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N O R M A BRANŻOWA BN-89 . . 
WYROBY 

Odczynniki 
6193-52 

PRZEMYSŁU 

CHEMICZNEGO Chloroform Zamiast 
BN-74/ 6193-52 

1. WSTĘP 

Przedmi o tem ·no rm y · jes t chlo rofor m stabili zowa ny 
a lko ho lem w il oś c i 0 ,6 -;- 1,0% , stosowa ny jako odczyn
nik chemiczny. 

Chl orofo rm ma: 
a) wzó r chemiczny: CH C I3, 
b) masę mo lową: 119,38 g/mol, 
c) II1ną n azwę: tró jchlo rome tan . 

2, PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1 . Gatunki. W no rm ie usta lo no dwa ga tunk i ch 10-
ro fo rmu , oznaczo ne: 

cZ.d .a. - czysty do ana li zy, 
cz. - czys ty. 
2.2. Przykład oznaczenia' chloroformu czystego do 

analizy: 
C HLO ROFO RM cZ.d .a . BN-89/ 6 193-52 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. C hlo ro fo rm jest c i eczą nie
pa l ną , bezba rwną i przezroczystą , o ' charakterystycz
nym zapachu i słodkawym sma ku , l otną i nierozpusz
cza ln ą w wodzie, z a lko ho lem i eterem miesza się 

w każdym stosunku. _ 
3.2. Wymagania chemiczne I fi zyczne - wg tabl. I. 

Tablica I 

Wyl11agania 
Ga tunki 

-
cz.d .a. cz . 

a) Za wa rt ość c h lo rofo rmu . %( m/ I11). 98 ,S 98 
n i l' m n lej n i ż 

b) Zawart ość stab ili za to ra 
(C , H ,O H ). %(m/ l11) , w grani ca c h 0 ,6-0- 1.0 0,6-0-1 ,0 

c) W oda . % (/11/ 111) , ni l' w lęcel ni ż · 0,0 1 0,D2 
d ) Gęs t ość p 20 

4 ' 
g/ mi , w granicach 1,475-0- 1,48 1 1,48 1-0- 1,48 1 

ej Pozos I a l ość nielo tna . % (111/ 111) . 
. . . 

ni ż 0.0006 0 ,002 nic. w ięcej 

f) W o lne kwasy i fosge n w prze li cze-
n iu na H C I, % (I11/ m) . ni e w i ęcej 

ni ż 0,000 1 0,0001 
g ) C h lorki (C I). % ( /11/ 111 ). ni c więcej 

n i ż 0 .00003 0 ,000 1 

Grupa katalogowa 1052 
, 

cd . lab!. I 

. Ga tunki 
Wymaga ni a 

cZ.d.a . cz . 

h) Woln y chlor (Ch). %(m/m). nie 

więceJ niż 0 ,00005 0 ,00005 
i) A ldehydy i ketony w prze li czeniu 

na (CH 1J,CO, % (m/ I11) , nic więcej 

n iż 0 ,005 O,OOS 
j) Zanieczyszcze nia m eta liczne wg S.3. 12 wg S·.3 .1 2 
k) Substancje organ iczne zwęg lające 

S ię z H ,SO. W" e- S.3 . 13 W" e- S.3 . 13 
I) Fosgen W" e- S.3 . 14 wO 

e- 5.3. 14 
I) Przydat ność do pracy z ditizoncm W" e- 5.3. 15 W" o,- n ic nor-

m a li zuje s i ę 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

4.1. Wytyczne ogólne. C hloroform n a l eży pakować , 

znakować , przec h owywać transpo rtować zgodn ie 
z PN-87/C-80001 oraz zgod nie z obow iąz ującymi prze
pisa mi w tra nspo rcie kolejowym, drogowymI ). 

4.2. Pakowanie 
4.2.1. Opakowanie jednostkowe sta nowi ą butelki 

szklane wykona ne zgodnie z BN-79/683 1- 13 z nakrętką 
z two rzywa sztucznego i po li e tyl e nową lub inną che
micznie od porną uszcze lk ą . 

Zawartość: 100, 250, 500, 1000 mI. 
W uzgodnieniu z odbiorcą dopuszcza s i ę inn y rodzaj 

i wie lk ość o pa kowania , jeże li przeprowadzone próby 
wykażą, że zabezpiecza o no produkt w sposób nie go r
szy od podanych opa k owań i ma wymiary zgodne z za .! 
sadami systemu wym iarowego opak owań wg PN-78/ 
0-79021. 

4.2.2 . Znakowanie opakowań jednostkowych należy 

wykonać wg PN-87/Cc80001 p. 2.8.3 umieszczając do
da tk owo: 

a) klasę niebezpi eczeństwa 6. 1 wg RIO/ AD R, 
b) znak · ni ebezpi eczeń stwa dla substa ncji trujących 

wg PN-76/ 0-7925I p. 2.3.10, 

I) Patrz Info rmacje d odatkowe p . 3. 

Zgłoszona przez Przedsiębiorstwo Przemysłowo-Handlowe Polskie Odczynn iki Chemiczne 
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemysłowej dnia 29 grudnia 1989 r. 

jako norma obowiązująca od dnia 1 marca 1991 r. 
(Dz. Norm. i Miar nr 12/ 1990, poz. 28) 
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c) napis "Ostrożnie środek szkodliwy" (Chloroform 
zgodnie z Rozporzą dzen'i em MZiOS należy do wyka
zu B)I) . 

4.2.3. Opakowania transportowe sta nowią: 
a) skrzynki z tarcicy dla odczynników wg BN-63/ 

7161-06 odporne na narażenia mechaniczne sprawdzone 
wg PN-86/0-79100 odpowiednio dla grupy 2 klasy 3 
i odmiany I; pojedyncze butelki w skrzyniach należy 

zabezpieczyć przed rozbiciem środkiem amortyzującym 
i układać w l wa rstwie ; 

b) , pa lety skrzy nk owe z drutu typu UJC; pojedyncze 
butelki na paletach należy zabezpieczyć przed rozbic iem 
środkiem amortyzującym i układać po 3 warstwy; 

c) balony szklane pojemno~ci 40 I wg PN-83/0-7971O 
umieszczone w koszach metalowych wyłożonych watą 
drzcw·ną . 

Dopuszcza s ię inny rodzaj i wielkość opakowania 
transportowego po uprzednim uzgod nieni u z odbiorcą 
i przewoźnikiem oraz jeżeli zabezpiecza j a k ość pro
duktu w sposób nie gorszy od ww. opakowań i ma wy
miary zgod ne z PN-78/0-79021 oraz jest zgodne z obo
wiązującymi prze pisami dla przewozu materiałów nie-
bezpiecznych. :) 

4.2.4. Znakowanie opakowań transportowych n a l eży 

wykonać zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.4 umieszcza
jąc dodatk owo: 

a) znaki ma nipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4 .1, 
2.4.3, 2.4.4 i 2.4.10, 

b) klasę niebezp ieczeństwa RID/ ADR-6.I , 
"-

c) nalepkę ostrzegawczą wg wzoru nr 6.1. "M ate riał 

trują cy" . 
4.2.5. Formowanie jednostek ładunkowych. W przy

padku stosowania paletyzacji, jednostki ł adunkowe na
l eży formować Jia paletach o wymiarach 800X1200 mm 
wg PN-88/M-78216 . 
Ładunek na palecie należy zabezpieczyć przed prze

suwaniem s ię i deformacją tak, aby tworzył wraz z pale
tą zwartą, stabilną jednostkę ładunkow'ą i ni e był wyż
szy niż 1,75 m. 

4.3. Przechowywanie. Chloroform ' należy przecho
wywać zgodnie z PN-87/C-80001 w pomieszczeniach 
suchych, przewiewnych i ni enasłonecznionych ; w prze
chowywaniu układać skrzynki w 3 warstwach, a ba
lony w l warstwie . 

Okres gwarancji - 2 lata. 
4.4. Transport. Chlorofo rm jest mate riałem niebez

piecznym kI. 6. 1. Im 601 , p . 15b wg RIO i kI. 6.1 
Im 2601, p. 15b wg ADR. Chloroform należy prze
wozić krytymi środkami transportu zgodnie z obowią

zującymi przepisami przewozowymi dla materiałów nie
bezpiecznych w transporcie kolejowym i drogowymi). 

Do środka transportu układać skrzynki w 4 war
stwach, a balony w 1 warstwie. 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań 
a) sprawdzenie wymagań ogó lnych (3.1), 

') Patrz Info rmacje dodatkowe p. 3. 

b) oznaczanie zawartości chloroformu (3.2a), 
c) oznaczanie .stabilizatora (3.2b), 
d) oznaczanie !zawartości wody (3.2c) , 
e) oznaczanie gęs tości (3.2d), 
I) oznaczanie pozostałości nielotnej (3.2e), 
g) oznaczanie wolnych kwasów (3.2f), 
h) oznaczanie chlorków (3.2g)" 
i) oznacza nie wolnego chloru (3.2h), 
j) oznacza lll e aldehydów i ketonów (3 .2i) , 
k) oznaczanie za ni eczyszczeń metalicznych (3.2j), 
I) oznacza nie substa ncj i orga nicznych zwęglających 

Się H 2S0 4 (3.2k) , 
ł) oznaczanie fosgenu (3.21), 

m) oznaczanie przydatności do pracy z ditizo
nem 3.2ł). 

5.2. Pobieranie próbek. Próbki odczynnika należy po
bierać zgodnie z PN-88/C-80047 przyjmując: 

a) wielkość partii - 500 kg, 
b) liczbę próbek jednostk owych wg PN-88/C-80047 

, 3 ? p. .- . 
5.3. Opis badań 
5.3.1. Wytyczne ogólne. Podczas analizy, jeżeli nie za

znaczono inaczej, nale~y stosować wyłącznie odczynniki 
cZ.d .a. oraz wodę destylowaną lub wodę o równoważ
nej czystośc i. 

5.3.2. Sprawdzenie wymagań ogólnych. Wygląd ze
wnętrzny należy sprawdzić wizualnie. 

5.3.3. Oznaczanie zawartości chloroformu 
5.3.3.1. Zasada metody polega na chromatograficz

nym ro zd ziale chloroformu od zanieczyszczeń i doda
nego wzorca wewnętrznego oraz ilościowym oznac~aniu 
zawartośc i głównego składnika . 

5.3.3.2. Aparatura i materiały pomocnicze 
a) C hromatograf gazowy wyposażony w detektor 

płomieniowo-jonizacyjny lub katarometryczny. 
b) Kolumna chromatograficzna długości 2,5 m, śred

nicy wewnętrznej 4 mm, wypełniona Chromosorbem 
WA W o uzi'arnieniu 0-19-0,25 mm (60-;'-80 mesh) pokry
tym 20%(m/m) sebacynianu dwu(2-etyloheksylu). Ko
lumnę świeżo napełnioną należy wygrzać w temperatu
rze 120°C w ciągu 24 h przy przepływie azotu 50 -;.-
70 mi/min. Graniczna temperatura stosowania 120°C. 

Dopuszcza się ' stosowanie innej kolumny zapewnia
jącej rozd ział chloroformu od zanieczyszczeń i wzorca 
wewnętrznego, np. długości 2 m, o średnicy wewnętrz
nej 4 mm, wypełnion ej Diatomitem C o uziarnieniu 
0,19 -;.- 0,25 mm (60/80/mesh) pokrytym 10% oleju 
silikonowego DC200. 

e) MikrostrzyI<a wka pojemności 1 )lI. 
d) Planimetr bieg unowy , lupka Jub integrator. 
c) Strzykawka pojemności 2 mI. 
5.3.3.3. OdcZynniki 
a) Azot techniczny sprężony w gat. l wg PN-71/ 

C-84912 . • 
b) Trójchloroetylen cZ.d.a. o czystości powyżej 

99,5% . 
c) Powi etrze techniczne sprężone wg PN-74i c-84913. 
d) Wodór techniczny ga l. l wg PN-61/C-84908. 
5.3.3.4. Wykonanie oznaczania należy przeprowadzić 

w następujących warunkach pracy: 
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a) przepływ a zo tu 40 mI/min , 
b) prze pływ wod o ru w "ra nicac h 40 --:- 50 mil min 

' lub \v" instruk c ji a pa ratu , 
c) przepływ po wi em',a 15-k ro tnic wyższy od prze

pł ywu wod o ru , 
, ,d) tempe ra tu ra ko I um n y 60°C, 

L') tempera tura de tekto ra 125°C, 
I) tempera tura dozo wnik a 90°C. 
Poczekać na usta bili zowa nie s i ę linii zerowej d etek

lo ra , Za pomocą mikrostrzy ka wki wp rowad z ić do ko
lumn y chro ma togra fi cznej I 111 bada nego chlo ro l'o rmu 
i za rejestrować ch ro ma togra m l d obi e rając czul ość reje
stra to ra ta k, a by piki wszys tkich za ni eczyszczeń ' był y 
zapisa ne przy ma ksyma lnej czuł ośc i , przy któ rej mi esz
czą s i ę na ska li pa pi eru rejes tracyjnego, a pik chloro l'o rc 
mu przy ta k zmniejszo ne j c zuł ośc i, ab y również mieśc ił 
si ę na ska li pa pieru rejestracyjnego, Obliczyć czasy reten
cji wzg l ędem chl orofo rmu, Na ch ro matogra mie nie po
winien wystę powa ć pik wzo rca wewnętrzn ego trójchl o
roe tylenu, tj. pik o wzg lędn ym cza sie retencji 1,4. 
W przypadku obecnośc i piku o tym czas ie retencji , 
przeprowadzić a n a li zę il ośc i ową me todą d oda tku s kła d
nika oznaczonego wg PN-79IC-04960 załącznik 2 p. 6. 
Nastę pnie odważyć w dowo ln ym szcze lnie zamknięt ym 

naczyniu poj emnośc i 25 mi około 20,0000 g chlo rofo r
mu , doda ć strzy k a wką ok oło 0,0500 g trójchlo roetylenu 
i po no wnie zważyć . I 111 o trzyma nej miesza nki wp ro
wadzić do ko lumny chro ma togra ficznej i za rejest rować 

chro ma togra m II p rzy ma ksyma lnej c zułości , ab y piki 
wszys tk ich za ni eczyszczeń o raz wzo rca wewnę t rzn ego 
micśc ił y s i ę na ska li pa pi eru re jcs tracyjnego. Zmie rzyć 

za pomocą pla nimet ru , lupki lub integ ra to ra powie rz
chnię pik ów poszczegó ln ych za ni eczyszczeń o raz po
wi erzchn i ę pi k u tró jch loroe tylenu na ch ro ma togra mie 
II i obli czyć zawa rt ość chl o ro fo rmu (XI) w o/r.J( m/ m) 
W!l wzo ru 

w któ rym: 

G w ' Ai 
X I = 100 (I - ---)-X2 

Gp' A w 
( I ) 

Gw masa trójch lo roe tylenu wpro wad zonego d o 
ba da nej pró bki , g, 
ma sa bada llC~o chlo rofo rmu , ~, 

~ -Gp 
Ai suma po wierzc hni pików za ni eczys zcze ń i s ta -

b ili za to ra, 
Aw powierzchnia piku wzo rca wewnę trzn ego 

trójch loroe ty lenu, 
X 2 zawartość wod y o znaczona wg 5.3.5. 

5.3.3.5. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik k oń co

wy n a leży przyją ć ś rednią a rytme tyczną wynikó w co 
na jmniej d wóc h ró wno legł yc h oznaczań różniących s i ę 

mi ęd zy sobą ni e w i ęcej ni ż 0 ,25% . 

5.3.4. Oznaczanie zawartości stabilizatora. Za wa rtość 

sta bili za to ra - a lk o ho lu etylowego (Xl ) o bli czyć 

wzo ru k o rzys tając z da nyc h chro ma togra mu II 
5.3.3.4 

Gw . As . 0,5 

Gp , Aw 

wg 

(2) 

w któ rym: 
ja k w 5.3.3.4 , Gw, Gp , Aw 

As powierzc hn ia piku sta bili zato ra -
a lk o ho lu etylO\vego o wzg l ęd n ym 

czas ie retenc ji 0 ,3 , 
0 ,5 - współczy nnik ko rekc ji powierzchni a lk o

ho lu ety lowego d o tró jchl o rocty lenu . 
5.3.5. Oznaczanie zawartości wody 
5.3.5.1. Odczynniki i roztwory . Odczynniki Ka ro la Fi

schera lub va n d er Meukna zmia nowa ny wg PN-8 11 
C-04959 p. 2:5 .9 . 

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. O znacza nie za wa rto
śc i wod y wyk onać wg PN-8 1/C-04959 p. 2.6 .2 z odważ

ki 30 ,0 g (20 mi) bada nego chl oro l'ormu przy u życ iu 

meta no lu . 
Za wa rtość wod y (X 2) obli czyć w %(m/ m) wg wzo ru 

X2 = 

w któ rym: 

T . V 

10· m 

T - mia no od czynnik a 
mg H 20 / ml , 

(3) 

va n d er Meulena , 

V - obję t ość odczy nnik a va n der Mculcn a zuży te 

go do mia reczko wa nia bada ne j prób ki , mi , 
m - odważ k a bada ne "o chl o ro l'o rmu !l . ~ , L' 

D o puszcza s i ę wi zua ln y sposób o kreś leni a k oń cowe

'go punktu mia reczko wa nia . 
5.3.5.3. Wynik końcowy oznaczania. Za wy ni k k ońco

wy oznaczania na leży przyj ąć ś rednią arytmetyczną wy
nik ó w co najmniej d wóch równo l egłyc h oznacza ń róż

ni ą cych s i ę mi ęd zy sobą nie wi ęcej ni ż 0,002 %(m/m). 
5.3.6. Oznaczanie gęstości wyk on ać wg PN-81 I 

C-04504 p . 2. 1.3 w tempera turze 20°C s tosując a reo
metr lub termoa reometr typu B wg PN-85/C-04004 
p. 2. l.l a ). 

5.3.7. Oznaczanie pozostałości nielotnej . Do platyno
we j lub szkl a nej parownicy wys uszonej uprzed nio do 
s ta łej masy w tempera turze /Os oC i zważonej z do
kł adnośc ią do 0 ,0002 g od mie rzyć cylin dre m pom ia ro
wym 68 mi (100 g) bad a nego chl o rol'ormu . Zawa rtość 

parownicy odpa rować do sucha na ł aź n i wodnej. Pa
rownicę z pozosta ł ośc i ą su szyć w tempera turze /05°C 
d o s t a łej masy i zważyć z d o kł adn ośc ią d o 0 ,0002 g. 

Bada ny ch loro Corm odpowiada wy maga ni om normy, 
j eś li masa wys uszo nej pozos t a ł ości nie przekroczy d la 
odczy nnik a: 

cZ.d .a . - 0 ,6 mg, 
cz. - 2 m~ , 

~ 

5.3.8. Oznaczanie wolnych kwasów i fosgenu (w prze-
liczeniu na HCL) 

5.3.8.1. Zasada metody po lega na eks trakcji badanej 
pró bki wodą i miareczkowa niu ekst rak tu wodnego 
roztwo rem wod o rot lenku sodowego wobec I'eno lol'talei 
ny ja ko ws kaź nik a. 

5.3.8.2. Odczynniki i roztwory 
a ) Kwas so ln y roztwó r o c( H C I) = 0,0100 mo l/ l. 
b) W od oro tl enek sodowy roztwó r o c( NaOH) = 

= 0 ,0 l 00 mol/ l. 
c) Fe no lo fta le ina roztwó r przygo to wa ny wg PN-811 

C-06501 p. 2.2. 17. 
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6.3.8.3. Wykonanie oznaczania. Do 50 mi wygoto
wanej i oziębionej wody dodać 2 krople roztworu fen o
lonaleiny i zobojętnić roztworem kwas u solnego lub 
wodorotlenku sodowego. D o dwóch rozdzielaczy wlać 
po 25 mi zobojętnionej wody i do pierwszego z nich 
dodać 54 mi (80 g) badanego chloroformu, wykłócając 
zawartość przez 2 min. Po rozwarstwieniu się cieczy 
oddzielić dolną warstwę chloroformu, a pozostałą war
stwę wodną miareczkować roztworem wodorotlenku 
sodowego do otrzymania taki ego zabarwienia, jakie ma 
woda zobojętniona w drugim rozdzielaczu. 

Zawartość wolnych kwasów nieorganicznych i fosge
nu w przeliczeniu na HCI (X4 ) obliczyć w %(m/m) 
wg wzoru 

v . 0 ,00036 . 100 
(4) 

m 

w którym: , 
V - objętość roztworu wodorotlenku sodo-

wego o ' c(NaOH)' 0,0 I 00 molll zużyte
go do miareczkowania, mi, 

m odważka badanego chloroformu, g, 
0 ,00036 masa HCI odpowiadająca I mi roztworu 

\ wodorotlenku sodowego o c (Na OH) = 

= 0,0100 moiii , g. 
5.3.8.4. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik n a le

ży przyjąć średnią a 'rytmetyczną wyników co najmniej 
dwóch równoległ):'ch oznaczań różniących się między 

sobą nie więcej niż 0,00005 %(m/m). 
5.3.9. Oznaczanie zawartości chlorków (Cr) 
5.3.9.1. Odczynniki i roztwory przygo towane wg 

PN-82/C-04518 p. 2.3.1. 
5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 50,00 g (34 mi) bada

nego chloroformu umieśc ić w rozdzielaczu pojemności 
100 mi , dodać 25 mi wody i energicznie wytrząsać 
w ciągu 3 -;- 5 min. Po rozdzieleniu się. warstw war
stwę wodną oddzielić i przesączyć przez sączek uprzed
nio przemyty trzykrotnie gorącym roztwo rem 
I %(m/m) kwsu azotowego. Przesącz umieścić w kol 
bie stożkowej pojemności 100 mi i dalej wykonać ozna
czanie wg PN-82/C -04518 p. 2.3.3. 

Badany chloroform odpowiada wymaganiom normy, 
jeśli powstałe po 15 min zmętnienie w roztworze ba
danym nie będz i e silniejsze od zmętnienia w roztworze 
porównawczym przygo towa nym równocześnie i zawie
rającym w tej samej objętości te same ilośc i odczyn
ników oraz dla odczynnika: 

cZ.d.a. - 0,015 mg cr, 
cz. - 0,05 mg cr. 

5.3.10. Oznaczanie zawartości wolnego chloru 
. 5.3.10.1. Zasada metody polega na ' przeprowadze-

"niu reakcji wyd zielan ia jodu z jodku potasowego przez 
chlor w środowisku rozcieI'lczonego kwasu sol nego i po
równaniu po wst'dłego zaba rwie nia z zaba rwi eniem 
ro ztwo ru wzorcowego. 

5.3.10.2. Odczynniki i roztwory , 
a) Chloroform nie zawierający wolnego chloru przy

gotowany w n as tępujący sposób: 50 mi chloroformu 
wytrząsnąć w ro zd zielaczu z 5 g wodorotlenku potaso
wego w ciągu 5 min, a następ ni e przesączyć . 

b) Jodek potasowy, roztwór 1O%(m/m) świeżo przy
gotowany. 

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

wany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.15 i rozcieńczony wo
dą w stosunku 10:990. I mi rozcieI'lczonego roztworu 
zawiera 0,0 I mg Cb. 

5.3.10.3. Wykonanie oznaczania. 50,00 g (34 mi) ba
danego chloroformu umieścić w cylindrze miarowym 

~ . 
poj. 100 mi z doszlifowanym korkiem i wytrząsać przez 
2 min z I mi roztworu jodk u pota sowego, 9 mi wody 
i 0 , 1 mi roztworu kwasu solnego. Badany chloroform 
odpowiada wymaganiom normy , jeżeli po rozdzieleniu 
się warstw , zabarwie nie warstwy chloroformu obserwo
wane w przechod zącym świ e tl e na białym tle nie będzie 
intensywniejsze od zabarwienia roztworu porównawcze
go przygotowanego równocześn ie i 'zawierającego w tej 
samej objętości taką samą ilość chloroformu nie zawie
rającego wolnego chloru co próba bada na" te same 
ilości odczynników oraz dla odczynnika cZ.d.a. i cz. -
0,025 mg C1 2• 

5.3.11. Oznaczanie zawartości aldehydów i ketonów 
[w przeliczeniu na (CH 3hCO] 

5.3.11.1. Zasada metody polega na przeprowadzeniu 
reakcji aldehydów i keto nów z 2,4-dwunitrol'el)ylohy
dr:azy ną , w wyniku której tworzą się 2,4-dwunitro feny
lohydrazony, które w środowisku alkalicznym mają 
cze rwo ną barwę. Natężenie za barwienia oznacza się 

spektrol'otometrycznie lub wizua'lnie przez porównanie 
z za barwi eniem , skali wzorcowej .. 

5.3.11.2. Aparatura 
a) Kolorymetr fotoe lektryczny lub spektrofotometr 

w z:akresie światła widzialnego. 
b) Kuwety o grubości warstwy pochłaniającej 10 mm. 
c) Kolbki pomiarowe pojemności 25 mi i 10 mI. 
d) Łaźn ia wod na umoż liwiająca utrzymanie tempe

ratury 60 +I°C. 
e) Zestaw do oczyszczania metanolu' - kolba kulista 

pojemności 2000 mi , kolumna destylac~jna , chłodnica 

zwro tna i chłodnica Liebiga. 
5.3.11.3. Odczynniki i roztwory 
a) M eta nol oczyszczo ny od związków karbonylo

wych (aldehydów i ketonów) w następujący sposób: 
do kolby okrągłodennej pojemności 2000 mi odmierzyć 
1000 mi metanolu , dodać , 5 g 2,4-dwunitrofenylohydra
zy ny i pięć kropli kwasu solnego o d(HCI) = 1,18 glml. 
Całość ogrzewać pod chłodnicą zwrotną w ciągu 2 -;-
3 h. Następnie na miejsce chłodnicy zwrotnej nałożyć 
k o lumnę destylacyjną, połączyć z chłodnicą Liebiga 
i oddestylować metanol odrzucając pierwsze 100 mi de
styla tu , po czym 800 ' mi destylatu odebrać jako meta
nol wolny od związków karbonylowych. 

W przypad ku otrzymania zabarwionego destylatu, 
destylat ten pod dać redestylacji. 

. Tak przygo towany metanol należy stosować do spo
rządzenia innych odczynników oraz do wykonania 
oznaczania . 

b) 2,4-dwunitrófenylohydrazyna cz.d.a., roztwór 
przygotowany w następujący sposób: w kolbie pomia
rowej pojemności 50 mi rozpuścić 0 ,03 g 2,4-dwunitro-
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fenylohydrazyny w 40 mI metanolu, dodać 0,3 mI kwa
su solnego (1,18) i uzupełnić do kreski metanolem. 
Roztwór ten jest trwały 1 dzień. W przypadku braku 
odczynnika cZ.d.a. należy odczynilik czysty przekfysta
lizować. W tym celu 5 g 2,4-dwunitrofenylohydrazyny 
cz. rozpuścić w 50 mI alkoholu butylowego łagodnie 
ogrzewaj~c. Otrzymany roztwór oziębić do temperatury 

, około O°c. Wydzielone kryształy odsączyć i przemyć 
5 mI dioksonu lub alkoholu butylowego. Suszyć w tem
peraturze nie wyższej niż 50°C. 

c) Kwas solny cZ.d.a. o d(HCI) = 1,18 g/mI. 
d) Wodorotlenek potasowy cz.d.a., roztwór alkoho

lowy przygotowany w następujący sposób: w kolbie 
pomiarowej pojemności 50 mI rozpuścić 10 g wodo
rotlenku potasowego w 10 mI wody destylowanej, ozię
bić i uzupełnić do kreski metanolem. Roztwór ten 
jest trwały 1 dzień. 

e) Roztwór wzorcowy podstawowy acetonu przygo
towany przez rozpuszczenie 1,00 g metanolu (1,25 mI) 
acetonu w kolbie pomiarowej pojemności 100 mI. Obję
tość roztworu dopełnić do kreski metanolem. I mI tak 
przygotowanego roztworu zawiera lO mg acetonu. 

Roztwór wzorcowy roboczy przygotować przez roz
cieńczenie metanolem roztworu podstawowego w sto
sunku 10+990. I mI tak rozcieńczonego roztworu ro
boczego zawiera 0,1 mg acetonu. 

5.3.11.4. Przygotowanie wzorców i sporządzenie krzy
wej wzorcowej. Do siedmiu kolb pomiarowych pojem
ności 25 mI odmierzyć kolejno: 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5;'0; 
8,0 i 10,0 mI roztworu wzorcowego roboczego aceto
nu, uzupełnić do kreski metanolem i dobrze wymie
szać. Przygotowane roztwory wzorców zawierają 

w I mI kolejno: 0,004, 0,008, 0,012, 0,016, 0,02, 0,032 
i 0,04 mg acetonu. Następnie z k<tlżdego przygotowa
nego roztworu wzorcowego odmierzyć po I mI do kolb 
pomiarowych pojemności 10 mI , · dodać po I mI roz
tworu 2,4-dwunitrofenylohydrazyny, kolby zamknąć 

korkami i dobrze wymieszać. Równocześnie w ósmej 
kolbie pomiarowej przygotować ślepą próbę zawierają
cą I mI metanolu i I mI 2,4-dwunitrofenylohydrazyny. 
Wszystkie kolby ogrzewać na łaźni wodnej o 'tempe
raturze 60 +loC przez 30 min. Następnie zawartość 

kolb ochłodzić do temperatury pokojowej, dodać roz
tworu wodorotlenku potasowego do kreski (8 mI) i wy
mieszać. Po upływie 5 -;- 15 min zmierzyć absorbancję 
tych roztworów przy długości fali 430 nm w kuwetach 
o grubości warstwy pochłaniającej lO mI względem 

ślepej próby. Z otrzymanych wyników wykreślić krzy
wą wzorcową odkładając na osi rzędnych stężenia ace
tonu w roztworach wzorcowych (w mg), a na osi odcię
tych odpowiadają~ą im średnią wartość absorbancji. 
Każdy punkt krzywej wyznaczyć z trzech równoległych 
pomiarów. Krzywa powinna być sprawdzona raz na 
trzy miesiące, a także przy zmianie odczynników i apa
ratu. 

5.3.11.5. Wykonanie oznaczania. 3,0 g (2 mI) bada
nego chloroformu rozcieńczyć w kolbie pomiarowej 
pojemności lO mI, dodać metanolu do kreski i wymie
szać. Do kolby pomiarowej pojemności 10 mI odmie
rzyĆ I m I tego roztworu , dodać 1 m I roztworu 2,4-dwu-

nitrofenylohydra zyny i dalej wykonać oznaczanIe wg 
5.3.11.4. 

Zawartość aldehydów i keto nów w prze li czen iu na 
aceton (Xs) obliczyć w %(m/ m) wg wzoru 

mo . 10 . 100 
X s = (5) 

m . 1000 

w którym: 
mo zawartość aldehydów i ketonów odczyta na 

z krzywej wzo rcowej , mg, 
m - odważka badanego chloroformu , g. 

Dopuszcza s ię wizualne zakończenie oznaczania. 
Badany chloroform odpowiada wymaganiom normy, 

jeżeli zabarwieni~ roztworu badanego będzie mniej in 
tensywne lub równe zabarwieniu roztworu porównaw
czego przygotowanego w tych samych warunkach i za
wierającego te same ilości odczynników oraz: 

dla odczynnika cZ.d.a. - 0,015 mg (CH3hCO, 
dla odczynnika cz. - 0,015 mg (CH 3)2CO. 
5.3.12. Oznaczanie zanieczyszczeń metalicznych 
5.3.12.1. Odczynniki. Ditizon , roztwór O,I %(m/m) 

w chloroformie. 
5.3.12.2. Wykonanie oznaczania. Do 50 mI badanego 

chloroformu dodać 0,3 mI ro ztwo ru diti zon u i wymie
szać. Powstałe zielone zabarwienie nie powinno mieć 
różowego ani żółtego odciena oraz nie powinno zani 
kać po upływi e 10 min. 

5.3.13. Oznaczanie zawartości zanieczyszczeń orga
nicznych zwęglających się w kwasie siarkowym. Do su
chego cylindra z korkiem doszlifowanym, uprzednio 
wymytego kwasem siarkowym, odmierzyć 20 mI bada
nego chloroformu, 15 mI kwasu siarkowego cZ.d .a . 
o d(H 2S04) = 1,84 g/ I oraz dla odczynnika cZ.d .a. 
0,2 mI formaliny. Cylinder zamknąć dokładni e kor
kiem , wytrząsać przez l min i pozostawić do rozwar
stwienia si~ cieczy. 

5.3.14. Oznaczanie zawartości fosgenu 
5.3.14.1. Zasada metody polega na sprawd zen iu 

obecności fosgenu za pomocą papierka wskaźnikowego 
nasyconego aldehydem p-dwumetylominobenzoesowym 
i dw~fenyloaminą. 

Brak pojawienia się zażółcenia papierka wskaźniko

wego świadczy o nieobecności fosgenu w warunkach 
oznacza nIa. 

5.3.14.2. Odczynniki i roztwory 
a) Aldehyd p-dwuaminobenzoesowy cZ.d .a . 
b) Alkohol etyl owy rektyfikowany 96%(V/V) . 
c) Dwufenyloamina cZ.d.a . 
d) Papierki wskaźnikowe przygo towane w następują

cy sposób: 5,0 g a ldehyd u p-dwuaminobenzoesowego 
i 5,0 g dwufenyloam in y rozpuścić w 100 mI alkoholu 
etylowego i oziębić do temperatury 15 -;- 18°C. Tak 
przygo towanym roztworem nasycać w ciągu 30 min 
paski bibuły chromatograficznej o wymiarach 
IOX50 mm. Następnie paski wysuszyć na powie trzu. Na 
paskach nie powinno pojawić się żółte zabarwienie. 
Uwaga: Papierki przygotowywać tylko z bibuly chromatograricznej 

i w pomieszczeniu nie żaw i e rającym rosgenu i kwasów. 

5.3.14.3. Wykonanie oznaczania. Do cylindra pojem
ności 50 mI , o średnicy 25 -;- 30 mm, z doszlifowanym 



b BN-89/6 193-52 

korki\:m odm i erzyć 20,0 mi bada nego chlo ro formu. 
W przes trzen i nad ci\:czą umi eśc ić pase k pa pie rk a 
wska źn ikowego, szcze l n i\: ,za mk nąć cy linde r i pozosta
wić na 24 h b\:z d os tę pu światła. 

Badany chl o ro fo rm od pow iada wymagal110m normy. 
j\:żdi pas\: k bibuły ni\: za ba rwi s i ę na kolo r żółty. 

5.3.1 5. Próba przydatnośc i do pracy z ditizonem 
5.3.15.1. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas so ln y, roztwór o c( H C I) = 0 , 1 mo l/ I. Oczyś

cić roztwó r od ś l a dów meta li przez wytrząsanie z ma
łym i porc jami ditizonu w c hlorofo rmie do uzyskania 
ni\:zmi\:nionej warstwy diti zonowej. ' 

b) Wodoro tl enek sod owy, roztwór 5%(m/ m). Oczyś
cić roztwór od ś l adów metali przez wytrząsa nie z ma
łym i porcjami d iti zo nu w chlo ro fo rmie. 

c) Roztwór wzorcowy siarcza nu ka dmowego zawie
rający jo ny Cd "'2 przygo towa ny wg PN-8 1/C-06503 
p. 2.2. 1.34 i rozcieIlczo ny wodą w stosunku 10+990. 
I mi rozc ieIl czonego rozlworu zawiera 0 ,0 I mg Cd2+. 

d) Roztwó r a zo tanu rtęc i owego zawie rający jo ny 
H g"'2 przygo to wa ny wg PN-8 1/C-06503 p. 2.2 . 1.52 
i ro zc ieIl czo ny wodą w stosunku 10+90. I mi ro zcidl
czo nego roztwo ru za wiera 0 ,1 mg Hg+2• 

5.3. 15.2. Wykonanie oznaczania. 0 ,004 g ditizonu roz
puśc i ć w 200 mi bad a nego chl o ro fo rmu. Roztwór powi
ni\:n m i eć ko lo r zie lo ny (Roztwór A). 

Próba ekstrakcji alkalicznej. W ko lbie s t oż kowej z d o
sz lifowanym korkiem poje mnośc i 200 mi umieśc ić 

50 m i roztwo ru wodoro tl enku sodowego, 0 ,025 mg 
Cd+2 (2 ,5 mi roztwo ru rozc ieIlczo nego wg 5.3 . 15 .lc) 
i 25 m i roztwo ru A wg 5.3 . 15.2 , wst rząsnąć i pozos ta
wić na 10 min . Zaba rwie nie różowe roztworu po 10 min 

powinn o być identyczne w odcien iu i intensywności 

jak za barwienie roztwo ru św i eżo o trzymanego w te n 
sa m sposób. 

Próba ekstrakcji kwaśnej. 25 mi roztworu A wg 
5.3 .15 .2 rozcieIlczyć badanym chloroformem do obję
tośc i 100 mi (Roztwór B). Ro ztwór powinien mieć ko
lo r zielo ny. 

W dwóch kolbach stożkowych z doszlifowanymi kor
kami pojemności 200 mi umieśc ić po 25 mi roztwo
ru B. D o jednej kolby dodać 25 mi kwasu so lnego, 
a do drugiej 25 mi wod y. Obie wytrząsać w ciągu 

10 min. Po rozdzieleniu warstw , zielone zabarwienie 
wa rstwy chloroformu w obu kolbach powinno być 

identyczne. ' 
D o ko lby zaw i e rającej kwas so ln y dodać 0 ,5 mg 

H g+2 (5 mi roztworu rozcieIlczo nego wg 5.3.15.ld), 
wstrząsnąć i pozostawić na 10 min. OdcieIl i intensyw
n ość zabarwienia poma raIlczo wego powinny być ide n
tyczne z za barwieniem roztwo ru świ eżo przygotowane
go w te n sam sposób i pozostawio nego tylko na I min. 
Na 15 s przed porównaniem wstrząsnąć. 

5.4 . Ocena wyników badań. Pa rtię chloroformu nale
ży uznać za zgodną z wymaganiam i no rmy, jeże li wy
niki bada Il próbki ch lorofonnu pobranej wg 5.2 odpo
wiadają wymaganiom podanym w rozdz . 3. 

5.5. Interpretacja wyników. Przy ob licza niu wyników 
należy s tosować zasady inte rpretacji wg PN-70/N-02120 
p. 2.3.2 (M etoda Z). 

5.6. Zaświadczenie o wynikach badań. Na życzenie 

odbio rcy d o każdej pa rtii ch lo ro fo rmu produce nt jest 
obowią za ny wystawić i przesł ać odbio rcy zaświadcze
nie, w którym m. in. należy podać wyn iki przeprowa
dzonych badall. 

KONI EC 

INFORMACJE DODATKOWE 

I. Instytucja opracowująca normę - Przeds iębiorst wo Prze

m yslowo- Hand lowe Polskie Od C7y nniki C he mi cznc. G li wice. 
2. Is totne zmiany w stosunku do BN-74/ 6193-52 
a) wpwIVad 7ono oznaczan ie zawartości procentowej chl ororormu 

I s!ahill/a tora me tod,] chromatol! rariczll<l. 

b) wprowad zo no oznaczanie ketonów. 
c) I.m ien iono metody oznacza nia a ld ehydów. wo lne:,:o c hlo ru 

I los:,:e nu. 

3. Normy i dokumenty związane 
PN -X5/C'-04004 Ropa nartowa i prze twory nart owe . Oznaczan ie !o!ę 

"ości 
PN-S I/ C-04504 O znaczanie :,:ęs tośc i masy wł aśc iwej produktów c he-

micznych cie kl yc h . 

PN -82/C -045 18 A na li za che miczna. Ozna czanil' m a lyc h zawa rt ośc i 
chlorkó w melod:) lurbidyme lryczną 

PN-81/C-04959 O znaczanie zawartości wody me todą Karo la Fische
ra \V prod uktac h organiczn yc h i nicorga nic znyc h 

PN-79/C-04960 Anali za chemiczna. C hro mat ograria gazowa. W y

tyonc ,,!o!ó lne opisu metod y 

PN-~I/C'-Oó50 1 Analiza chemiczna . Przy!o!o towan ie roztworów wska 
In lków 

PN -8 1/ C -()6503 Analiza c h ć miczn a. P rzy:,:o t owa ni e odczynników 
\'(l7two rów do ko lorymetrii i nde lo metrii 

PN-X7/ C -80001 Oduvn nik i i substa nc je spec ja lni e czys te. Pa ko wa
ni l' . pr/L'cho\\ ywan il' i tra nsport 

PN-88/C-80047 Odczynniki i substa ncje specjalnie czysle . O:,:ó lne 

wytyczne po bie ra nia pró be k i przy:,:o to wanie ś redni ej próbki la 

bora to ryjne j 
PN-6 1/C-84908 W o dór techni czny sprężon y 

PN-7 1/C-849 12 Azo t sp rężo n y techniczny 

PN-74/C-849 1J Po wietrze sprężon e 

PN-88/M-782 16 Palety ładunk owe plaskie jednoplytowe czterowej-

śc iowe bez skrzydeł drewniane 800X 1200 - EUR 
PN-70/N -02 120 Zasady zaokrąg la nia i za pisywania li czb 

PN-89/0 -79021 Opak owa nia. Syste m wymiarowy 

PN-86/ 0-79100 Opakowania tra nsportowe. Odporność na naraże nia 

mechanicz ne. W ymaga nia i bada nia 
PN-76/0-7925I Opa ko wania jed nost kowe z zawartością . Znaki 

i znakowa nie . W ymaga nia pod stawowc 
P N-85/0-79252 Opakowania transpo rt owe z zawartością. Znaki 

i znak owanie. Wyma :,:a nia podslawo we 
PN-83/0-79710 Ba lony szk la ne 
BN-79/683 1- 1J Opakowania jednos tk owe szkla ne. Butelki typ u 

... POC h" do odczynnikó w c hem icznyc h 
BN-63!7 16 1-06 Skrzy nki i ko mpl e ty s krzy nkowe z tarc icy d o odczyn

nikó w che micznych 
Ustawa z dnia 15 li s to pad a 1984 r. Prawo Przewozowe (Dz. U. nr 53 

poz. 272 z 1984 r.) 

Rc:,:ul amin dla międ zynarodowe:,:o przewozu kolejami mater iałów 

niebezp iecznyc h (R ID). Zalącznik B d o ko nwenc ji o międzyna-
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rodowym przewozie kolejami (COTlE) (Dz. TiZK nr 7 poz. 44 
z 1985 r.) wraz z później szymi zmiana mi 

Regulamin Przeds iębiorstw,! PKP o ł adowa n i u i zabezpiecze niu prze
sylek towarowych (Dz. TiZK nr 9 poz. 68 z 1985 r.) 

Zarządze ni e Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w sprawie 
ł ad owania samochodów ciężarowych i przyczep (Mon. Po l. nr 24 
poz. 123 z 1963 r. i nr 35 poz. 250 z 1968 r.) 

Prze pisy o ladowa niu wagonów towarowych. Załącznik II do Umo
wy o wzajemnym użytkowaniu wagonów towarowyc h w komu
nikacji międzynaTodowej (RIV) (D z. TiZK nr 15 poz. ł 19 z 1981 r .) 
wraz z późniejszymi zmia na mi 

Rozpo rządze ni e Ministra Ko munikacji z dnia 6 paździ e rnik a 1987 r. 
w sprawie wykazu rzeczy niebezpiecznych wylączonych z prze
wozu koleją oraz szczegó ln yc h warunków rzeczy niebezpiecznych 
do puszczonyc h do przewozu (Dz. U. nr 32 poz. 169 z ł 987 r.) 

Specja lne warunki , przewozu towarów niebezpiecznyc h w między

narodo wej komunikacji kolejowej . Załą cznik nr 4 do Umowy 
o międzynarodowej ko lejQwej ko munikacji to warowej (SM GS) 

(Dz. TiZK nr 7 poz. 35 z 1966 r.) wra z z późni ej szymi zmla-
nami 

Rozpo rządze ni e Mini strów Ko mun ikacji i Spraw Wewnę trzn ych 

z d nia 2 g rudnia 1983 r. w spraw ie wa runków i kontroli prze
wozu drogowego ma teri alów ni ebezpiecznych (Dz. U. nr 67 
poz. 30 1 z 1983 r.) wra z z późniejszymi zmiana mi 

Us tawa z 2 1 maja 1963 r. SUbSlą ncjc . trujące (Dz. U. nr 22 poz. 11 6 
z 1963 r.) 

I 

Rozpo rządzen i e MZiOS z dnia 28 grudnia 1963 r. w sprawie ozna-
czania substa ncj i trujących (Dz. U. nr 2 po z. 8 iZ 1964 r.) wraz 
z późniejszymi zmia na mi 
4. Symbol wg SWW 
dla ga tun ku cZ.d.a . - 133 1- 11 , 
d la ga tunku cz. - 133 1-44. 
5. Autorzy projektu normy - in ż. J adwiga Mateus iak , mgr In ż . 

Ewa Ko to wicz - ' Przeds iębio rs t wo Przemysł owo-Ha ndlowe Po lski e 
.odczynniki C hemiczne, G liwice, mgr Teresa Nowosińska, mgr Inż . 

Wł adysł a wa Pawlus - Zakłady Azotowe, Tarnów. 


