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/ NORMA BRANZOWA BN-88
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PRZEMYSEU Odczynniki | .
CHEMICZNEGO : G“kOI etYIenowy BNF—,%?Q?;;-M
Grupa katalogowa 1052

1. WSTEP - cz.d.a. — czysty do analizy,
‘ £z. — CZysty,
Przedmiotem normy jest glikol etylenowy stosowany 2.2. Przykfad oznaczenia glikolu etylenowego cz.d.a.:
jako odczynnik chemiczny. GLIKOL ETYLENOWY cz.d.a. BN-88/6193-34

Glikol etylenowy ma:
a) wzor sumaryczny: C2HgO2
b) wzor strukturalny: HO-CH2»-CH,-OH

3. WYMAGANIA

c) mas¢ molowa: 62,068 g/mol 3.1. Wymagania ogélne. Glikol etylenowy powinien
d) inne nazwy: etandiol — 1,2 . by¢ bezbarwna, oleista ciecza, o stabym zapachu, mie-
szajaca sic w kazdym stosunku z woda 1 z alkoholem

.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE etylowym.

2.1. Gatunki. Norma ustala dwa gatunki glikolu ety- 3.2. Wymagania chemiczne i fizyczne — wg tabl. 1.
lenowego oznaczone: ‘ ‘

Tablica 1
Wymagania ' it
cz.d.a. cz.
a) Zawarto$¢ glikolu etylenowego, %(m/m), nie mniej niz 99 98.5
b) Gesto$¢ p#°, g/ml, w granicach ’ 1,113 + 1,115 1,111 = 1,115
¢) Odczyn obojetny -
d) Pozostalo$§¢ po prazeniu, %(m/m), nie wigce] niz 0,005 . 0,01
e) Chlorkow (Cl), %(m/m), nie wigcej niz 0,0005 0,001
. f) Siarczanéw (SOZ°), %(m/m), nie wigcej niz 0,002 nie normalizuje si¢
¢) Metali ciezkich (jako Pb?"), %(m/m), nie wiecej niz 70,0005 0,00I
h) Zelaza (Fe"), %(m/m), nie wiecej niz 0,0001 0,0005
1) Wody, %(m/m), nie wigcej niz 0.8 . 1.2

Zgtoszona przez PPH POLSKIE  ODCZYNNIKI CHEMICZNE
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowej dnia 17 sierpnia 1988 r.
jako norma obowigzujagca od dnia 1 maja 1989 r.

(Dz. Norm. i Miar nr 13/1988, poz. 31)
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogélne. Glikol etylenowy nalezy pa--

kowac, przechowywac i transportowac zgodnie z PN-87/
C-80001.
4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowia butelki ze
szkta oranzowego wg BN-79/6831-13 7z nakretka z two-
rzywa sztucznego 1 podkiadka polietylenowa. Masa
netto: 500 ml, 1000 ml.

W uzgodnieniu z odbiorcg dopuszcza si¢ inny rodzaj
1 wielko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzone proby
wykazg, ze zabezpiecza ono produkt w sposdb nie
gorszy niz wyzej wymienione opakowania i ma wymia-
ry zgodne z zasadami systemu wymiarowego opakowan
wg PN-78/0-79021.

4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ wg PN-87/C-80001 umieszczajgc dodatkowo
napis: ,Ostroznie. Srodek szkodliwy".

Ghikol etylenowy zaliczany jest rozporzadzeniem Mi-
nistra Zdrowia i Opieki Spotecznej do substancji szkod-
liwych. Wykaz B'.

4.2.3. Opakowania transportowe stanowig:

a) Skrzynki z tarcicy dla odczynnikéw wg BN-63/
7161-06, odporne na narazenia mechaniczne sprawdzo-
ne wg PN-86/0-79100, odpowiednie dla grupy 2, klasy
2,1 odmiany 1.

Pojedyncze butelki w skrzyniach nalezy zabezpieczy¢
przed rozbiciem Srodkiem amortyzujacym i uktadac
w jednej warstwie.

b) Balony szklane pojemnosci 40 | wg PN-83/0-79710
zamykane korkiem 1 obwigzane folig, umieszczone w
koszach metalowych wylozonych wata drzewng.

W uzgodnieniu z odbiorcg i przewoznikiem dopusz-
cza si¢ inny rodzaj i wielko$¢ opakowania, jezeli prze-
prowadzone préby wykazg, ze zabezpiecza ono pro-
dukt w sposob ni€ gorszy niz ww. opakowanie i ma
wymiary zgodne z za$adami systemu wymiarowego
opakowan wg PN-78/0-79021.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001, umieszczajac do-
datkowo:

a) znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.1,
p. 2.4.3, p. 2.4.4,

b) liczbg warstw skladowania — dla skrzynek drew-
nianych 3 warstwy,

i) liczbg warstw fadowania — dla skrzynek drewnia-
nych 4 warstwy.

4.3. Formowanie jednostek fadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, jednostki tadunkowe nalezy
formowaé na paletach o wymiarach 800X1200 mm
wg PN-81/M-78216.

fadunek na palecie' nalezy zabezpieczy¢ przed prze-
suwaniem si¢ 1 deformacja tak, aby tworzyt wraz z pa-
letg zwarta stabilng jednostke tadunkowag i1 nie byt
wyzszy niz 1,75 m.

"' Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

-
\

4.4. Przechowywanie. Glikol etylenowy nalezy prze-
chowywac¢ zgodnie z PN-87/C-80001 w krytych, $u-
chych i dobrze wentylowanych magazynach. W prze-
chowywaniu uktadac skrzynki w 3 warstwach, a balony
w | warstwie,

Okres gwarancji — 2 lata.

4.5. Transport. Glikol etylenowy nie jest materiatem
niebezpiecznym i nie podlega przepisom RID/ADR
i moze by¢ transportowany zgodnie 7 obowigzujgcymi
przepisami ®przewozowymi dla materialdbw w transpor-
cie kolejowym i drogowym").

Do srodka transportowego uktada¢ skrzynki w czte-
rech, a balony w jednej warstwie.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badar

a) sprawdzeniec wymagan ogblnych (3.1),

b) oznaczanie zawarto$ci glikolu etylenowego (3.2a),
¢) oznaczanie gestosci (3.2b),

d) oznaczZanie odczynu (3.2¢),

e) oznaczanie pozostatoSci po prazeniu (3.2d),

f) oznaczanie zawartosci siarczanow (3.2f),

¢) oznaczanie zawartoSci metali cigzkich (3.2g),
h) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2h),

1) oznaczanie zawartosci wody- (3.21).

5.2. Pobieranie probek. Probki nalezy pobieraé zgod-
nic z PN-88/C-80047. Masa Sredniej probki l[aboratoryj-
nej powinna wynosi¢ co najmniej 600 ml.

5.3. Opis badan

5.3.1. Wytyczne ogolne. Podczas analizy, jezeli nie
zaznaczono inaczej, nalezy stosowa¢ wytacznie odczyn-
niki cz.d.a. oraz wode¢ destylowang lub wode o row-
nowaznej czystosci.

5.3.2. Sprawdzenie wymagan ogolnych nalezy wyko-
na¢ wizuainie,

5.3.3. Oznaczanie zawartosci glikolu etylenowego

5.3.3.1. Zasada metody polega na chromatograficz-
nym rozdziale glikolu etylenowego od zanieczyszczen
1 dodanego wzorca wewng¢trznego oraz iloSciowym
oznaczaniu zawarto$ci glownego sktadnika.

5.3.3.2. Aparaiura i materialy pomocnicze

a) Chromatograf gazowy wyposazony w detektor
ptomieniowo-jonizacyjny,

b) Kolumna chromatograficzna o dlugosci-4 m, sred-
nicy wewnetrznej 4 mm, wypeiniona chromosorbem
WAW, o $rednicy ziarna 0,18 + 0,25 mm (60/80 mesh)
1 pokrytym 159% Carbowaxu 20 M. Kolumn¢ nowo na-
petniong nalezy wygrza¢ w temperaturze 220°C w ciggu
48 h przy przeptywie azotu 50 <+ 70 ml/min. Granicz-
na temperatura stosowania 220°C.

c) Strzykawka pojemnoSci 2 ml.

d) Mikrostrzykawka pojemnosci 1 pl.

e) Planimetr bicgunowy, integrator lub lupka.

5.3.3.3. Odczynniki
a) Azot techniczny spr¢zony wg PN-71/C-84912.
b) Powietrze spr¢zone wg PN-74/C-84913.
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¢) 1,3-Propandiol o czystosci powyzej 99,5%.
d) Wodor techniczny sprezony wg PN-61/C-84908.
5.3.3.4. Wykonanie oznaczania. Uregulowac:

a) przeptyw azotu jako gazu no$nego 40 ml/min,

b) przeptyw wodoru w granicach 30 =+ 40 ml/min
lub wg instrukcji aparatu,

¢) przeptyw powietrza 10-krotnie wick#zy niz prze-
ptyw wodoru,

d) temperatur¢ kolumny 180°C,

e) temperatur¢ dozownika 220°C,

i) temperaturg detektora 200°C.

Poczekaé na ustabilizowanie si¢ linii zerowe] reje-
stratora. Wprowadzi¢ do kolumny chromatograficznej
0,5 pl badanego glikolu etylenowego i zarejestrowaé
chromatogram 1 dobierajac czulo$¢ rejestratora tak,
aby piki wszystkich zanieczyszczen zapisane byly przy
maksymalnejczutosci, przy ktoérej mieszcza si¢ na skali
papieru rejestracyjnego,-a pik glikolu etylenowego przy
tak zmniejszonej czutosci, aby réwniez mieScit si¢ na
skali papieru rejestracyjnego. Na chromatogramie nie
powinien wyst¢powac pik o czasie retencji wzorca wew-
ngtrznego tj. pik o czasie retencji 4,0, liczony wzgle-
dem glikolu etylenowego. Nastg¢pnie odwazy¢ w do-
wolnym szczelnym naczyniu pojemnosct 25 ml okoto
20 g glikolu etylenowego z doktadnoscia do 0,0002 g,
doda¢ strzykawka okoto 0,0500 g wzorca wewngtrzne-
-g0, 1,3-propandiolu 1 ponownie zwazyc.

0,5 ul otrzymane) mieszanki wprowadzi¢ mikrostrzy-
kawka do kolumny chromatograficznej 1 zarejestrowac
chromatogram II przy maksymalnej czutosci, aby piki
wszystkich zanieczyszczen oraz wzorca wewngtrznego
mieScity si¢ na skali papieru rejestracyjnego. Zmierzyc
powierzchnie pol pikow za 5omoca planimetru biegu-
nowego, integratora lub lupki.

5.3.3.5. Obliczanie wynikdw oznaczania. Na podsta-
wic otrzymanych wynikow pomiarow pikodw zawartosc
glikolu etylenowego (X1) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

( Gv A )

Xi=100(1 - . - X3 (D
Gp P

w ktorym:
(Gw — masa wzorca wewngtrznego, g,
G», — masa probki, g, |
A; — suma powierzchni pikéw zanieczyszczen,
A, — powierzchnia piku wzorca wewngtrznego,
X3 — zawarto$¢ wody oznaczona w 5.3.11.

5.3.3.6. Wynik koficowy oznaczania. Za wynik konco-
wy nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczna wynikOw co
najmniej dwoch réwnolegltych oznaczan réznigcych sig
migdzy soba nie wigcej niz 0,25%.

5.3.4. Oznaczanie gestoSci nalezy wykona¢ w tem-
peraturze 20°C wg PN-85/C-04004 p. 2.3, piknomet-
‘rem.

5.3.5. Oznaczanie odczynu. 10 ml badanego glikolu
etylenowego rozcienczy¢ rowng objetoscig wody. Papie-
rek wskaznikowy o zakresie pH 6,2 =+ 8,2 zanurzony
w roztworze nie powinien zmieni¢ barwy.

5.3.6. Oznaczanie pozostatosci po prazeniu 60,0 g ba-
danego gikolu etylenowego, odwazonego z doktadno-
scig do 0,01 g, wprowadzi¢ porcjami do parownicy

kwarcowej lub porcelanowe] pojemno$ci 50 = 70 ml
uprzednio wyprazonej w temperaturze 800°C do stalej
masy i odwazonej z doktadnoscig do 0,0002 g 1 wyko-
na¢ oznaczanie wg PN-78/C-04958.

Zawarto$¢ pozostatosci po prazeniu (X>2) obliczy¢
w %(m/m) wg wzoru

a - 100
& g B et (2)
m
w ktorym:
a — masa wyprazonej pozostatosci, g.
m; — masa badanego glikolu etylenowego, g.

5.3.7. Oznaczanie zawartosci chiorkow (Ci}

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04518
p. 2.3.1.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 5 g badancgo ghkolu
etylenowego odwazonego z dokladnoscia do 0,01 g
rozpusci¢ w 20 ml wody. Wykona¢ oznaczanie wg
PN-82/C-04518 p. 2.3.2. Badany glikol etylenowy od-
powiada wymaganiom normy, jezeli opalizacja powsta-
ta w badanym roztworze po uptywie 15 min nie b¢dzie
intensywniejsza niz opalizacja w roztworze poroOwnaw-
cZym przygotowanym rownoczesnie 1 zawierajacym w
tej same] objeto$ci te same iloSci odczynnikow oraz
dla odczynnika:

cz.d.a. — 0,025 mg CIl,

cz. — 0,05 mg CI.

5.3.8. Osznaczanie zawartosci siarczanéw (SO;")

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04519
o, 3.1

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 5 g badancgo glikolu
etylenowego odwazonego z dokiadnos$cig do 001 g,
rozpusci¢c w 30 ml wody 1 wykona¢ oznaczanie wg
PN-82/C-04519 p. 2.5.3.

Badany giikol etylenowy odpowiada wymaganiom

' normy, jezeli zme¢tnienie powstate w badanym roztwo-

rze po upylwie 15 min nie bgdzie intensywniejsze niz

zmgtnienie roztworu poroéwnawczego przygotowanego

rOwnocze$nie 1 zawierajacego w tej samej objetosct te

same ilosci odczynnikdw oraz dla odczynnika:
cz.d.a. — 0,1 mg SO

5.3.9. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich {Pb*")

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-80/C-04515
p. 2.3.2.

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 10 g badanego gliko-
lu etylenowego odwazonego z doktadnoscia do 0.01 g
rozpusci¢ w 30 ml wody 1 wykona¢ oznaczanie wg
PN-80/C-04515 p. 2.3.3.

Badany glikol etylenowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli zabarwienie powstate w badanym roztwo-
rze po uplywie 10 min nie bgdzie intensywniejsze niz
zabarwienie roztworu poroOwnawczego przygotowanego
rOwnocze$nie 1 zawierajgcego w tej samej objetosci te
same 1losci odczynnikéw oraz dla odczynnika:

cz.d.a. — 0,05 mg Pb?",

cz. — 0,1 mg Pb?". _

5.3.10. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe’")

5.3.10.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/
C-04521/03 p. 4.

- Kwas azotowy cz.da. o p = 1.4 g/ml.






