dtugosci fali 400 nm. Z otrzymanych danych sporzg-
dzi¢ krzywg wzorcowa odktadajac na osi odcietych
ilosci CS; w miligramach zawarte w roztworach wzor-
cowych, a na osi rz¢gdnych odpowiadajgce im wielkosci
absorbancji.

Do wyznaczenia kazdego punktu krzywej nalezy
obliczy¢ $rednig arytmetyczng wielko$¢ absorbancji
trzech rownolegltych oznaczan. Krzywa powinna by¢
sprawdzana raz na trzy miesigce, a takze przy zmia- -
nie odczynnikéw 1 aparatu.

5.3.10.4. Wykonanie oznaczania. 40,00 g badanego
czterochlorku wegla umiesci¢ w rozdzielaczu, dodac
5 ml alkoholowego roztworu wodorotlenku potasowego
1 energicznie wytrzasnac. |

Po 5 min doda¢ 10 ml wody, ponownie wytrzgsngc
1 odstawi¢ na 510 min do rozdzielenia si¢ warstw.
Warstwe wodng umiesci¢c w kolbie pomiarowe] pojem-

‘nosci 25 ml 1 dalej wykona¢ oznaczania wg 5.3.10.3.

Z otrzymanej wielkoSci absorbancji, postugujac sig
krzywa wzorcowq, odczyta¢ zawartos¢ CS, w badanym
roztworze w miligramach.

Zawarto$¢ dwusiarczku wegla obliczy¢ w procentach
(Xs) wg wzoru

mi - 100 mi 5
X = —_—_—— = (
Y m - 1000 m - 10 ;
w ktoérym:
m, — zawarto$S¢ dwusiarczku wegla odczytana
z krzywe] wzorcowej, mg,
m — odwazka badanego czterochlorku weggla, g.

Dopuszcza si¢ wizualne zakonczenie oznaczania.

5.3.11. Oznaczanie zawartosci dwusiarczku wegla dla
odczynnika cz.

5.3.11.1. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy.

b) Cytrynian potasowy.

¢) Otowin potasowy, roztwor 1,7%(m/m) przygoto-
wany w nastgpujacy sposob: 2,5 g octanu ofowiawego
Pb (CH3COO); - 3H:0, 5 g cytrynianu trojpotasowego
K3:CeHsO7 - H2O 1 25 g wodorotlenku potasowego
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rozpusci¢ w 100 ml wody, rozcienczyé woda do obje-
tosci okoto 150 ml i wymieszac.
d) Wodorotlenek potasowy.

5.3.11.2. Wykonanie oznaczania. 40,00 g (25 ml) ba-
danego czterochlorku wegla, 1 ml alkoholu etylowego
1 3 ml roztworu olowinu potasowego umiesci¢c w kol-
bie pod chlodnica zwrotng i gotowaé w ciagu 15 min.

Badany czterochlorek wegla odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli zabarwienie wodnej warstwy bada-
nego roztworu nie rozni si¢ od zabarwienia roztworu
porOwnawczego, zawierajacego te same ilosci odczyn-
nikOw, a przygotowanego jednoczes$nie bez ogrzewania.

5.3.12. Proba przydatnosci do pracy z ditizonem

5.3.12.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny roztwor o ¢(HCI) = 0,1 mol/l.

Oczysci¢ roztwor od sladow metali przez wytrzasa-
nie z malymi porcjami ditizonu w chloroformie do
uzyskania niezmienionej warstwy dlUZOl‘lOW€J

b) Roztwdr wzorcowy zawierajgey jony Cd™ przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.34 | rozcienczo-
ny wodg w stosunku 10+990.

c) Roztwbr wzorcowy zawier&jqcy jony Hg"™ przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.52 i rozciehiczony
wodg w stosunku 10+90. 1 ml rozcienczonego roztwo-
ru zawiera 0,1 mg Hg™ | |
| d) Wodorotlenek sodowy, roztwor 5% (m/m). Od-

czyscié roztwor od sladéw metali przez wytrzasanie
z malymi porcjami ditizonu w chloroformie.

INFORMACIE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme. Przedsicbiorstwo Przemystowo-
-Handlowe _Polskic; Odczynniki Chemiczne® Gliwice.

-

2. Istotne _imiany w -stosunku -do BN-69/6193-14

a) wprowadzono ozmaczanie zawartosci procentowej podstawo-
wego sktadniga metoda chromatogratfii gazowej,
czanie gestoscl wapoh./vnmka ;diamama Swiatla i /akruu tcmpurm
'Eu1 wrzenid,

b) wprowadzopo_-()znaczanie zawartosct wody,

eliminujgc ozna-

¢ zaostrzono .wymagania zawartosci wwoln'_vch kwasow dla ga-
tunkow ch.cz.,

d) zuostr_.zonu wymaganta zawartosci chlorkow dla gatunku ch.cz..

¢) wprowadzono oznaczanie przydatnos$ci do pracy z ditizonem
dla gatunkdw ch.cz,

f) wyeliminowano odrgbne oznaczanie fosgenu oznaczajac go
wraz z wolnym kwasem (J. HCI). -~

1 ¢czda., -

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne.
gotowywania prdobek ;
PN-82/C-04518 Analiza chemiczna, Ogznaczanie matych zawartosci
chlorkow metodg turbidymewryczng

PN-81/C-04530/02 Analiza
(m?tworéw mianowanych).
waniach utleniajgco redukujgcych (redoks)

PN-81/C-04959 Oznaczanie zawartoéci wody metoda Karola Fischera
w produktach organicznych 1 nieorganicznych

Wytycezne pabierania 1 przy-

chemiczna. Przygotowanie titrantow

Roztwory stosowane w mldI'L(,?k()-

_KONIEC

- EN-79/C-04960 Analiza chemiczna. Chromatografia gazowa.

5.3.12.2. Wykonanie oznaczania. (0,004 g ditizonu roz-
pusci¢ w 200 ml badanego czterochlorku wegla. Roz-
twor powinien mie¢ kolor zielony (Roztwor A).

Proba ekstrakcji alkalicznej. W kolbie stozkowe]
z doszlifowanym korkiem ppjemnosci 200 ml umies-
ci¢ 50 ml roztworu wodorotlenku sodowego 0,025 mg
Cd™ (2,5 ml roztworu rozcieficzonego) i 25 ml roz-
tworu A wg 5.3.12.2 wstrzasnac 1 pozostawi¢ na 10 min.

Zabarwienie roézowe roztworu po 10 min powinno
by¢ identyczne w odcieniu i intensywnesci jak zabar-
wienie roztworu $wiezo otrzymanego w ten sam sposob.

Proba ekstrakcji kwasnej. 25 ml roztworu A wg
5.3.12.2 rozcienczy¢ badanym czterochlorkiem wegla
da objetosct 100 ml (Roztwdr B). Roztwdr powinien
mie¢ kolor zielony. |

W dwodch kolbach stozkowych na szlif pojemnosci
200 ml umiesci¢ po 25 ml roztworu B. Do jednej
kolby doda¢ 25 ml kwasu solnego, a do drugiej 25 ml
wody. "

Obie wytrzasa¢ w ciggu 10 min. Po rozdzieleniu
warstw, zielone zabgrwienie warstwy czterochlorkowej
w obu kolbach powinno by¢ identyczne.

Do kolby zawierajgcej kwas solny doda¢ 0,5 mg
Hg™, wstrzasngé i pozosiaw"ic’: na 10 min.

Odcien 1 intensywno8¢ zabarwienia pomaranczowego
powinny by¢ identyczne z zabarwieniem roztworu $wie-
Zo przygotowanego w ten sam sposob i pozostawio-
nego tylko na 1 min.

15 s przed poroéwnaniem wstrzgsnac.

Wy-
tyum ogolne opisu metody
PN-81/C-06500 Analiza chemiczna.
1 roztworOw pomocniczych '
PN- 81/(, 06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworow do
ko]orvmetru i nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, pr?eLh()wywame 1 trangport

PN F0/C-80047 Odczynniki. thyuznc p()blerdl"lld probek i przygoto- .
“wania Sredniej probki laboratoryjnej

PN-61/C-84908 Wodor techniczny spre¢zony

PN-71/C-84912 Azot spr¢zony te‘chni‘czny

PN-74/C-84913 Powietrze spr¢zone .

PN-81/M-78216 Palety fadunkowe plaskie jednoplytowe czterowej-
Sciowe bez skrzydel drewniane 800X1200 — EUR

PN-78/0-79021 .Opakowania. System wymiarowy

PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. Odporno$¢ na narazenia
mechaniczne. Wymagania i badania

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawarto$cig. Znaki
1 znakowanie. Wymagania podstawowe ) ..

PN-83/0-79710 Balopy szklane

Przygotowanie odczynmkéw

BN-63/7161-06 Skrzynki 1 ,komple‘ty' skrzynkowe z tarcicy do od-

czynnikoéw chemicznych £
BN-79/6831-13 Opakowania jednostkowe
LPOCH" do odczynnikow chemicznych
Ustawa z dnia 15 listopada 984 r. Prawo Przewozowe (Dz. U
ar 53 poz. 272). | ‘

szklane. Butelki

typu



Informacje dodatkowe do BN-86/6193-14 Vi

Regulamin Przedsigbiorstwa PKP o tadowaniu 1 zabezpieczeniu prze-
sylek towarowych (Dz. TiZK z 1985 r. nr 9 poz. 68).

Zarzgdzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w spra-
wie tadowania samochodéw cigzarowych i przyczep (Mon. Pol.
nr 24, poz. 123 z 1963 r. i 1968 r. nr 35 poz. 250)

Przepisy o fadowaniu wagonow towarowych. Zatgcznik 11 do Umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagondw towarowych w komunikacji
migdzynarodowej (RIV) (Dz. TiZK nr 15 poz. 15, poz. 119
z 1981 r.) wraz z pézniejszymi zmianami

Ustawa z 21 1963 r. Substancje trujace (Dz. U.
poz. 116).

maja nr 22,

Rozporzadzenie MZiOS z dnia 28 grudnia 1963 r. w sprawie ozna-
czania substancji (Dz. U. 1964 r. nr 2 poz. 8)

Rozporzadzenie MZiOS zaliczajac dana substancje do wykazu B
(Dz. U. 1964 r. nr 2 poz. 9)

Przepisy o przewozie koleja materialéw i przedmiotéw niebezpiecz-
nych (PMN), obowiazuje od 15 wrze$nia 1968 r. (Dz. TiZK
nr 20 poz. 84 z 1968 r.) wraz z pdzniejszymi zmianami

Specjalne warunki przewozu towarOw niebezpiecznych w mig¢dzy-
narodowej] komunikacji kolejowej. Zatacznik Nr 4 do Umowy
o migdzynarodowej kolejowej komunikacji towarowe) (SMGS).
(Dz. TiZK nr 7 poz. 35 z 1966 r.) wraz z pOZniejszymi zmianami

Rozporzadzenie Ministrow Komunikacji i Spraw Wewngtrznych
z dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkow i kontroli przewozu
drogowego materialéw niebezpiecznych (Dz. Ustaw nr 67, poz.
301 z 1983 r.) wraz z pbzniejszymi zmianami

Regulamin dla migdzynarodowego przewozu kolajami towardéw nie-
bezpiecznych (RID). Zatacznik B do konwencji o mi¢dzynaro-
dowym przewozie kolejami (COTIF) (Dz. TiZK nr 7, poz. 44
z 1985 r.) wraz z pdZniejszymi zmianami
4. Symbol wg SWW

dla gatunku ch.cz. — 1331-43,

dla gatunku cz.d.a. — 1331-11,

dla gatunku cz. — 1331-42.
5. Autorzy projektu normy — inz. Jadwiga Mateusiak, mgr Ewa

Kotowicz, Przedsigbiorstwo Przemystowo-Handlowe ,Polskie Od-

czynniki Chemiczne”, Gliwice. ’



