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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest chlo-
roparalina 40 otrzymana przez chlorowanie ralinowa-
nej paraliny o dlugosci fancucha Cao - Cas.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Chloropa-
raling 40 stosuje si¢ jako plastylikator do tworzyw
sztucznych, lakierow 1 gumy, do impregnacy materia-
tow widkienniczveh. jako dodatek do olejow przektad-
niowych 1 olejow do obrobki metali oraz do innvch
zastosowan,

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W chloroparalinic 40. w zalcznosci od
jakosci, rozrézmia sie 3 gatunki: S, 1, 1L

2.2. Przyktad oznaczenia chloroparaliny 40 gcatun-
ku I:

CHI OROPARAFINA 401 BN-89/6025-03

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogolne. Chloroparafina 40 w tempe-
raturze 20°C powinna by¢ gesty cieeza.
3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne

wg tabl. 1.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Chloroparaling 40 nalezy pakowac
w suche i czyste cysterny emaliowane [lub wylozone
powloka kwasoodporng albo w cysterny ze stali kwaso-
odpornej  zaopatrzone  w  wezownice  grzejne oraz
w b¢bny 7 poliolefin wg BN-73/6411-03, pojemnosci
115 1. Dopuszcza si¢ stosowanic innych opakowan
uzgodnionveh 7 odbiorcy, pod warunkiem z¢ zabezpie-
czg one produkt co najmnicy w takim stopniu, jak ww.
opakowania i wymiarami bedg zeodne 7 zasadami po-
danymi w PN-78/0-79021.

Opakowania nalezy napelniaé najwyzey do 95% ich
pojemnoscel.

Na cysternach 7 chloroparaling nalezy umieSci¢ co
najmnic) nastgpujace oznakowania:

— nazwe zakladu produkujgceco.

— nazwg produktu.

Na bebnach 1 mnveh opakowaniach transportowych
nalezy umicdcié etykicte zawicrajaca nastepujace dane:

— nazwe zakladu produkujgccgo.

— oznaczenic we 2.2,

— numer partit,

— dat¢ produkcji,

Tablica 1

Ciatunks

Wymagania
S

a) Gestos¢ p. o/em’

b) Barwa w skali jodowe), nie wigee) niz i3

¢) Zwigzancgo chloru, “%(m/m) 4044

d) Lepkosé w temperaturze 20°C, mPac-s

¢) Stabilnos¢ w przehiczeniu na HCL po 4 h.
w temperaturze 175°C. % (m/m). nic wigee)
niz 0.20

1) Substancp lotnveh w temperaturze 130°C,

Oitm/m), nmic wigee] niz 0.15
¢) Kwasow w przeliczemu na HCL Yam/m),

nic wigeej niz 001
h) Sktadnikéw nicrozpuszezaloveh wtrdjehlo-

roctvlenie. “C(m/m). nic wigee) miz 0.03
1) Wody. %(m/m). nie wigee) miz 0.09

1 Wulhcyn chloru -

1,160+ 1,185

45007000

nie zawicra

11601185 1.160--1,195

20 nie nornuhizuge sig
40 44 nie mniej niz 40
4500+ 7000 nic mnicj niz 4000

0,25 0.3

0.20 nic normalizuje sig
0.01 nic normalizuje sig
0.03 nic normalizuje sig
0.1 nic normalizuje sig

nie zawiera nic normalizuje si¢

Zgtoszona przez Instytut Ciezkiej Syntezy Organicznej BLACHOWNIA
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowej dnia 20 lipca 1989 r.
, jJako norma obowigzujaca od dnia 1 lipca 1990 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 9/1989, poz. 23)
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— mas¢ brutto 1 netto,

— napis: Skladowac i tadowaé w jednej warstwic™,

Miejsce umieszezenia znakow — wg PN-85/0-79252.

4.2. Przechowywanie. Chloroparaling 40 nalezy prze-
chowywa¢ w zbiornikach ze stali kwasoodpornej lub
wylozonych wewnatrz powlokg kwasoodporng, zaopa-
trzonych w plaszcz grzejny oraz w begbnach we 4.1,
w pomieszczeniach o temperaturze nie wyzszej niz 30°C.
Produkt przechowywany w tych warunkach powinicn
odpowiada¢ wymaganiom okreslonym w tabl. I w ciggu
3 miesigey od daty wysyitki.

B¢bny nalezy przechowywac¢ w jedne] warstwie.

4.3. Transport. Chloroparafina jest produktem nie
stwarzajgcym zagrozenia wotransporcic i nic podlega
przepisom RID/ADR. Chloroparafing w b¢gbnach moz-
na przewozi¢ dowolnymi srodkami transportowymi,
zeodnic 7 przepisami obowigzujacymi dla transportu
kolejowego 1 drogowego!).

B¢bny 7 chloroparaling nalezy ustawiaé $cisle obok
siebie, zamknigciami do gory, w jednej warstwice, tak
aby tadunck tworzyl zwarty zabezpicczona
przed przesuwaniem si¢ 1 uszkodzeniem w czasie trans-
portu.

calosé,

5. BADANIA

s
5.1. Program badain — wg tabl. 2, )
Tablica 2
Gatunek S
Kodzij hadab 1 gatunck 1 Gatunck
badania | badania i
petne | niepelne | °
=
a) Sprawdzenie wymagan ogdl-
nych + + +
“b) Oznaczame gestosei + + +
¢) Ornaczanic barwy L + -
d) Oznaczanic zawartosc zwigza- ‘
nego chloru + + +
¢) Oznaczanie lepkosci + + +
1) Oznaczanic stabilnosci + 7 +
) Oznaczanic  zawartosci  sub-
stancji lotnych + - =
h) Oznaczame zawartoscr kwasow + - -
1) Oznaczame zawartosci sktad-
nikow  nicrozpuszezalnych w
trojchloroetylenie + - -
1) Oznaczanic zawartoscr wody + - -
k) Sprawdzenie nicobecnosci wol- .
nego chloru + - -
Znak + oznacza badanie, Ktore nalezy przeprowadzic.
Znak - oznacza badame, Ktorego sig nie przeprowadza.

Badanie niepelne nalezy wykonywaé przy kontroli

kazdej partit produktu, natomiast badania pelne wy-
konywac¢ co najmnicj 1 raz na kwartal.

5.2. Wielko$¢ partii. Parti¢ produktu stanowi zawar-
tos¢ jednej cysterny lub autocysterny oraz najwyzej
200 opakowan napelnionych z jednego zbiornika maga-
ZyNowego,

') Patrz Intormacje dodatkowe p. 3.

5.3. Pobieranie probek i przygotowywanie Sredniej
probki laboratoryjnej. Przy pobieraniu probek nalezy
stosowac¢ wytyczne ogdlne wg PN-67/C-04500.

Probki nalezy pobicra¢ z Kazdej cysterny.

Z partii produktu w be¢bnach lub innych opakowa-
niach transportowych. w zaleznoder od jej licznoset,
nalezy wybra¢ do pobicrania probek, w sposdb losowy,
liczbg opakowan wyg tabl. 3.

Tablica 3
Liczba opakowan jednostko- | Liczba opakowan, ktore nalezy
wych w partii wybrac do pobierania probek
s7tuk sztuk

do § 3

6+ 25 5

26+ 63 i

64 = 160 8

161 == 200 9

Probki z cystern 1 bebnow nalezy pobieraé w stanie
ciektym, 7z calej grubosci warstwy, probnikiem 2 lub
9 wg PN-74/C-60008.

U  producenta pobieranie probek
w czasie napelniania opakowan w sposob ciggly, z kur-
ka probierczego lub ze zbiornika przed napetnieniem
opakowan, z cale] wysokosci stupa cieczy.

Probka ogolna powinna wynosi¢ co najmniej 1000 ml.

dopuszcza  sig

W przypadku gdyby taczna obj¢tos¢ probek pierwot-
nych byta mnicjsza niz 1000 ml, nalezy odpowiednio
zwigkszy¢ liczbg probek piecrwotnych. Probke ®ogolng,
po wymieszaniu, nalezy podzieli¢ na dwic réwne czg-
Sci, 7z ktorych jedna przeznaczy¢ do badan, a drugy
odpowiednio  oznakowang przechowywa¢ w  dobrze
zamkni¢tym opakowaniu do analizy kontrolnej w ciggu
3 miesigey od daty produkeji.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzenie wymagan ogoélnych wykona¢ wizu-
alnic w cylindrze ze szkla bezbarwnego, obserwujac
badang probke w Swietle przechodzacym nie uzbro-
jonym okiem. Wyglad probki powinien by¢ zgodny
z %1

5.4.2. Oznaczanie gestosci wykonaé arcometrem wg
PN-81/C-04504. W przypadku spienienia si¢ produktu,
probke nalezy odgazowaé przez ogrzanic lub umieszcze-
nic pod zmniejszonym ciSnieniem.

5.4.3. Oznaczanie barwy wykona¢ wg PN-84/
C-04534/02 mectody spektrofotometryczng. Stosowac
filtr o diugodci fali 450 nm, i grubo$ci warstwy po-
chtaniajgce; 10 mm oraz jako roztwér porownawczy
wode destylowang.

W przypadku spienienia si¢ produktu, probke nalezy
odgazowaé jak w 5.4.2.

Krzywa wzorcowag wykreslic do 30 jednostek w skali
jodowe). !

5.4.4. Oznaczanie zawartoSci zwigzanego chloru meto-
d3 A (metoda arbitrazowa)

5.4.4.1. Zasada metody. Mctoda polega na spaleniu
probki badancj chloroparafiny w atmosferze tlenu,
absorpeji produktow spalania i oznaczaniu w nich za-
warto$ci chloru metodg miareczkowy.



BN-89/6025-03 3

5.4.4.2. Aparatura i materiaty

a) Bibula w ksztalcie 1 wymiarach we PN-83/C-89045
rvs. la), wycigty 7z saczka iloSciowego.

b) Kolba wg PN-83/C-89045 p. 3b), 7z tym Ze¢ sto-
sowac drut platvnowy o Srednicy 1.2 = 1.4 mm (wedlug
uznania).

5.4.4.3. Odczynniki i roztwory

a) Azotan rtectawy  cz.d.a.,

roztwor o stgzeniu

[
(= Hga (NO12) = 0.05 mol/1(0.05 N). Odwazyé 14 ¢

azotanu rigciawego 7 doktadnosciy do 0,01 ¢, rozpu-
Scic w o zlewee w20 ml roztworu kwasu azotowego
wg poz. d) przeniesé ilosciowo do kolby pomiarowe)
pojemnosci | 1. poptukujge zlewke wodg, dodac¢ kilka
kropel riger, dopetnié do kreski wodg., doktadnic wy-
micszaé, przelac do butelki ze szkla oranzowego 1 od-
stawi¢ na 2-3 doby. Po uptywic tego czasu ustalic¢ stg-
ZeNic TOZIWOTU a70tanu rigeiawego W nastgpujgcy spo-
sob: odwazy¢é okoto 0.1 g chlorku potasowego we
poz. b), 7 doktadnoscig do 0.0002 ¢, rozpusci¢ w kol-
bie stozkowej pojemnoscr 300 ml w 50 ml wody., do-
da¢ 5 ml roztworu kwasu azotowego we poz. d) 1 mia-
reczkowac przy cigglvm mieszaniu roztworem azotanu
rigeiaweeo, dodajge pod koniee muarcczkowania (na
I ml przed uzyskaniem punktu rOwnowaznikowego)
0.3 ml roztworu dwulenylokarbazonu wg poz. ¢).

W punkcic rownowaznikowym  zachodzi wyrazna
zmiana barwy 7z blgkithe) na nicbieskolioletowsy.

Stezenie (¢) roztworu azotanu ritgciaweeo w mol/l
obliczy¢ wg wzoru

(1

w ktorym:

m — masa odwazki chlorku potasowego, g,
' — objcto$é  roztworu  azotanu  rtgCiawego
uzytego do miarcczkowania, ml,
1000 — wspdlezynnik przeliczeniowy ml na |,
74,555 — masa molowa chlorku potasowego, g/mol.

b) Chlorek potasowy ch.cz.. wyprazony w platyno-
wep o parownicy  do
500 -+600°C.

¢) Dwulenylokarbazon
C-06501 p. 2.5.5.

d) Kwas azotowy cz.d.a.. roztwor 25%(m/m) nie za-
wicrajacy tenku azotu, przygotowany nastgpujaco: do
roztworu kwasu azotowego dodawaé kroplami, przy
cigglym mieszaniu, roztwor nadmanganianu potasowe-
2o wg poz. ¢) do uzyskania intensywnego zabarwicnia,
ktore usungé przez dodanie kroplami 3%(m/m) roz-
tworu nadtlenku wodoru.

¢) Nadmanganian
3%(m/ m).

i) Nadtlenck wodoru cz.. roztwor 0% (m/m) i roz-
twor 3%(m/m).

¢) Wodorotlenck
10%(m/m).

h) Tlen spr¢zony T T -wg PN-70/C-84910.

5.4.4.4. Wykonanie oznaczania. Do naczynka wago-
wego wlac okolo 6 ml uprzednio wymieszanej probki

stale)  masy w  temperaturze

PN-81/

przygotowany wg

potasowy  c¢z.d.a.,  roztwor

potasowy  cz.d.a.. roztwor

badanej chloroparafiny, wlozy¢ niewielki precik szkla-
ny i zwazy¢ calos¢ z doktadnoscia do 00002 g. Na-
stgpnic na bibule¢ o ksztalcie 1 wymiarach wg 5.4.4.2a)
przenie$¢ precikiem z naczynka wagowego okolo 2 —
3 krople badancj chloroparatiny 40 (0,02--0.04 g).

Precik wlozy¢ do naczynka wagowego i calo$¢ po-
nownie zwazy¢ 7z tg-sama dokladnoscig.

Mase¢ odwazki nalezy obliczy¢ 7z ré6znicy masy na-
czynka wagowego przed i po pobraniu probki chloro-
parafiny.

Bibulg zlozy¢ wg PN-83/C-89045 rys. 1b), ¢) i d)
i umicsci¢ w platynowej spirali lub koszyczku w taki
sposOb, aby pasck bibuly wystawal na zewnatrz. Do
kolby wla¢ 100 ml wody. I ml roztworu wodorotlen-
ku potasowego i 0,15 ml roztworu 30%(m/m) nad-
tlenku wodoru.

Do kolby wprowadza¢ przez rurkg szklana tlen w cig-
eu S min. przy szybkosci przeptywu 250 =350 ml/min.
Naste¢pnic zapali¢ wystajacy pasck bibuly, calod¢ szybko
umicsci¢ w kolbie i zamkng¢ ja tychmiast korkiem.
Kolbg nalezy ostroznie obraca¢ w taki sposob. aby
ciecz zakrywala dno korka. Po zakonczeniu spalania
zawartos¢ kolby tagodnic wytrzgsa¢ do catkowitego
pochtonigcia produktéw spalania. nastgpnie kolbg od-
wrocic 1 ochtodzi¢ pod strumieniem zimnej wody w cig-

~eu 1S min, wytrzgsajac od czasu do czasu. Po zakon-

czeniu absorpeji otworzyvé kolbg, korek 1 koszyczek
lub spiralkg obmy¢ mata iloscig wody. do kolby dodac
S ml roztworu kwasu azotowego 1 miarcczkowaé roz-
tworem azotanu rigciawego, dodajac pod konice mia-
reczkowania (na I ml przed uzyskaniem punktu rowno-
waznikowego) 0.3 ml roztworu dwulenylokarbazonu
(wskaznika) do uzyskania nicbieskolioletowego zabar-
wienia.
Zawartos¢  zwigzancgo
w %(m/m) we wzoru
Ve 3546

X, = —————— . 00 2
: m - 1000 ()

chloru (X))  obhliczy¢

w Ktorvm:

V' — objgtos¢ roztworu azotanu rtgciawego zu-
7ytego do miareczkowania badanej probki,
ml,
¢ — stgzenic roztworu  azotanu - rtgelawego,
mol/I,
m — masa odwazki badanej chloroparaliny, g.
3546 — masa molowa chloru, g.

5.4.45. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ Srednig
arytmetyezng wynikow co najmniej dwoch oznaczan,
nic roznigeych si¢ migdzy sobg wigeej niz 0 0.3%(m/m).

5.4.5. Oznaczanie zawartosci zwigzanego chloru meto-
da B

5.4.5.1. Zasada metody — jak w 5.4.4.1.

5.4.5.2. Aparatura i materialty — wg 54.4.2a) i b).

5.4.5.3. Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebra  cz.d.a..  roztwoér o stgzeniu
c(AgNOs) = 0,1 mol/l. przygotowany wg PN-81/
C-04530/03 p. 2.1. :

b) Kwas azotowy c¢z.d.a., roztwor o ste¢zeniu

¢(HNO3) = 2 mol/l.
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¢) Nadtlenek wodoru cz., roztwor 30%(m/m).

d) Nitrobenzen cz.

e) Tiocyjanian amonowy cz.d.a., roztwor o stgzeniu
¢(NH.SCN) = 0,1 mol/l, przygotowany wg PN-81/
C-04530/03 p. 2.2.

) Siarczan amonowo-zelazowy  (NHFe(SO4),

12H:0) cz.d.a., roztwor przvgotowany wg PN-81/
C-06501 p. 2.10.8.

¢) Wodorotlenck
109 (m/m).
h) Tlen spr¢zony T T wg

potasowy cz.d.a., roztwor

PN-70/C-84910.

5.4.5.4. Wykonanie oznaczania. Probke badanc) chlo-
roparaliny odwazy¢ i spalic we 5.4.4.4. Po ochtodzeniu
kolby pod strumicniem zimnej wody, Kolbg otworzyé,
korck 1 koszvezek lub spiralke obmy¢ mala iloscig
wody. doda¢ 2.5 ml roztworu kwasu azotowego, 15 ml
roztworu azotanu srcbra, 3 krople siarczanu amono-
wo-zelazowego, 1 ml nitrobenzenu 1 miarcczkowad roz-
tworem tiocyjanianu amonowego do zmiany barwy (od
I kroph na kolor zotty).

Zawarto$¢  zwigzanceo  chlorn (X)) obliczyé
w Y% (m/m) wg wrzoru
(V= V) -0.003546
Xy = 100 (3)
. m
w Ktorym:

V' — objgtos¢ roztworu azotanu srebra o ste-
zeniu ¢(AeNO3) = 0,1000 mol/l doda-
neeo do badanej probki, ml.

Vi — obj¢tod¢ roztworu tiocyjanianu amono-
weeo o stezenin - ¢(NHGSCN) =
= 0.1000 mol/l, zuzytego do miareczko-
wania nadmiaru jonow srebra, ml,

m — masa odwazki badance) chloroparaliny,

0.003546 — ilos¢ chloru odpowiadajaca 1 ml roz-

tworu azotanu .srebra o stgzeniu
c(AgNO3z) = 0,1000 mol/I, g/ml.

5.4.5.5. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ Srednig aryt-
metyezna wynikow co najmnicj dwoch oznaczai, nic
roznigeych sig migdzy sobg wigee) miz o 0.3%(m/m).
5.4.6. Oznaczanie lepkosci wykona¢ wg PN-78/
C-04019 w temperaturze 20°C. Stosowaé kulke nr S.
5.4.7. Oznaczanie stabilnoSci

5.4.7.1. Zasada metody. Mctoda poleva na ogrzewa-
niu probki badanej chloroparaliny w  temperaturze
175°C, absorpcji wydziclonego chlorowodoru w roz-
tworze wodorotlenku sodowego 1 odmiareczkowaniu
nadmiaru wodorotlenku sodowego roztworem kwasu
solnego.

5.4.7.2. Aparatura i przyrzady (rysunek)

a) Gazomierz laboratoryiny (/).

b) Probowka o Srednicy wewnetrzitej 30--50 mm (2).
¢) Termostat (3).

d) Termometr o zakresie pomiarowym do 200°C
dzialce clementarne) 1°C (4).

¢) Kolba stozkowa pojemnosci 200 ml (5).

)
N

~

C

Azot

EN

N T

BN-89,-hil2h — 03

5.4.7.3. Odczynniki i roztwory

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

b) Kwas solny c¢z.d.a.. roztwér o st¢zeniu ¢(HCI) =
= 0.1 mol/l. przygotowany wg PN-81/C-04530/01

y T

¢) Olej paralinowy cz. ;

d) Wodorotlenck sodowy c¢z.d.a.. roztwor o stgzeniu
¢(NaOH) = 0.1 mol/l, przygotowany wg PN-81/
C-04530/01 p. 2.2. ’

¢) Wskaznik micszany przygotowany wg PN-81/
C-06501 p. 2.44.

5.4.7.4. Wykonanie oznaczania. Aparatur¢ zestawic

jak na rysunku.

W probowce (2) umiesci¢ 20 g badane) chloropara-
finy, odwazonej 7z doktadnoscia do 0,02 ¢ 1 20 g oleju
paralinowego. Probowke zamknagé¢ korkiem, przez Ktory
przechodzg dwie rurki szklane pod kgtem prostym oraz
termometr (4). Rurke¢ szklang sigeajgcg do dna pro-
bowki potaczy¢ 7z wezem doprowadzajgcym azot, a rur-
k¢ krotsza, sigeajaca 10 mm ponize) korka. potaczyé
7 kolbg stozkowg (5). Do kolby stozkowej(5) odmicrzye
50 ml roztworu wodorotlenku sodowego oraz 0,1 ml
wskaznika mieszancgo. Probowke 7z badang chloropa-
rafing umicsci¢ w termostacie (3) 1 ogrzewaé do tem-
peratury 175°C. Po osiggnigeiu zadane) temperatury,
przepuszezac azot przez gazomicrz (1), badang chloro-
parafing i kolb¢ stozkowa 7 roztworem wodorotlenku
sodowego 7 szvbkoscia 12 1/h, utrzymujge temperaturg
175°C w ciggu 4 h. Wydziclajacy si¢ z chloropara-
finy chlorowododr jest pochtaniany w kolbie stozkowej
w roztworze wodorotlenku sodowego. Nadmiar wodo-
rotlenku sodowego odmiareczkowaé roztworem kwasu
solnego do zmiany barwy z zielonej na loletowoczer-
wong.

Stabilnos¢ chloroparatiny (X3) obliczy¢ w Yo(m/m)
we wzoru

(V=V1)-0.0036465 (V-V1)-0.36465

X3= )= = {4
m S m

w Ktorym:

V' —. objetos¢ roztworu wodorotlenku so-
dowego o stezeniu ¢(NaOH) =
= 0,1000 mol/I, zuzytego do oznacza-
nia, ml,

Vi — objeto$¢ roztworu  kwasu  solnego
o stezeniu ¢(HCI = 0,1000 mol/1 zu-
zytego do miareczkowania nadmiaru
wodorotlenku sodowego, ml,

m — masa odwazki badanej chloroparafiny,

y

T
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0.,0036465 — ilos¢ kwasu solnego odpowiadajgca  w ktorym: 8
I ml roztworu wodorotlenku sodowe- V' — objgtos¢ roztworu wodorotlenku so-

2o o stezeniu ¢(NaOH) = 0,1000 mol/1,

¢/ml.
5.4.7.5. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ Srednig aryt-
metyczng wynikow co najmnic) dwoch oznaczan, nie
roznigeych si¢ migdzy sobyg wigee) niz o 0,05%(m/m).
5.4.8. Oznaczanie zawartosci substancji lotnych.
W naczyniu wagowym o sSrednicy 40 mm 1 wysokosci
40 mm, uprzednio wysuszonym do stale] masy w tem-
peraturze 130°C, odwazy¢ okoto 20 ¢ badanej chloro-
paraliny 7 dokfadnoscig do 00002 ¢

)

Naczynko 7z odwazong chloroparaling umicsci¢ na
2 h w suszarce w temperaturze 130°C. Po ostudzeniu
w cksykatorze zwazyc.

Zawartos¢ substancyi lotnych (X4) obliczy¢ w Y(m/m)
we wzoru

m-m
Xy = 100 (5)
m :
w Ktorym:
m — masa odwazki badanc) chloroparaliny. g.
mi — masa chloroparafiny po wysuszeniu, g.

Wynik. Za wynik nalezy przyjgc Srednig arvimetycez-
ng wynikow co naymnicj dwoch oznaczan. nie réznig-
cych si¢ migdzy soba wigee) niz o 0.05%(m/nr).

5.4.9. Oznaczanie zawartosci kwasow

5.4.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Czterochlorek wegla cz.d.a.

b) Wodorotlenck sodowy cz.d.a., roztwdr o stgzeniu
c(NaOH) = 0.01 mol/l. przygotowany przez rozeien-
czenie roztworu wg 5.4.7.3d).

¢) Woda destylowana  przygotowana wg  PN-89/
C-06500 p. 2.2.148 i sprawdzona wobece wskaznika mie-
Szancgo.

d) Wskaznik  mieszany
C-06501 p. 244,

5.4.9.2. Wykonanie oznaczania. W kolbic stozkowe]
pojemnosct 300 ml odwazy¢ okoto 10 g badanc) chlo-
roparafiny z dokladnoscig do 001 g. doda¢ 20 ml
czterochlorku wegla, a nastgpnic 100 ml wody 1 wymie-
sza¢. Przenic$é zawartosé kolby do lejka rozdzicleze-
go pojemnoser 250 ml. energicznie wytrzasaé w cigeu
I min 1 pozostawi¢ do rozdziclenia warstw, po c¢zym
dolna warstwe nalezy odrzucié, a gomg przenies¢ do
te) samej kolby stozkowe) 1 doda¢ 4-5 kropel wskaz-
nika micszanego.

przygotowany wg PN-81/

Jezeli zabarwienie wyciggu bedzie zielone. chloropa-
rafina nic zawiera kwasow. W przypadku gdy po do-
daniu wskaznika mieszancgo wycigg wodny zabarwi
si¢ na kolor fioletowoczerwony. nalezy miareczkowacé
z mikrobiurety roztworem wodorotlenku sodowego do
zmiany zabarwicnia na ziclone.

Zawartos¢ kwasow (Xs) w przeliczeniu na HCl ob-
liczy¢ w Y(m/m) wg wzoru

V- 0.00036465

X5 B veeenmeemener: % |} (6)
m

dowego o stezeniu ¢(NaOH) =
= 0.0100 mol/I1. zuzytego do zmiarecz-
kowania wyciggu wodnego, ml,

m — odwazka badanej chloroparaliny, g,
0.00036465 — ilo$¢ kwasu solnego odpowiadajaca

I ml roztworu wodorotlenku sodowe-
2o o stezeniu ¢(NaOH) = 0.0100 mol/1.
o/ ml.

5.4.9.3. Wynik. Za wynik nalczy przyjac Srednig aryt-
metyezng wynikow co najmnicj dwoch oznaczan, nie
roézniaeyceh si¢ miedzy soba wigeej niz o 0,002%(m/m).

5.4.10. Oznaczanie zawartosci sktadnikéw nierozpusz-
czalnych w trojchloroetylenie wykona¢ wg PN-82/
C-97057. 7 tym z¢ zamiast benzenu lub toluenu, za-
stosowac trojehlorocetylen. '

Do oznaczania odwazy¢ 50 ¢
liny.

5.4.11. Oznaczanie zawartosci wody
PN-81/C-04959 p. 2.6.2.

Do rozpuszezania  probki zastosowaé  mieszaning
chloroformu 1 mectanolu (3+1).

Do kolby pomiarowe) pojemnosci 100 ml wprowa-
dzi¢ okolo 15 ml mieszaniny rozpuszezalnikow. Kolbg
7 zawartosciy swazy¢ 7z doktadno$cig do 0.,0001 g, na-
stgpnic dodac¢ okoto 25 ¢ chloroparaliny 1 ponownie
rwazy¢ 7z tg samy dokladnoscig.

Zawartos¢ kolby lekko zamieszaé¢ ruchem okr¢znym:
w celu rozpuszezenia sig chloroparaliny. nastgpnice uzu-
pelni¢ zawartos¢ kolby rozpuszezalnikiem do  kreski

badane) chloropara-

wykona¢ we

i doktadnic wymicszaé.

Do oznaczania pobra¢ 10 ml roztworu zwazonego
7 dokladnoscia do 0.0001 g. Réwnoczesnic wykonad
oznaczanic wody w mieszaninic rozpuszezalnikow.

5.4.12. Sprawdzenie nieobecnosci wolnego chloru

5.4.12.1. Odczynniki i roztwory

a) Benzen cz.d.a.

b) Jodck potasowy cz.d.a.. roztwor alkoholowy
109%(m/m). 10,00 ¢ jodku potasowego rozpusci¢ w jak
najmnicjszej tlosci wody destylowanej i uzupetni¢ do
100 ¢ alkoholem ctylowym.

¢) Skrobia c¢z., roztwor 19%(m/m) przygotowany we
PN-81/C-06500 p. 2.2.61.

d) Tiosiarczan sodowy c¢z.d.a.. roztwor ¢(NaxS:03) =
= 0.1 mol/l, przygotowany wg PN-81/C-04530/02
P .41,

5.4.12.2. Wykonanie oznaczania. Do l¢jka rozdzicl-
czego pojemmosct 100 ml odwazy¢ 10 g badanej chlo-
roparafiny z doktadnoscig do 0,01 g. Doda¢ 30 ml
benzenu, wytrzasaé, nastgpnie dodaé 2 ml roztworu
jodku potasowego i wytrzgsaé. Nastgpnie dodac¢ 2 ml
Swiczo przyrzadzonego roztworu skrobi i wytrzasac.

Jezeli warstwa dolna zabarwi sig. spusci¢ ja do kol-
by stozkowej pojemnosci 25 ml i miareczkowac z mikro-
biurcty roztworem tiosiarczanu sodowego.

Jezeli roztwor odbarwi si¢ od jednej kroph tiosiar-
czanu sodoweeo, produkt odpowiada wymaganiom
normy.
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5.5. Interpretacja wynikow. Wartosci liczbowe wystg-
pujace w normie oraz wyniki obliczen nalezy inter-
pretowac¢ zgodnie z PN-70/N-02120 p. 3.3.2 (metoda
Z) s

5.6. Zaswiadczenie o jakosci produktu. Dla kazde)

partii produktu uznanej za zgodng z wymaganiami nor-
my, nalezy wystawi¢ i przesta¢ odbiorcy zaswiadcze-
nia stwierdzajace zgodnos¢ produktu z wymaganiami
normy.

KONTIEC

INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Instytut Cigzkicj Syntezy
Organicznej BLACHOWNIA, Zaklady Chemiczne OSWIECIM.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-78/6025-03

a) uwzgledniono tylko chloroparafing 40, poniewaz chloropara-
finy 10 juz si¢ nie produkuje,

b) zamiast dwoch odmian (A 1 B), wprowadzono 3 gatunki

(S. I, 1D,

¢) wprowadzono  spektrofotometryczng  metodg  oznaczania
barwy,

d) zmieniono metod¢ oznaczania zawartosci wody — zamiast

metody destylacyjnej wprowadzono metodg Fischera,
¢) zaktualizowano postanowienia dotyczgee pakowania 1 trans-

portu.

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-78/C-04019 Oznaczanie lepkosci dynamiczne) lepkosciomierzem
Hopplera

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobicrania i przy-
gotowywania probek

PN-81/C-04504 Oznaczanic ggstosei (masy whasciwe)) produktow
chemicznych ciektych

PN-81/C-04530/01 Analiza chemiczna. Przygotowanic titrantow
(roztworow mianowanych). Roztwory stosowane w miareczko-
waniach kwas-zasada (alkacymetrycznych)

PN-81/C-04530/02 Analiza chemiczna. Przygotowanie titrantow
(roztworéw mianowanych). Roztwory stosowanc w miareczko-
waniach utleniajgco redukujgeych (redoks)

PN-81/C-04530/03  Analiza chemiczna.  Przygotowanie titrantow
(roztworéw mianowanych). Roztwory stosowane w miareczko-
waniach strgceniowych ‘

PN-84/C-04534/02 Analiza chemiczna. Oznaczanie barwy produk-
tow chemicznych za pomocy skali jodowej

PN-81/C4959 Oznaczanie zawartosci wody metodg Karola Fischera
w produktach organicznych i nicorganicznych

PN-81/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowane odczynnikow
1 roztworéw pomocniczych

PN-81/C-06501 Analiza chemiczna.
wskaznmkow

Przygotowanic  roztworow

PN-74/C-60008 Probniki do pobierania probek produktéw bezksztal-
tnych

PN-70/C-84910 Tlen spr¢zony

PN-71/C-84912 Azot spr¢zony techniczny

PN-R3/C-89045 Tworzywa sztuczne. Oznaczanie zawartosci chloru
w polimerach 1 kopolimerach chlorku winylu

PN-82/C-97057 Produkty weglopochodne. Oznaczanie sktadnikow
nicrozpuszezalnych w benzenie lub toluenie

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania 1 zapisywania liczb

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawarto$cig. Znaki
i znakowanic. Wymagania podstawowe

BN-73/6411-03 Opakowania transportowe z tworzyw sztucznych.
Bgbny 7z poliolefin. Wymagania 1 badania

Regulamin Przedsigbiorstwa Polskie Koleje Panstwowe o tadowaniu
i zabezpieczaniu przesytek towarowych (Dz. TiZK nr 9 poz. 68
z 1985 r.)

Zarzadzeniec Ministra Komunikacyi z dnia 7 marca 1963 r. w spra-
wie fadowania samochodow cigzarowych i przyczep (Mon. Pol.
nr 24 poz. 123 z 1963 r., nr 35 poz. 250 z 1968 r.)

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

Przepisy o tadowaniu wagondéw towarowych. Zatgcznik 11 do Umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagonow towarowych w komunikacji
mi¢dzynarodowej (R1V). (Dz. TiZK nr 15 poz. 119 z 1981 r.)
wraz z pozniejszymi zmianami

4. Normy mi¢dzynarodowe i zagraniczne
RWPG PC 4547-74 XutopnapaduHbl xH/1KHe
CSRS SN 65 7102 Chlorovany paralin 40
NRD TGL 18578 Blatt I Chloroparalin WP 42

5. Kod Towarowo-Matcriatowy (KTM)
— wysternach 1257 Msoso21,
— wbgbnach 1282130025019,

6. Autorzy projektu mormy — Zespot autorski z Zaktadow Che-
micznych OSWIECIM.



	BN_89_6025_03_01
	BN_89_6025_03_02
	BN_89_6025_03_03
	BN_89_6025_03_04
	BN_89_6025_03_05
	BN_89_6025_03_06

