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NORMA BRANZOWA BN-89
WYROBY .  6193-52
PRZEMYStU Odczynniki
-
CHEMICZNEGO Chloroform BN_Ti%'$;;_52
Grupa katalogowa 1052

1. WSTEP

Przedmiotem normy jest chloroform stabilizowany
alkoholem w ilo$ci 0.6 = 1,0%, stosowany jako odczyn-
nik chemiczny.

Chloroform ma:

a) wzor chemiczny: CHCl;,

b) mas¢ molowa: 119,38 g/mol,

¢) 1nnga nazwe: trojchlorometan.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W normic ustalono dwa catunki chlo-
rolormu, oznaczone:
cz.d.a. — czysty do analizy,
€2, — CRYSLY.
2.2. Przyktad oznaczenia chloroformu czystego do
analizy:
CHLOROFORM cz.d.a. BN-89/6193-52

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Chloroform jest cieczg nie-
palng, bezbarwng 1 przezroczysta, o charakterystycz-
nym zapachu i1 slodkawym smaku, lotng 1 nierozpusz-
czalng w wodzie, z alkoholem 1 eterem miesza si¢
w kazdym stosunku.

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

Tablica 1
Wymagania i
cz.d.a. CZ.

a) Zawartosc¢ chloroformu, %(m/m), 98.5 98

nic mniej niz
b) Zawartos¢ stabilizatora

(C2HsOH), %(m/m), w g¢ranicach 0,610 0,610
¢) Woda, %(m/m), nic wigce] niz 0,01 0,02

1,475+1,481]1,481-+1.,481

d) Gestos¢ pg”, e/ml, w granicach

¢) Pozostalos¢ niclotna, % (m/m),

nie. wigcej niz 0.,0006 0,002
) Wolne kwasy i fosgen w przelicze-
niu na HCI, %(m/m), nie wigce]

niz 0,0001 0.0001
¢) Chlorki (Cl), %(m/m). nie wigce]

| iz 0,00003 0,0001

cd. tabl. 1
. Ge ki
Wymagania et
cz.d.a. Cz.
h) Wolny chlor (Cl). %(m/m), nie
wigce) niz 0,00005 0,00005

i) Aldehydy i ketony w przeliczeniu
na (CH3),CO, %(m/m), nic wigce)

niz 0,005 0,005
J) Zanieczyszczenia metaliczne wg 5.3.12 we 5.3.12
k) Substancje organiczne zwegglajgce

si¢ z H:SOq weg 53.13 | wg 5.3.13
1) Fosgen wg 5314 | we 53.14
1) Przydatnosé¢ do pracy z ditizonem we 53.15 | wg nie nor-

malizuje si¢

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogdlne. Chloroform nalezy pakowac,
znakowac, przechowywac¢ 1 transportowac¢ zgodnie
z PN-87/C-80001 oraz zgodnie z obowigzujacymi prze-
pisami w transporcie kolejowym, drogowym').

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowanie jednostkowe stanowig butelki
szklane wykonane zgodnie z BN-79/6831-13 z nakretka
z tworzywa sztucznego 1 polietylenowg lub inng che-
micznie odporng uszczelky.

Zawartosc: 100, 250, 500, 1000 ml.

W uzgodnieniu z odbiorcg dopuszcza si¢ inny rodzaj
i wielkos¢ opakowania, jezeli przeprowadzone proby
wykaza, ze zabezpiecza ono produkt w sposéb nie gor-
szy od podanych opakowan i ma wymiary zgodne z za-
sadami systemu wymiarowego opakowan wg PN-78/
0-79021.

4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ wg PN-87/C-80001 p. 2.8.3 umieszczajgc do-
datkowo:

a) klas¢ niebezpieczenstwa 6.1 wg RID/ADR,

b) znak niebezpieczenstwa dla substancji trujacych
wg PN-76/0-79251 p. 2.3.10,

') Patrz Informacje dodatkowe p. 3.
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WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE L ALFA" 1991.

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 1,20 Nakt. 1250 + 27 Zam. 1700/90/7




2 BN-89/6193-52

¢) napis ,,Ostroznie $rodek szkodliwy™ (Chloroform
zgodnie z Rozporzadzeniem MZiOS nalezy do wyka-
zu B)Y).

4.2.3. Opakowania transportowe stanowig:

a) skrzynki z tarcicy dla odczynnikéw wg BN-63/
7161-06 odporne na narazenia mechaniczne sprawdzone
wg PN-86/0-79100 odpowiednio dla grupy 2 klasy 3
1 odmiany 1; pojedyncze butelki w skrzyniach nalezy
zabezpieczy¢ przed rozbiciem Srodkiem amortyzujacym
1 uktada¢ w | warstwie;

b) palety skrzynkowe z drutu typu UJC; pojedyncze
butelki na paletach nalezy zabezpicczyé przed rozbiciem
srodkiem amortyzujagcym i uktadac¢ po 3 warstwy;

¢) balony szklane pojemnos$ci 40 | wg PN-83/0-79710
umieszczone W koszach metalowych wylozonych wata
drzewna.

Dopuszcza si¢ inny rodzaj 1 wielko$¢ opakowania
transportowego po uprzednim uzgodnieniu z odbiorca
I przewoznikiem oraz jezeli zabezpiecza jako$¢ pro-
duktu w sposob nie gorszy od ww. opakowan 1 ma wy-
miary zgodne z PN-78/0-79021 oraz jest zgodne z obo-
wigzujacymi przepisami dla przewozu materiatow nie-
bezpiecznych. ¥

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ zgodnic z PN-87/C-80001 p. 2.8.4 umieszcza-
jac dodatkowo:

a) znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.1,
243, 244 i 24.10,

b) klase niebezpieczenstwa RID/ADR-6.1,

¢) nalepke¢ ostrzegawczg wg wzoru nr 6.1.
trujgcy”.

4.2.5. Formowanie jednostek fadunkowych. W przy-
padku stosowania paletyzacji, jednostki tadunkowe na-
lezy formowac na paletach o wymiarach 800X1200 mm
wg PN-88/M-78216.

Ladunek na palecie nalezy zabezpieczy¢ przed prze-
suwaniem si¢ 1 deformacjg tak, aby tworzyt wraz z pale-
tag zwartg, stabilng jednostke tadunkowg 1 nie byt wyz-
szy niz 1,75 m.

4.3. Przechowywanie. Chloroform nalezy przecho-
wywaé zgodnie z PN-87/C-80001 w pomieszczeniach
suchych, przewiewnych i nienastonecznionych; w prze-
chowywaniu uktadaé skrzynki w 3 warstwach, a ba-
lony w 1 warstwie.

Okres gwarancji — 2 lata

4.4. Transport. Chloroform jest materialem niebez-
ptecznym kil 6.1. Im 601, p. I5b wg RID 1 kl. 6.1
Im 2601, p. 15b wg ADR. Chloroform nalezy prze-
wozi¢ krytymi Srodkami transportu zgodnie z obowig-
zujacymi przepisami przewozowymi dla materialow nie-
bezpiecznych w transporcie kolejowym i drogowym').

Do srodka transportu uktada¢ skrzynki w 4 war-
stwach, a balony w 1 warstwie.

Mdtuldi

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan
a) sprawdzenie wymagan ogolnych (3.1),

") Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

b) oznaczanie
C) oznaczanie
d) oznaczanie
e) oznaczanie
{) oznaczanie
g) oznaczanie
h) oznaczanie
1) oznaczanie

zawartosci chloroformu (3.2a),
stabilizatora (3.2b), '
zawartosci wody (3.2¢),
gestoscr (3.2d),
pozostatosci nielotne] (3.2e),
wolnych kwasow (3.2f),
chlorkéw (3.2g),
wolnego chloru (3.2h),
j) oznaczanie aldehydoéw 1 ketonoéw (3.2i),
k) oznaczanie zanieczyszczen metalicznych (3.2)),
l) oznaczanie substancji organicznych zweglajacych
sie H,SO4 (3.2K), - |
1) oznaczanie fosgenu (3.21),
m) oznaczanie przydatnoSci
nem 3.21).
5.2. Pobieranie probek. Probki odczynnika nalezy po-
biera¢ zgodnie z PN-88/C-80047 przyjmujgc:
a) wielkos¢ partit — 500 kg,
b) liczbe prébek jednostkowych wg PN-88/C-80047

do pracy z ditizo-

' p. 3.2

5.3. Opis badan

5.3.1. Wytyczne ogolne. Podczas analizy, jezeli nie za-
znaczono inaczej, nalezy stosowa¢ wytacznie odezynniki
cz.d.a. oraz wode destylowang lub wodg o rbwnowaz-
nej czystosci.

5.3.2. Sprawdzenie wymagan ogolnych. Wyglad ze-
wnetrzny nalezy sprawdzi¢ wizualnie.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci chloroformu

5.3.3.1. Zasada metody polega na chromatograficz-
nym rozdziale chloroformu od zanieczyszczen 1 doda-
nego wzorca wewnetrznego oraz iloSciowym oznaczaniu
zawarto$ct gtéwnego sktadnika.

5.3.3.2. Aparatura i materialy pomocnicze

a) Chromatogral gazowy wyposazony w detektor
ptomieniowo-jonizacyjny lub katarometryczny.

b) Kolumna chromatograficzna dhugo$ci 2,5 m, $red-
nicy wewngtrznej 4 mm, wypetniona Chromosorbem
WAW o uziarnieniu 0-19-0,25 mm (60-+-80 mesh) pokry-
tym 20%(m/m) sebacynianu dwu(2-etyloheksylu). Ko-
lumne $wiezo napelniong nalezy wygrza¢ w temperatu-
rze 120°C w ciagu 24 h przy przeptywie azotu 50 —+
70 ml/min. Graniczna temperatura stosowania 120°C

Dopuszcza si¢ stosowanie innej kolumny zapewnia-

jacej rozdzial chloroformu od zanieczyszczen i wzorca

wewngtrznego, np. dlugosci 2 m, o Srednicy wewngtrz-
nej 4 mm, wypelnionej Diatomitem C o uziarnieniu
0,19 = 0,25 mm (60/80/mesh) pokrytym 10% oleju
silikonowego DC200.

¢) Mikrostrzykawka pojemnosci 1 pl.

d) Planimetr biegunowy, lupka lub integrator.

¢) Strzykawka pojemnosci 2 ml.

5.3.3.3. Odczynniki o

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

b) Trojchloroetylen
99.5%.

¢) Powietrze techniczne sprezone wg PN-74/C- 84913

d) Wodoér techniczny gat. 1 wg PN-61/C-84908.

5.3.3.4. Wykonanie oznaczania nalezy przeprowadzi¢
w nastepujacych warunkach pracy:

cz.d.a. o czystoSci powyzej
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a) przeplyw azotu 40 ml/min,

b) przeptyw wodoru w granicach 40 = 50 ml/min
lub we instrukcji aparatu,

¢) przeptyw powictrza 15-krotniec wyzszy od prze-
ptywu wodoru,

d) temperatura kolumny 60°C,

¢) temperatura detektora 125°C,

f) temperatura dozownika 90°C.

Poczekad na ustabilizowanie sie linn zerowe] detek-
tora. Za pomocg mikrostrzykawki wprowadzi¢ do ko-
lumny chromatograficznej | pl badanego chloroformu
1 zarejestrowac chromatogram I dobierajac czutose reje-
stratora tak, aby piki wszystkich zanieczyszczen byly
zapisane przy maksymalnej czutoSci, przy ktore] miesz-
czq si¢ na skali papieru rejestracyjnego, a pik chlorofor-
mu przy tak zmnicjszonej czutosci, aby rowniez miescit
sie na skali papieru rejestracyjnego. Obliczyé czasy reten-
cji wzgledem chloroformu. Na chromatogramie nie po-
winien wystepowac pik wzorca wewnetrznego trojchlo-
roetylenu, tj. pik o wzglegdnym czasie retencji 1.4.
W przypadku obecnosci piku o tym czasie retencji,
przeprowadzi¢ analiz¢ iloSciowg metodg dodatku sktad-
nika oznaczonego wg PN-79/C-04960 zalacznik 2 p. 6.
Nast¢pnie odwazy¢ w dowolnym szczelnie zamknigtym
naczyniu pojemnosci 25 ml okoto 20,0000 g chlorofor-
mu, dodac strzykawka okoto 0,0500 g tréjchloroetylenu
i ponownie zwazy¢. | pl otrzymanej mieszanki wpro-
wadzi¢ do kolumny chromatograficznej 1 zarejestrowac
chromatogram [l przy maksymalnej czutosci, aby piki
wszystkich zanieczyszezen oraz wzorca wewngtrznego
micScity si¢ na skali papieru rejestracyjnego. Zmierzyc
za pomocg planimetru, lupki lub integratora powierz-
chnig pikdw poszezegdlnych zanieczyszczen oraz po-
wicrzchnie piku trojchloroetylenu na chromatogramie
I 1 obliczy¢ zawarto$¢ chloroformu (X1) w %(m/m)
wWg  wzoru

Gw - Ai

X1=100 (1 -
l ( Gp - Aw

) - X> (1)

w ktorym:

Gw — masa trojchloroctylenu wprowadzonégo do
badanej probki. ¢,

Gp — masa badancgo chloroformu, ¢,

Ai — suma powicrzchni pikdw zanieczyszezen i sta-
bilizatora,

Aw — powierzchnia  piku wzorca wewngtrznego
trojchloroetylenu,

X>» — zawartos¢ wody oznaczona wg 5.3.5.

5.3.3.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-

wy nalezy przyjac¢ Srednig arytmetyczng wynikow co
najmniej dwoch rownolegtych oznaczan réznigcych sig
miedzy soba nie wiece] niz 0,25%.

5.3.4. Oznaczanie zawartoSci stabilizatora. Zawarto$¢
stabilizatora — alkoholu ctylowego (X3) obliczy¢ wyg
wzoru korzystajgc z danych chromatogramu II w
5334

'J': f

Gw - As - 05
Gp © Aw

X3:

w ktorym:
Gw, Gp, Aw — jak w 5.3.3.4,
As — powicrzchnia piku stabilizatora —

alkoholu ctylowego o wzglednym
czasie retencyi 0,3,
0.5 — wspotezynnik korekeji powierzehnt alko-

holu etylowego do trojchloroctylenu.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci wody

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory. Odczynniki Karola Fi-
schera lub van der Meculena zmianowany wg PN-81/
C-04959 p. 2.5.9.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. Oznaczanic zawarto-
$ci wody wykonaé¢ we PN-81/C-04959 p. 2.6.2 z odwaz-
ki 30,0 ¢ (20 ml) badancgo chloroformu przy uzyciu
metanolu.

Zawarto$¢ wody (X2) obliczy¢é w 9o(m/m) wg wzoru

=t 3
10 - m
w ktorym:
T — miano  odczynnika  van  der Meulena,
mg H,O/ml,
V' — objetos¢ odezynnika van der Meulena zuzyte-
oo do miareczkowania badane) prébki, ml,
m — odwazka badancgo chloroformu, g.

f

Dopuszcza si¢ wizualny sposob okreslenia koncowe-

-g¢o punktu miareczkowania.

5.3.5.3. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyjgc¢ srednig arytmetyczng wy-
nikow co najmniej dwoch rownoleglych oznaczan réz-
nigcych sie migdzy soba nie wiecej niz 0,002 % (m/m).

5.3.6. Oznaczanie gestosci wykona¢ wg PN-81/
C-04504 p. 2.1.3 w temperaturze 20°C stosujgc areo-
metr lub termoareometr typu B wg PN-85/C-04004
p. 2.1.1a).

5.3.7. Oznaczanie pozostato$ci nielotnej. Do platyno-
we) lub szklanej parownicy wysuszone] uprzednio do
stalej masy w temperaturze 105°C 1 zwazone) z do-
ktadnoscig do 0,0002 ¢ odmicrzy¢ cylindrem pomiaro-
wym 68 ml (100 g) badancgo chloroformu. Zawartos¢
parownicy odparowac¢ do sucha na tazni wodnej. Pa-
rownic¢ z pozostatoscig suszy¢ w temperaturze 105°C
do statej masy i zwazy¢ z doktadnoscia do 0,0002 g.

Badany chloroform odpowiada wymaganiom normy,
jesli masa wysuszone] pozostatosct nie przekroczy dla

odczynnika:
cz.d.a. — 0,6 mg,
cz. — 2 mg.

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

5.3.8.1. Zasada metody poleca na ckstrakcji badancj
probkt woda 1 miarcczkowaniu ekstraktu wodnego
roztworem wodorotlenku sodowego wobec fenoloftalei-
ny jako wskaznika.

5.3.8.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny roztwér o ¢(HCI) = 0,0100 mol/l.

b) Wodorotlenck sodowy roztwor o ¢(NaOH) =
= 0,0:00 mol/l.

c) Fenoloftaleina roztwér przycotowany wg PN-81/
C-06501 p. 2.2.17. ‘
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6.3.8.3. Wykonanie oznaczania. Do 50 ml wygoto-
wanej 1 oziebione] wody dodac 2 krople roztworu feno-
loftaleiny 1 zobojetni¢ roztworem kwasu solnego lub
wodorotlenku sodowego. Do dwoéch rozdzielaczy wlac
po 25 ml zoboj¢tnionej wody 1 do pierwszego z nich
dodac¢ 54 ml (80 g) badanego chloroformu, wykidcajac
zawarto$¢ przez 2 min. Po rozwarstwieniu si¢ cieczy
oddzielic dolng warstwe chloroformu, a pozostatg war-
stwe wodng miareczkowac roztworem wodorotlenku
sodowego do otrzymania takiego zabarwienia, jakie ma
woda zobojetniona w drugim rozdzielaczu.

Zawartos¢ wolnych kwasoéw nicorganicznych 1 fosge-
nu w przeliczeniu na HCI (X4) obliczy¢ w % (m/m)
wg wzoru

V- 0,00036 - 100

Xy = (4)
m
w ktorym:
V' — objetos¢ roztworu wodorotlenku sodo-
wego o ¢(NaOH) = 0,0100 mol/l zuzyte-
go do miareczkowania, ml,
m — odwazka badanego chloroformu, g,
0,00036 — masa HCl odpowiadajaca 1 ml roztworu
\ wodorotlenku sodowego o ¢(NaOH) =

= 0,0100 mol/I1, g.

5.3.8.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nale-
zy przyjac¢ srednig arytmetyczng wynikOw co najmniej
dwoch réwnoleglych oznaczan roéznigeych sie migdzy
soba nie wiecej niz 0.00005 %(m/m).

5.3.9. Oznaczanie zawartosci chlorkow (Cl)

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory przygotowane wg
PN-82/C-04518 p. 2.3.1.

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 50,00 g (34 ml) bada-
nego chloroformu umiesci¢ w rozdzielaczu pojemnosci
100 ml, doda¢ 25 ml wody 1 energicznie wytrzgsac
w ciggu 3 <+ 5 min. Po rozdzieleniu si¢ warstw war-
stwe wodng oddzieli¢ 1 przesaczy¢ przez séczek uprzed-
nio  przemyty trzykrotnie goragcym roztworem
1 %(m/m) kwsu azotowego. Przesacz umiesci¢c w kol-
bie stozkowe] pojemnosci 100 ml i1 dalej wykonac ozna-
czanie wg PN-82/C-04518 p. 2.3.3.

Badany chloroform odpowiada wymaganiom normy,
jesli powstate po 15 min zmetnienie w roztworze ba-
danym nie bedzie silniejsze od zmgtnienia w roztworze
porOwnawczym przygotowanym rownoczesnie i zawie-
rajgcym w tej same] objetosci te same iloSci odczyn-
nikow oraz dla odczynnika:

cz.d.a. — 0,015 mg CIl,

cz. — 0,05 mg CI.

5.3.10. Oznaczanie zawartosci wolnego chloru

5.3.10.1. Zasada metody polcea na przeprowadze-
-niu reakcji wydzielania jodu z jodku potasowego przez
chlor w srodowisku rozcienczonego kwasu solnego 1 po-
rownaniu powstatego zabarwienia z zabarwieniem
roZtworu wzorcowego.

5.3.10.2. Odczynniki i roztwory :

a) Chloroform nie zawierajacy wolnego chloru przy-
gotowany w nastgpujacy sposodb: 50 ml chloroformu
wytrzasng¢ w rozdzielaczu z 5 ¢ wodorotlenku potaso-
wego woclggu 5 min, a nastgpnie przesaczyc.

]

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

c) Kwas solny, roztwor 25 %(m/m).

d) Roztwédr wzorcowy zawicrajacy chlor, przygoto-
wany we PN-81/C-06503 p. 2.2.1.15 i rozcienczony wo-
da w stosunku 10:990. 1 ml rozcienczoncgo roztworu
zawiera 0,01 mg Cl..

5.3.10.3. Wykonanie oznaczania. 50,00 g (34 ml) ba-
danego chloroformu umie$ci¢ w cylindrze miarowym
poj. 100 ml z doszlifowanym korkiem 1 wytrzgsac przez
2 min z 1 ml roztworu jodku potasowego, 9 ml wody
i 0,1 ml roztworu kwasu solnego. Badany chloroform
odpowiada wymaganiom normy, jezeli po rozdzieleniu
sie warstw, zabarwienie warstwy chloroformu obserwo-
wane w przechodzgcym $wietle na biatym tle nie bedzie
intensywniejsze od zabarwienia roztworu poroOwnawcze-
00 przygotowanego réwnoczesnic | zawierajgcego w tej
samej objeto$ci takg samg ilos¢ chloroformu nie zawie-
rajgcego wolnego chloru co proba badana, te same
ilosci odczynnikéw oraz dla odczynnika cz.d.a. 1 cz. —
0,025 mg Cla.

5.3.11. Oznaczanie zawartoSci aldehydow i ketonow
[w przeliczeniu na (CH3).CO]

5.3.11.1. Zasada metody polega na przeprowadzeniu
reakcji aldehydow 1 ketondw z 2.4-dwunitrofenylohy-
drazyna, w wyniku ktérej tworzg si¢ 2,4-dwunitrofeny-
lohydrazony, ktére w $rodowisku alkalicznym majg
czerwona barwe. Natezenie zabarwienia oznacza si¢
spektrofotometrycznie lub wizualnie przez poréwnanie
7 zabarwieniem skali wzorcowej.

5.3.11.2. Aparatura

a) Kolorymetr fotoclektryczny lub spektrofotometr
w zakresie Swiatta widzialnego. '

b) Kuwety o grubosci warstwy pochtaniajagcej 10 mm.,

¢) Kolbki pomiarowe pojemno$ci 25 ml i 10 ml.

d) Laznia wodna umozliwiajgca utrzymanie tempe-
ratury 60 £I1°C.

¢) Zestaw do oczyszczania metanolu — kolba kulista
pojemnosci 2000 ml, kolumna destylacyjna, chtodnica
zwrotna 1 chtodnica Liebiga. |

5§.3.11.3. Odczynniki i roztwory

a) Mectanol oczyszczony od zwigzkow karbonylo-
wych (aldehydéw i ketondw) w nastepujacy sposob:
do kolby okragglodennej pojemno$ci 2000 ml odmierzy¢
1000 ml metanolu, dodac¢ 5 ¢ 2.4-dwunitrofenylohydra-
zyny i pig¢ kropli kwasu solnego o d(HCI) = 1,18 g¢/ml.
Calo$¢ ogrzewaé pod chtodnicg zwrotng w ciggu 2 =+
3 h. Nastgpnic na miejsce chtodnicy zwrotnej natozy¢
kolumne destylacyjng, potaczy¢ z chtodnicg Liebiga
i oddestylowa¢ metanol odrzucajac pierwsze 100 ml de-
stylatu, po czym 800 ml destylatu odebra¢ jako meta-
nol wolny od zwigzkéw karbonylowych.

W przypadku otrzymania zabarwionego destylatu,
destylat ten podda¢ redestylacji.

“Tak przygotowany metanol nalezy stosowac¢ do spo-
rzadzenia innych odczynnikéw oraz do wykonania
oznaczania.

b) 2.4-dwunitrofenylohydrazyna cz.d.a., roztwor
przygotowany w nast¢pujacy sposéb: w kolbie pomia-
rowej pojemnosci 50 ml rozpusci¢ 0,03 g 2.4-dwunitro-
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fenylohydrazyny w 40 ml metanolu, doda¢ 0,3 ml kwa-
su solnego (1,18) i uzupelni¢ do kreski metanolem.
Roztwor ten jest trwaty 1 dzien. W przypadku braku
odczynnika cz.d.a. nalezy odczynnik czysty przekrysta-
lizowac. W tym celu 5 g 2.4-dwunitrofenylohydrazyny
cz. rozpusci¢ w 50 ml alkoholu butylowego tagodnie
ogrzewajac. Otrzymany roztwoér ozigbi¢ do temperatury
okoto 0°C. Wydzielone krysztaly odsgczyé 1 przemyc
5 ml dioksonu lub alkoholu butylowego. Suszy¢ w tem-
peraturze nie wyzsze] niz 50°C.

c) Kwas solny cz.d.a. o d(HCIl) = 1,18 g/ml.

d) Wodorotlenek potasowy cz.d.a., roztwor alkoho-
lowy przygotowany w nastgpujacy sposob: w kolbie
pomiarowej pojemnosci 50 ml rozpusci¢ 10 g wodo-
rotlenku potasowego w 10 ml wody destylowanej, ozig-
bi¢ 1 uzupelni¢ do kreski metanolem. Roztwér ten
jest trwaly 1 dzien.

e) Roztwor wzorcowy podstawowy acetonu przygo-
towany przez rozpuszczenie 1,00 ¢ metanolu (1,25 ml)
acetonu w kolbie pomiarowe] pojemnosci 100 ml. Objg-
tos¢ roztworu dopelni¢ do kreski metanolem. 1 ml tak
przygotowanego roztworu zawiera 10 mg acetonu.

Roztwor wzorcowy roboczy przygotowaé przez roz-
cienczenie metanolem roztworu podstawowego w sto-
sunku 10+990. 1 ml tak rozcienczonego roztworu ro-
boczego zawiera 0,1 mg acetonu.

5.3.11.4. Przygotowanie wzorcow i sporzadzenie krzy-
wej wzorcowej. Do siedmiu kolb pomiarowych pojem-
no$ci 25 ml odmierzyé kolejno: 1,0; 2,0; 3.0; 4,0; 5.0;
8,0 1 10,0 ml roztworu wzorcowego roboczego aceto-
nu, uzupetni¢ do kreski metanolem i dobrze wymie-
szaC. Przygotowane roztwory wzorcOw zawieraja
w 1 ml kolejno: 0,004, 0,008, 0,012, 0,016, 0,02, 0,032
i1 0,04 mg acetonu. Nastepnie z kazdego przygotowa-
nego roztworu wzorcowego odmierzy¢ po 1 ml do kolb
pomiarowych pojemnosci 10 ml, doda¢ po 1 ml roz-
tworu 2.4-dwunitrofenylohydrazyny, kolby zamkngc
korkami 1 dobrze wymieszaé. Réwnoczesnie w 6smej
kolbie pomiarowe] przygotowac slepg probe zawieraja-
cg 1 ml metanolu 1 1 ml 2,4-dwunitrofenylohydrazyny.
Wszystkie kolby ogrzewac¢ na tazni wodnej o tempe-
raturze 60 £1°C przez 30 min. Nast¢pnic zawartos¢
kolb ochtodzi¢ do temperatury pokojowej, dodaé roz-
tworu wodorotlenku potasowego do kreski (8 ml) 1 wy-
miesza¢. Po uplywie 5 = 15 min zmierzyé absorbancje
tych roztworéw przy dhugosci fali 430 nm w kuwetach
o grubosci warstwy pochianiajacej 10 ml wzgledem
Slepej proby. Z otrzymanych wynikéw wykresli¢ krzy-
wa wzorcowg odktadajac na osi rzednych stezenia ace-
tonu w roztworach wzorcowych (w mg), a na osi odcie-
tych odpowiadajaca im $rednig warto$¢ absorbancii.
Kazdy punkt krzywej wyznaczy¢ z trzech réwnoleglych
pomiaréw. Krzywa powinna by¢ sprawdzona raz na
trzy miesigce, a takze przy zmianie odczynnikoéw 1 apa-
ratu.

5.3.11.5. Wykonanie oznaczania. 3,0 g (2 ml) bada-
nego chloroformu rozcienczy¢ w kolbie pomiarowe;]
pojemnosci 10 ml, doda¢ metanolu do kreski i wymie-
sza¢. Do kolby pomiarowej pojemnosci 10 ml odmie-
rzy¢ 1 ml tego roztworu, doda¢ I ml roztworu 2.4-dwu-

nitrofenylohydrazyny 1 dalej] wykona¢ oznaczanie wg
5.3.11.4.

Zawartos¢ aldehydow 1 ketonow w przeliczeniu na
aceton (Xs) obliczy¢ w 9%(m/m) wg wzoru

mo - 10 - 100
X5 = (5)
m - 1000
w Ktorym:
mo — zawartoS¢ aldehydow 1 ketondow odczytana
z krzywe] wzorcowej, mg,
m — odwazka badanego chloroformu, g.

Dopuszcza si¢ wizualne zakonczenie oznaczania.
Badany chloroform odpowiada wymaganiom normy,

jezeli zabarwienie roztworu badanego bgdzie mniej in-

tensywne lub réwne zabarwieniu roztworu poroOwnaw-
czego przygotowanego w tych samych warunkach 1 za-
wierajacego te same ilosci odczynnikow oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,015 mg (CH3),CO,

dla odczynnika cz. — 0,015 mg (CH3):CO.

5.3.12. Oznaczanie zanieczyszczen metalicznych

5.3.12.1. Odczynniki. Ditizon, roztwor 0.1%(m/m)
w chloroformie.

5.3.12.2. Wykonanie oznaczania. Do 50 ml badanego
chloroformu doda¢ 0,3 ml roztworu ditizonu 1 wymie-
sza¢. Powstale zielone zabarwienie nie powinno miec
rozowego ani zo6ltego odciena oraz nie powinno zani-
ka¢ po uptywie 10 min.

5.3.13. Oznaczanie zawartosci zanieczyszczen orga-
nicznych zweglajacych si¢ w kwasie siarkowym. Do su-
chego cylindra z korkiem doszlifowanym, uprzednio
wymytego kwasem siarkowym, odmierzy¢ 20 ml bada-
nego chloroformu, 15 ml kwasu siarkowego cz.d.a.
o d(H.SO4) = 1,84 g/l oraz dla odczynnika cz.d.a.
0,2 ml formaliny. Cylinder zamkna¢ dokladnie kor-
kiem, wytrzgsa¢ przez | min 1 pozostawi¢ do rozwar-
stwienia SI¢ cieczy.

5.3.14. Oznaczanie zawartosci fosgenu

5.3.14.1. Zasada metody polega na sprawdzeniu
obecnosci fosgenu za pomocg papierka wskaznikowego
nasyconego aldehydem p-dwumetylominobenzoesowym
i dwufenyloaming.

Brak pojawienia si¢ zazolcenia papierka wskazniko-
wego Swiadczy o nieobecnosci fosgenu w warunkach
oznaczania.

5.3.14.2. Odczynniki i roztwory

a) Aldehyd p-dwuaminobenzoesowy cz.d.a.

b) Alkohol etylowy rektyfikowany 96%(V/V).

¢) Dwufenyloamina cz.d.a.

d) Papierki wskaznikowe przygotowane w nastepujg-
cy sposob: 5,0 g aldehydu p-dwuaminobenzoesowego
1 5,0 g dwufenyloaminy rozpusci¢ w 100 ml alkoholu
etylowego 1 ozigbi¢ do temperatury 15 =+ 18°C. Tak
przygotowanym roztworem nasyca¢ w ciagu 30 min
paski  bibuly chromatograficznej o  wymiarach
10X50 mm. Nast¢pnie paski wysuszy¢ na powietrzu. Na
paskach nie powinno pojawi¢ si¢ z0Otte zabarwienie.
Uwaga: Papierki przygotowywac tylko z bibuty chromatograficzne)

i W pomieszczeniu nie zawierajacym fosgenu i1 kwasow.
5.3.14.3. Wykonanie oznaczania. Do cylindra pojem-
nosci 50 ml, o $rednicy 25 =+ 30 mm, z doszlifowanym
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korkiem odmicerzy¢ 20,0 ml badanego chloroformu.
W przestrzeni nad cieczg umieSci¢ pasek papierka
wskaznikowego, szczelnie zamkng¢ cylinder 1 pozosta-
wi¢ na 24 h bez dostgpu Swiatla.

Badany chloroform odpowiada wymaganiom normy.
jezeli pasck bibuty nie zabarwi si¢ na kolor zotty.

5.3.15. Proba przydatnosci do pracy z ditizonem

5.3.15.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny. roztwor o ¢(HCI) = 0,1 mol/1. Oczys-
ci¢ roztwor od Sladow metali przez wytrzasanie z ma-
lymi porcjami ditizonu w chloroformiec do uzyskania
niczmienione] warstwy ditizonowej.

b) Wodorotlenek sodowy, roztwor 5%(m/m). Oczys-
ci¢ roztwor od sladow metali przez wytrzasanie z ma-
lymi porcjami ditizonu w chloroformie.

¢) Roztwor wzorcowy siarczanu kadmowego zawie-
rajacy jony Cd™ przygotowany wg PN-81/C-06503
p. 2.2.1.34 i rozcienczony woda w stosunku 10+990.
I ml rozcienczonego roztworu zawiera 0,01 mg Cd?".

d) Roztwor azotanu rtgciowego zawierajacy jony
He™ przyeotowany we PN-81/C-06503 p. 2.2.1.52
i rozcienczony woda w stosunku 10+90. 1 ml rozcien-
czoneeo roztworu zawiera 0,1 me He'2,

5.3.15.2. Wykonanie oznaczania. 0,004 ¢ ditizonu roz-
pusci¢ w 200 ml badanego chloroformu. Roztwor powi-
nicn mie¢ kolor zielony (Roztwor A).

Proba ekstrakcji alkalicznej. W kolbie stozkowe) z do-
szlifowanym  korkiem pojemnosci 200 ml umieScié
50 ml roztworu wodorotlenku sodowego, 0,025 mg
Cd™ (2.5 ml roztworu rozcieniczonego wg 5.3.15.1c)
1 25 ml roztworu A wg 5.3.15.2, wstrzasnaé 1 pozosta-
wi¢ na 10 min. Zabarwienie rozowe roztworu po 10 min

powinno by¢ identyczne w odcieniu i intensywnosci

jak zabarwienie roztworu $wiezo otrzymanego w ten

sam Sposob.

Proba ekstrakcji kwasnej. 25 ml roztworu A wg
5.3.15.2 rozcienczy¢ badanym chloroformem do objg-
tosci 100 ml (Roztwor B). Roztwor powinien mieé ko-
lor zielony.

W dwédch kolbach stozkowych z doszlifowanymi kor-
kami pojemnosci 200 ml umiesci¢ po 25 ml roztwo-
ru B. Do jednej kolby doda¢ 25 ml kwasu solnego,
a do drugie; 25 ml wody. Obie wytrzasa¢ w ciaggu
10 min. Po rozdzieleniu warstw, zielone zabarwienie
warstwy chloroformu w obu kolbach powinno by¢
identyczne. |

Do kolby zawierajace; kwas solny doda¢ 0.5 mg
He™ (5 ml roztworu rozcienczonego we 5.3.15.1d),
wstrzasnaé i pozostawi¢ na 10 min. Odcien i1 intensyw-
no$¢ zabarwienia pomaranczowego powinny byc iden-
tyczne z zabarwieniem roztworu Swiezo przygotowane-
g0 W ten sam sposob 1 pozostawionego tylko na 1 min.
Na 15 s przed poréwnaniem wstrzasnac.

5.4. Ocena wynikow badan. Parti¢ chloroformu nale-
zy uzna¢ za zgodng z wymaganiami normy, jezeli wy-
niki badan prébki chloroformu pobranej wg 5.2 odpo-
wiadajg wymaganiom podanym w rozdz. 3.

5.5. Interpretacja wynikow. Przy obliczaniu wynikow
nalezy stosowac zasady interpretacji wg PN-70/N-02120
p. 2.3.2 (Metoda Z).

5.6. Zaswiadczenie o wynikach badan. Na zyczenie
odbiorcy do kazdej partii chloroformu producent jest
obowigzany wystawi¢ 1 przesta¢ odbiorcy zaswiadcze-
nie, w ktdrym m. in. nalezy poda¢ wyniki przeprowa-
dzonych badan.

KONIJIEC

INFORMACJE DODATKOWE

I. Instytucja opracowujaca norme¢ — Przedsigbiorstwo Prze-
mystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice.
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-74/6193-52
a) wprowadzono oznaczanie zawartosci procentowe) chlorolormu
1 stabihizatora metoda chromatograliczng.,
b) wprowadzono oznaczanic ketonow,
¢) zmieniono  metody  oznaczania aldehydow, wolnego chloru
i losgenu,
3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-85/C-04004 Ropa naltowa 1 przetwory naltowe. Oznaczanic gg-
SLOSCH
PN-§1/C-04504 Oznaczanie gestosci masy wlasciwej produktow che-
micznych cicklych -
PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanic malych zawartodci
chlorkéw metody turbidymetrycezng '
PN-81/C-04959 Oznaczanie zawartosci wody metodg Karola Fische-
ra w produktach organicznych i nicorganicznych
PN-79/C-04960 Analiza chemiczna. Chromatogralia gazowa. Wy-
tvezne ogolne opisu metody
PN-81/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztwordw wska-
Znikow
PN-81/C-06503 Analiza Przygotowanic
roztworow do kolorymetrii 1 nefelometrii
PN-87/C-80001 Odczynniki i substancje specjalnie czyste. Pakowa-

chemiczna. odczynnikow

nie. przeechowywanice 1 transport

PN-88/C-80047 Odczynniki i substancje specjalnie czyste. Ogdlne
wytyczne pobierania probek i przygotowanie $redniej probki la-
boratoryjnej

PN-61/C-84908 Wodor techniczny sprezony

PN-71/C-84912 Azot sprgzony techniczny

PN-74/C-84913 Powietrze spr¢zone

PN-88/M-78216 Palety tadunkowe plaskie jednoplytowe czterowej-
Sciowe bez skrzydet drewniane 800X1200 — EUR

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i1 zapisywania liczb

PN-89/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. Odpornos¢ na narazenia
mechaniczne. Wymagania 1 badania

PN-76/0-79251 Opakowania jednostkowe
1 znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-85/0-79252 Opakowania
1 znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-83/0-79710 Balony szklane

BN-79/6831-13 Opakowania jednostkowe
LPOCh™ do odczynnikéw chemicznych

BN-63/7161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe z tarcicy do odczyn-
nikow chemicznych

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo Przewozowe (Dz. U. nr 53
poz. 272 z 1984 r.)

Regulamin dla migdzynarodowego przewozu kolejami materialow
nichezpiccznych (RID). Zalacznik B do konwencji o migdzyna-

7z zawartoscig. Znaki

transportowe 7z zawartoscig. Znaki

szklane. Butelki  typu
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rodowym przewozie kolejami (COTIE) (Dz. TiZK nr 7 poz. 44
z 1985 r.) wraz z poOZniejszymi zmianami

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

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w sprawie
tadowania samochodéw cigzarowych i przyczep (Mon. Pol. nr 24
poz. 123 z 1963 r. i nr 35 poz. 250 z 1968 r.)

Przepisy o tadowaniu wagondéw towarowych. Zalacznik 11 do Umo-
wy o wzajemnym uzytkowaniu wagondw towarowych w komu-
nikacji migdzynarodowej (RIV) (Dz. TiZK nr 15 poz. 119 2 1981 r.)
wraz z pOZniejszymi zmianami

Rozporzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 6 pazdziernika 1987 r.
w sprawie wykazu rzeczy niebezpiecznych wylaczonych z prze-
wozu kolejg oraz szczegdlnych warunkéw rzeczy niebezpiecznych
dopuszczonych do przewozu (Dz. U. nr 32 poz. 169 z 1987 r.)

Specjalne warunki- przewozu towaréw niebezpiecznych w migdzy-
narodowej komunikacji kolejowej. Zatgcznik nr 4 do Umowy
o migdzynarodowej kolejowej komunikacji towarowej (SMGS)

'

(Dz. TiZK nr 7 poz. 35 z 1966 r.) wraz z pdznicjszymi zmia-
nami )

Rozporzadzenie Ministrow Komunikacji 1 Spraw Wewngtrznych
z dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawic warunkéw i kontroli prze-
wozu drogowego materialow niebezpiecznyeh (Dz. U. nr 67
poz. 301 z 1983 r.) wraz z pOZniejszymi zmianami

Ustawa z 21 maja 1963 r. Substancjftrujacc (Dz. U. nr 22 poz. 116
z 1963 r.) ,

Rozporzagdzenie MZiOS z dnia 28 grudnia 1963 r. w sprawie ozna-
czania substancji trujgcych (Dz. U. nr 2 poz. 8 z 1964 r.) wraz
z pOZniejszymi zmianami
4. Symbol wg SWW

dla gatunku cz.d.a. — 1331-11,
dla gatunku cz. — 1331-44,
5. Autorzy projektu normy — inz. Jadwiga Mateusiak, mgr inz.

Ewa Kotowicz — Przedsigbiorstwo Przemystowo-Handlowe Polskie
Odczynniki Chemiczne, Gliwice, mgr Teresa Nowosinska, mgr inz.
Wiadystawa Pawlus — Zaklady Azotowe, Tarnow.



