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WYROBY PRZEMYStU .
ERERIr e Chlorek metylu techniczny
Zamiast
skroplony RN-61/;A?E;-2089
Grupa katalogowa X 21
1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy Jjest chlorek metylu, otrzymywany przez bez
posrednie chlorowanie metanu i oddestylowanie z mieszaniny chloropochodnych 1lub przez
estryfikowanie metanolu chlorowodorem.

1.2. Zakres zastosowania przedmiotu normy. Chlorek metylu stosowany Jjest w przemys-
le chemicznym oraz chtodnictwie.

1.3, Normy i dokumenty zwigzane

PN-65/C-04086 Przetwory naftowe., Oznaczanie zawartosci wody metodg Fischera

PN/C-04505 Chemiczne badania i préby. Pobieranie prébek i przygotowanie &redniej préb-
ki laboratoryjnej. Wytyczne dla produktéw cieklych

PN/C-04507 Chemiczne badania i préby. Pobieranie prébek i przygotowanie $éredniej prédb-
ki laboratoryjnej. Wytyczne ogdlne

PN-64/M-69210 Butle do gazéw., Oznaczanie barwami

PN-60/N-79002 Znaki i znakowanie opakowan transportowych

Rozporzgdzenie Ministra Przemysiu i Handlu z dnia 9 maja 1958 r. "O budowie i stanie
technicznym przeno$nych zbiornikéw gazdw sprezonych, skroplonych i rozpuszczonych
pod ciénieniem" (Dz. U. nr 39 poz. 329).

Rozporzgdzenie Ministréw Pracy i Opieki Spotecznej oraz Zdrowia z dnia 15 maja 1954 r.
w sprawie bezpieczenstwa 1 higieny pracy przy uzytkowaniu butli z gazami sprezony-
mi, skroplonymi i rozpuszczonymi pod ciénieniem (Dz. U. nr 29 poz. 115).

2., PODZIAYL I OZNACZENIE

2.1, Gatunki, W zalezno$ci od stopnia czystosci rozrdéznia sie cztery gatunki chlor-
ku metylu oznaczone kolejno: S, I, II i III,

2.2, Przyklad oznaczenia chlorku metylu technicznego gatunku Is

CHLOREK METYLU TECHNICZNY I BN-67/6026-36

WYMAGANIA
3.1, Wymagania ogdélne., Chlorek metylu techniczny skroplony powinien byé cieczg bez-
barwng, klarowng o charakterystyczrym zapachu., Dla gatunku II i IIT dopuszcza si¢ za-
barwienie lekko zdlte.

Zjednoczenie Przemystu Azotowego
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Azotowego dnia 31 sierpnia 1967 r.
jako norma obowiazujgca w zaokresie produkciji i obrotu od dnia 1 kwietnia 1968 r.
(Mon. Pol. nr 61/1967 poz.294)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE Druk. Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd. 0,75 Naki. 2500+134 Zam. 3701/67 Cena z! 4,80
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3,2, Wymagania szczegblowe podano w tabl. 1.

Tablica 1
Gatunki
Wymagania 1
S I 1T 111')
a) Temperatura wrzenia, °C od =23,5 od -22,5 od -21,5 od =22
do =24 do =24 do =24 do =24
b) Kwaséw w przeliczeniu na nieobecne nieobecne 0,001 0,02
HCl, %, najwyzej wg S.2.4 Wg S.2.4
¢) Wody, %, najwyzej 0,005 0,020 0,04 0,1
d) Pozostalosci po odparowa-
niu, %, najwyzej 0,005 0,005 0,01 0,1
e) Gazéw nieskraplajgcych sie
(gazy obojetne), %, najwy-
ze j 2 2 3 4
')Produkowany wyigcznie przez Zaklady Przemysiu Barwnikéw "Boruta'.

4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4,1, Pakowanie

4,1.,1, Sposdéb pakowania., Chloreck metylu techniczny skroplony nalezy tadowaé dos
a) cystern stalowych do gazéw skroplonych,

b) beczek ciénieniowych do gazébw skroplonych,

¢) butli gazowych cis$nieniowych.

Beczki i butle stalowe powinny byé zaopatrzone w zawory o gwincie lewoskretnym,
sprawdzone na szczelnos¢ za pomocg wody mydlanej i zabezpieczone odpowiednio osiona-
mi ochronnymi lub koipakami ochronnymi.

Na kazdy 1 1 pojemnoSci opakowania dozwolone jest wypeinienie nie wieksze niz O,8kg
chlorku metylu.

4,1,2, Jakos¢é opakowania, Opakowanie wraz ze sprzetem powinno odpowiadaé postanowie—
niom rozporzgdzenia Ministra Przemysiu i Handlu z dnia 9 maja 1938 r. "0 Dbudowie i
stanie technicznym przeno$nych zbiornikéw gazéw sprezonych, skroplonych i rozpuszczo-
nych pod ciénieniem" (Dz. U. nr 39 poz. 329).

4,1.,3, Postepowanie z butlami., Sposéb postepowania z butlami okre$la rozporzgdzenie
Ministréw Pracy i Opieki Spolecznej oraz Zdrowia z dnia 15 maja 1954 r. w sprawie bez-
pieczenstwa i higieny pracy przy uzytkowaniu butli z gazami sprezonymi, skroplonymi i
rozpuszczonymi pod cisnieniem (Dz. U, nr 29 poz. 115).

4,1.4. Szczelnosé zawordw. Zawdr beczki lub butli z chlorkiem metylu technicznym
skroplonym powinien by¢ szczelny przy calkowicie zamknietym zaworze lub catkowicie o-
twartym zaworze i zagluszonym wylocie krééca bocznego zaworu,

4,1.5. Oznaczenia barwne butli powinny byé zgodne z PN-64/M-69210,

4,1.,6., Odpowiedzialno$é za opakowanie. Za stan techniczny opakowania chlorku me-
tylu odpowiedzialna jest wytwédrnia, ktéra ostatnio to opakowanie napeiniaia.

4,1,7. Zwrot opakowania., Beczki i butle nalezy zwracaé z zamknigtymi zaworemi wraz zich o-
stonami lub kolpakami, opréznione do cidnienia nie mniejszego niz 0,5 at.
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4,1.8, Napisy na opakowaniu, Na kazdym opakowaniu powinien by¢ umieszczony napis
zawierajgcy co najmniej:

a) nazwe lub znak wytwérni,

b) numer opakowania,

¢) ciénienie prébne,

d) oznaczenie zgodne z 2.2,

e) wage pustego opakowania bez kolpaka,

f) najwyzszg dopuszczalng wage napeilnionej butli, kg,

g) date badania ze znakiem rzeczoznawcy,

h) znak ostrzegawczy wg PN-60/N-79002.

4.2, Przechowywanie i transport opakowan z chlorkiem metylu powinny odbywaé sie
zgodnie 2z rozporzgdzeniem Ministré4w Pracy i Opieki Spolecznej oraz Zdrowia z dnia 15
maja 1954 r. (Dz. U. nr 29 poz. 115).

5. BADANIA

5.1. Pobieranie prébek i przygotowanie Sredniej prébki laboratoryjnej nalezy wyko-
na¢ zgodnie z PN/C-04505 i PN/C-04507. Partie produktu stanowi zawartosé cysterny lub
najwyzeJ 100 beczek albo butli napeinionych z Jjednego zbiornika magazynowego.

Prébki nalezy pobieraé:

a) z kazdej cysterny,

b) z beczek lub balonbéw wybranych losowo na $lepo w liczbie zaleinej od licznoéci
partii zgodnie z tabl., 2.

Tablica 2

Liczba opakowan, ktérg nalezy wybraé do

Liczba opakowah w partii
czba opakowahn w par pobrania prébek

do 5 2

6215 5

16+25 7
26+63 8
powyzej 63 9

Do pobrania prébki z cysterny nalezy uzyé rury syfonowe]j siegajgcej do dna cyster-
ny uprzednio przemytej 8 + 10 1 chlorku metylu. W przypadku pobierania prdobek z beczek
lub butli po odkreceniu zaworu nalezy odrzucié kilkadziesigt mililitréw cieczy. Prébki
nalezy pobraé¢ do stalowej butli probierczej. Masa (waga) $redniej proébki laboratoryj-
nej nie powinna by¢ mnie jsza niz 2 kg,

5.2. Rodzaje badan

5.2.1., Sprawdzenie wyglgdu zewnetrznego opakowan, Wszystkie opakowania partii pod=-
legajg sprawdzeniu na zgodnosé¢ z 4.,1.8. W przypadku beczek lub butli nalezy ponadto
sprawdzié zgodnoséé oznaczen barwnych z PN-64/M-69210,

5.2.2. Sprawdzenie szczelnoéci zawordw. Wszystkie opakowania partii podlegaja spraw-
dzeniu na szczelnos¢ zawordw. Szczelno$é zawordw nalezy sprawdzié przy zaworze catko-
wicie otwartym przez zwilZenle wodg mydlang miejsca potgczenia zaworéw z opakowaniem,
krééca bocznego zaworu oraz nakretki dlawicowej. Wystqpienie baniek mydlanych na zwil-
zonych miejscach jest dowodem nieszczelnoéci zaworédw,

Opakowania z nieszczelnymi zaworami nalezy uznaé za nie odpowiadajace normie. Pod-
czas otwierania zaworu bez zaguszki strumieh gazu powinien byé silny i réwnomierny,
Zawdér powinien sie zamykaé przy lekkim obrocie jego kéilka recznego.
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5.2.3, Oznaczanie temperatu-
ry wrzenia

5e62+3.1. Aparatura
a8 ) a) Naczynie dwuécienne wyce-~
chowane w granicach 90 = 110 ml
co 10 ml - wg rys. 1.
o — b) Ostona grafitowa - wg

100 — rys. 1.
90 —

PES

#45

mi

c) Termometr o zakresie po-
miarowym O = BOOC z dzialkg e-
lementarng O.1°C.

105

5e2e%42, Wykonanie oznaczania,
Do suchego naczynia dwusScienne-—
go, umieszczonego w osionie gra-
P12 fitowej, wrzucié kilka kawatkéw
S ‘ niepolewanej porcelany, nalaé
] f H»:»{:\ :1\ ] I 100 ml chlorku metylu i zamkngé
B P _ar "//{ naczynie korkiem z dwoma otwo-
HP } o rami, W jednym z otwordw umies-
R R ~;/”/,',‘ ) cié¢ termometr tak, aby nie do-
B 1 o L tykal Scianek naczynia. Odczytad
8 g TS ‘ ///\’\‘\‘ ) temperature w trakcie cieczy po
. ‘ - o L odparowaniu 10 ml chlorku mety-

750

5/45°

55

>\/ x ~ N : - ’ x j y lu.

e 2 Td v ey Jezeli podczas wykonywania
i x i-/ A ¥ y;; ) oznaczania ciénienie barometrycz-

A A 4 : . X X X 3

o ne jest rbézne od 760 mmHg, na-

——1
| le29 lezy uwzglednié¢  poprawke At o=

L ) #100 R = 5 bliczong wg wzoru

At = 0,028(760 - B) (1)

Rys. 1

w ktéryms
0,028 - wspbélczynnik zmiany temperatury wrzenia na 1 mmHg,
B - odczytane cisnienie barometryczne, mmHg.
Poprawka At ma znak +, jezeli B Jjest mniejsze od 760 mmHg.
Poprawka At ma znak -, jezeli B Jjest wig¢ksze od 760 mmHg.

5¢2e%e3., Wynik. Za wynik nalezy przyjaé Srednig arytmetyczng wyniké4w co najmnie]j
dwéch oznaczah nie réznigcych sie¢ miedzy sobg wiecej niz o O,4°C.

5.2.4, Oznaczamie zawartosci kwaséw

5.2.4.1, Odczynniki
a) Wodorotlenek sodowy cz., roztwébr 0,02n.
b) Oranz metylowy, roztwér wodny O,1-procentowy.

S5,2.4.2, Wykonanie oznaczania. Do kolby.stozkowej pojemnosci 200 ml odwazyé 100 g
badanego chlorku metylu z dok}adnoscig do 0,5 g i powoli, unikajgc rozpryskiwania,
wlewa¢ 20 ml wody z dodatkiem 1 kropli oranzu metylowego. Po roztopieniu si¢ powstaie -
g0 w ten sposéb lodu roztwér miareczkowaé wodorotlenkiem sodowym z mikrobiurety do
zmiany zabarwienia. Réwnoczeénie wykonaé $Slepg prébe: 20 ml wody z dodatkiem 1 kropli
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A%}

oranzu metylowego miareczkowaé z mikrobiurety roztworem wodorotlenku sodowego do
zmiany barwy.
Zawartoéé kwasow w przeliczeniu na HC1l (X,) obliczyé w procentach wg wzoru

- (V, - V,) + 0,00073 - 100 (2)

1 m

V, - objetosé 0,02n roztworu wodorotlenku sodowego zuzytego do miareczkowania
badanej prébki, ml,
V, - objetosé 0,02n roztworu wodorotlenku sodowego zuzytego do miareczkowania
Slepej proébki, ml,
m - odwazka badanego chlorku metylu, g,
0,00073 = ilo$é kwasu solnego odpowiadajgca 1 ml 0,02n roztworu wodorotlenku sodo-
Wego, &.

S5.2.4.3., Wynik., Za wynik nalezy przyjaé¢ $Srednig arytmetyczng wynikéw co najmnie]
dwoéch oznaczan nie réznigcych si¢ miedzy sobg wiecej niz o 0,0005%.

W przypadku gdy zawarto$¢ kwaséow jest mniejsza niz 0,0005%, nalezy uznaé, zZe W ba-
danym chlorku metylu kwasy sg nieobecne.

5.2.5. Oznaczanie zawartosci wody

5.2.5.1. Aparatura

a) Biureta automatyczna zabezpieczona przed wpiywem wilgoci z zewnatrz rurkami z
chlorkiem wapniowym lub silikazelem.

b) Pipeta wagowa.

¢ ) Kolba stozkowa po jemnosci 100 ml,

d) Gruboscienne naczynie szklane wg rys. 2.

5e2e5426 Odczynniki
a) Odczynnik van der Meulena.
b) Metanol bezwodny przygotowany wg PN-65/C-04086.

56245.%. Oznaczanie miana odczynnika van der Meulena. Do suchej kolby stozkowej po—
jemnosci 100 ml wlaé 10 ml bezwodnego metanolu, kolbe zatkaé korkiem 2z otworem w
$rodku, przez ktéry nalezy wprowadzié ndzke biurety automatycznej i miareczkowaé meta-
nol odczynnikiem van der Meulena do momentu,az brunatne zabarwienie, pochodzgce od
nadmiaru odczynnika utrzymywaé sie bedzie co najmniej w ciggu 30 sek, Nastepnie do
kolby wprowadzié z pipety wagowej 0,02 + 0,03 g wody (pipete zwazyé przed i po wpro-
wadzeniu wody z doktadnoscig do 0,0002 g) i ponownie miareczkowaé odczynnikiem van
der Meulena do uzyskania takie]j samej barwy jak uprzednio.

Miano odczynnika (M) obliczyé w  gramach H,0 na 1 ml odezynnika van der Meulena
Wg wzoru

a
Mat (3)

w ktoérym:
a - odwazka wody, g,
v - objetosé odczynnika van der Meulena zuzytego do miareczkowania, ml.

5.2.5.4. Wykonanie oznaczania. Szklane naczynie (rys. 2) wysuszyé w suszarce, O=
chlodzi¢ w eksykatorze nad chlorkiem wapniowym lub silikazelem i zwazy¢ na wadze tech—
nicznej z doktadnos$cig do 0,5 g.

W celu napeilnienia naczynia chlorkiem metylu nalezy postepowaé wg nastepujace] ko-
lejnosci: rurke (B) zatkaé zatyczkg, korek (C) wyjgé z naczynia i rurke (A) polagczyé



6 BN-67/6026-36

z butlg probierczg =zawierajaca
chlorek metylu. Do poigczenia
nalezy uzy¢é szklanej lub metalo-
wej rurki osadzonej na kohcachw
mozliwie najkrétszych kawalkach
biatego weza z uplastycznionego
polichlorku winylu, Po odkrece=-
niu zaworu butli probierczej ne-
la¢ do naczynia okoto 50 g
chlakumetylu., Nastepnie zamkngé
naczynie korkiem (C), zatyczke
przetozyé z rurki (B) na rurke
(A) i zwazyé szybko z dokladrnos-
cig do 0,5 g.

Po zwazeniu rurke (C) polg-
czyé =z U-rurkg napeiniong
chlorkiem wapniowym lub silikaze-
lem, Nastepnie w miejsce korka
(C) wstawié nézke biurety z od-
czynnikiem van der Meulena osa-
dzong w korku dopasowanym
szczelnie do otworu korka (C),
Miareczkowaé do momentu, az bru—
- natne zabarwienie bedzie sie
‘ E utrzymywaé przez okoto 30 sek.
s Stosowanie mieszadelka. elektry-

25¢

785

7 345

du na samoczynne mieszanie wywo-

\ ;
‘ | E cznego Jjest zbyteczne ze wzgle-
|

lane intensywnym wrzeniem chlor-
ku metylu.
Zawartos¢ wody (X,) obliczyé

\ l AJ W procentach wg wzoru
445 [076-3-2]
V +«M-100
Rys. 2 X2=_1n (4)

w ktoérym:
V - objetosé odczynnika van der Meulena zuZzytego do miareczkowania, ml,
M - miano odczynnika wg wzoru (3), g H,0/ml,
m - odwazka chlorku metylu, g.

5.2.5.5, Wynik. Za wynik nalezy przyjaé¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co mnajmniej
dwéch oznaczan nie rbéznigcych si¢ miedzy sobg wiecej niz o 0,001% dla gatunku S, I,II
oraz o 0,01% dla gatunku III.

54246, Oznaczanie pozostaloéci po odparowaniu

5+2.64.1. Wykonanie oznaczania. W cienkosciennej kolbie stozkowej pojemnosci 150 ml,
uprzednio wysuszonej do stalej masy w temperaturze 10500, ochtodzone j i zwazonej 2
dokadnoscig do 0,5 g, odwazyé okoto 100 g badanego chlorku metylu z dokiadnoscig do
0,5 g. Kolbe stozkowg pozostawié pod wyciggiem do catkowitego odparowania, a nastep-
nie suszyé jg w suszarce w temperaturze 105°C do statej masy.
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Zawartoéé pozostatosci po odparowaniu (X,) obliczyé w procentach wg wzoru

' X _my +100 _ (5)
3 mz
w ktérym:
m, — masa pozostalosci po odparowaniu, g,

m, = odwazka badanego chlorku metylu, g.
5.2.6.,2, Wynik, Za wynik nalezy przyjaé Srednig arytmetyczng wynikéw co najmnie j
dwéch oznaczan nie rdéznigcych si¢ miedzy sobg wigcej niz o 0,01%.

5.2.7. Oznaczanie zawartosci gazdé4w nieskraplajacych sie

5.2.7.1. Aparatura. Aparat Orsata,

5e2e7e2. Odczynniki., Benzen cz.

5¢2.7¢%. Wykonanie oznaczania. Do biurety gazowej aparatu Orsata, napeinionej so-
lankg i polgczonej z naczyniem poziomym, pobraé¢ wprost z butli lub z butli probierczej
gazowy chlorek metylu, przeptukujgc nim aparat. Naste¢pnie pobraé¢ dokiadnie 100 ml ga-
zowego chlorku metylu i absorbowaé go w ptuczce z benzenem, przetlaczajac gaz do piu-
czki i 2 powfotem do biurety tak diugo, az ilos¢ gazu nie przestanie si¢ zmniejszaé
(ok. 5 min),

Zawartoé¢ gazéw nieskraplajgcych sige(X,) obliczy¢ w procentach wg wzoru

a - 100 (6)
v

X, =
w ktbérym: ‘
a - objetoéé gazdéw nieckraplajgcych sie pozostaia w biurecie, ml,
v - objetoéé gazowego chlorku metylu pobranego do analizy, ml.
2+2¢7%4. Wynik, Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng co najmiej dwoéch
ozaczan nie réznigeych si¢ miedzy sobg wiecej niz o 0,5%.

5.3 Ocena wynikéw badan

543.1. Ocena wynikéw ogledzin zewnetrznych, Partie chlorku metylu nalezy uznaé =za
odpowiadajgca normie, Jjezeli wszystkie opakowania sg zgodne z wymaganiami 5.2.115.2.2.
Opakowanie, w ktérym stwierdzono niezgodnosé z tymi postanowieniami, nalezy wyigczyé z
partii.

5.3.2. Ocena wynikéw sprawdzania wymagan technicznych. Partie chlorku metylu nalegy
uzna¢ za odpowiadajgcg normie, jezeli wyniki analiz wykazaly zgodno$¢ 2z wymaganiami
51 1 5424

5.5. Zaswiadczenie o jakos$ci chlorku metylu. Przed kazdg wysyikg chlorku metylu na-
lezy przeprowadzié¢ badania podane w niniejszej normie i po uzyskaniu wynikéw odpowia-
dajgcych normie dotgczy¢ $wiadectwo kontroli technicznej zawierajgce co najmniej na-
stepujgce dane:

a) kolejny numer ewidencyjny $wiadectwa KT,

b) oznaczenie zgodne z 2.2,

c) liczbe opakowah w partii,

d) wyniki analiz wg 3.2,
e) date wysylki,
f) wtaSciwe znaki kontrolne oséb dopuszczajgcych partie do obrotu towarowego.

KONIEC
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