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WYROBY oy
PRZEMYSLU Odczynniki
CHEMICZNEGO Czterochiorek wegla ot
.
Grupa katalogowa X 58=
1e WSTEP holem etylowywn, eterem i innymi rozpuszczalnika-

1els Przedmiot normy, Przedmiotem normy Jjest

czterochlorek wegla stosowany jako odczynnik che-
miczny.

Czterochlorek wegla ma:

a) wzér chemiczny - CCL,,

b) mase czgsteczkowas 153,82 (1961 Te)e

1.2, Normy zwigzane .

PN-67/C=01055 Odczynniki i substancje specjalnie
czyste. Ogblne wytyczne wykonywqpia analiz che-
micznych .

PN-66/C-04004 Przetwory naftowe. Oznaczanie gegs—
tosci masy wiasciwe]

PN/C-04512 Oznaczanie granic temperatury wrzenia
jednorodnych substancji organicznych

PN-68/C~04952 Analiza  chemicznae Oznaczanie
wspdiczynnika zalamania Swiatia produktow orga-—
nicznych

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. ZPrzygotowanie
odézynnikéw, roztwordéw pomocniczych oraz roz-
tworéw do kolorymetrii i nefelometrii

PN-54/C=80001 Odczynniki. Opekowanie, znakowanie
i przechowywanie

PI{/C=80047 Odczynniki, Pobieranie prébek i przy-—
gotowanie éredniej probki laboratoryjnej

2¢ PODZIAY I OZNACZENIE

221, Gatunki, W zalezno$ci od zawartosci zanie-
czyszczen rozréznia sie trzy gatunki czterochlor-
ku wegla oznaczone:

checze = chemicznie czysty,

czZ.ds3s - czysty do analizy,

CZe = CZystye.

2¢2s FPrzykiad oznaggenia

chemicznie czystego:
CZTEROCHLOREK WEGLA ch.cz. BN=69/6193-14

czterochlorku wegla

WYMAGANTA
391, Wymagania ogdélne, Czterochlorek wegla po-

winien mieé¢ postaé bezbarwnej, przezroczystej,
niepalnej cieczy, nie mieszajgce] sie =z wods,
mieszajacej sie we wszystkich stosunkach z alko=-

mi organicznymi,
Nalezy unikaé wdychania par czterochlorku wegla
oraz zetkniecia ze skéra.

2 ma ig fizyczne i chemic
fiymaganin Gatunki
ch,02Ze { CZod.a, CZ.
a) Gestodé 922, g /ml 41,5930+ | 1,59308 | 1,59102
1,5960 | 1,5960 | 1,5970
b) Zakres temperatur 76477 | 76477 7545%77,5
wrzeniag co najmnie] w grani-o
95% obj. destyluje w cach)1,5 C
o]
granicach temperatur, C
c)’hspékczynnik zatamania 11,4602 ol e
gwiata 20 1,460= y . _
D 1'461' 1,461 lizuje sie
]
d) PozostaXosci nielotnej,
%, nie wigcej niz 0,0005 { 0,0005 0,001
e) Wolnych kwaséw (w prze-} 0,0002 | 0,0002 0,0004
liczeniu na HC1l), %, nie
wiecej nig
£) Aldehydéw (w przelicze-|{ 0,00009 0,0001 0,0005
niu na HCOH), %, nie
wiece] nig
g) Wolnego chloru (C1,),%, a,ocooq ©,00009 0,00018
nie wiece] niz
h) Chlorkéw {C1), %, nie |0,0001 | 0,0001 0,0005
wigcej ni2 .
i) Substanc%i Zutywe jom- 0,0002 | 0,0002 0,0004
eyeh jod (HCOH), %,
nie wiece] nig
j) Substancii organicz- nie zawiera wg 5.2,10
nych obcych (préba z
kwasem siarkowym)
k) Fosgenu nie zawiera Wg 52,11
1) Dwusiarczku wegla (csn)ﬂo,oooz 0,0002 0,001
%, nie wigcej niz &

4, PAKOWANIE I PRZECHOWYWANIE

Czterochlorek wegla nalezy pakowaé, znakowaé 1
przechowywaé zgodnie z PN-54/C-=80001.

Rodzaj opakowania: butelki szklane z doszlifo-
wanym korkiem, butelki szklane z nakretkg i kor-
kiem zwykiym, polietylenowym lub z innego tworzy-
wa sztucznego albo z nakretksg i suberytowa
ktadkg, balony szklane.

Objetosé opakowan: 100, 250, 500, 1000 -ml, 50 1.

pod=-

Polskie Odczynniki Chemiczne
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Na #yczenie odbiorcédw dopuszcza sie inny rodzaj
i wielkosé opakowania, jezell przeprowadzone pré-
by wykazg, %e zabezpiecza ono produkt w sposéb nie
gorszy niz ww, opakowania i ma wymiary zgodne =z
zasadami systemu wymiarowego opakowat,

Przechowywanie i transport czterochlorku wegla
powinny odbywaé si¢ w temperaturze nie nizszej niz
-20°¢,

s BADANTA

5ele Pobieranie prébek, Prébki nalezy pobieraé
zgodnie z PN=54/C-80047, Masa pobranej $rednie]

prébki laboratoryjnej powinna wynosié nie mnie]
niz 1 kge

- 5e2s Rodzaje i opis badan

5:2:1s Oznaczanie gestosci nalezy wykonaé pik-
nometrem w temperaturze 20°C wg PN-66/C=04004,

5e2+2¢ Oznaczanie zakresu temperatury wrzenia -
wg PN/C=04512,

5‘2,5, Oznaczanie wspdiczynnika zalamania éwiaa

t1a, Oznaczanie wspdiczynnika zatamania sSwiatla
nalezy wykonaé wg PN-68/C-04952 w temperaturze
20°c,

De2els Oznaczanie zawartosSci pozostalos$ci nie—

lotne;j, Nalezy stosowaé wytyczne podane w PN~67/
C-01055. 200,00 g (okoio 1125,0 ml) badanego
czterochlorku wegla odparowaé do sucha na  tazni
wodnej w parownicy szklanej lub porcelanowej, u-—
przednio wysuszonej do stale] masy i zwazonej Z
doktadnoscia do 0,0002 g.

Otrzymana pozostalosé wysuszyé w temperaturze
105°C do statej masy i zwazyé.

Zawartos¢é pozostalosci nielotnej (X) obliczyé w
procentach wg wzoru
' a *100
~=Fe
w ktérym a - masa wysuszonej pozostatodci, ge

2225, Oznaczanie zawartosci wolnych kwagdw(HC1)
De295¢1s Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cze.d.a. lub wodorotlenek
potasowy czedeae., roztwér 0,1n.

b) Oranz metylowy, roztwér O,1~procentowy.

c) Woda destylowana nie zawierajaca dwutlenku
wegla, przygotowana wg PN-68/C=06500 De 242.37.

De295¢24 Wykonanie oznaczania, 100,00 g (okoo
62,3 ml) badanego czterochlorku wegla umiescié w

rozdzielaczu pojemnoSci 100 ml, doda¢ 40 ml wody
i wytrzgsaé zawarto$é rozdzielacza w ciggu 1 min.
Po rozdzieleniu si¢ warstw warstwe wodng oddzielié,
do 20,0 ml wodnego rozitworu (50 g preparatu) do-
da¢ 0,05 ml roztworu oraniu metylowego i miarecz-
kowaé z mikrobiurety roztworem wodorotlenku sodo-
wego lub potasowego do zmiany zabarwienia na zdétte.

Badany czterochlorek wegla odpowiada wymaganiom
normy, jezeli do miareczkowania zuzyje sie nie
wiecej niz:

dla odczynnika checZe = 0,403 ml,

dla odchynnika cz.d.8. - 0,03 ml,

X=

dla odczynnika cze = 0,06 ml
roztworu wodorotlenku sodowego lub potasowego.l ml
S8cisle 0,1n roztworu wodorotlenku sodowego o0dpo=
wiada 0,0036 g kwasu solnegoe.

5.2.6, Oznaczanie zawartosci aldehydéw (HCOH)

5s2:6s1e Odczynniki i roztwory
a) Odczynnik fuksynosiarkowy

PN-68/C=06500 ps 2+2+264

b) Roztwér wzorcowy zawierajgcy HCHO przygoto-
wany wg PN-68/C=06500, roztwér 10+90. 1 ml rozcien-
czonego roztworu wzorcowego zawiera 0,1 mg HCIHO,

Ce206+2, Wykonanie oznaczania, 40,00 g  (okolo
25,0 ml) badanego czterochlorku wegla dla odczyn—

nikéw cheCzZe i CZedeas lub 20,00 g (okoio 1245ml)
dla odczynnika cz. wytrzgsaé w rozdzielaczu =z
10 ml wody w ciggu 1 min. Po rozdzieleniu sie
warstw warstwe wodnag oddzielié, do 5 ml  wodnego
roztworu (20 g preparatu che.cze i czede.as ludb 10 g
preparatu cz.) dodaé 1 ml odczynnika fuksynosiar-
kowego i pozostawié¢ w ciemnosSci na 30 min,

Badany czterochlorek wegla odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstale czerwone zabarwienie roz=-
tworu badanego nie bedzie intensywniejsze od 2za-
barwienia roztworu pordwnawczego sporzadzonego =z
roztworu wzorcowego, przygotowanego rdéwnoczesénie
i zawierajgcego w teJ samej objetoscis

dla odczynnika checze - 0,018 mg HCHO,

dla odczynnika cz.deas-—- 0,02 mg HCHO,

dla odczynnika cze - 0,05 mg HCHO
i te same iloéci odczynnika fuksynosiarkowegoO.

przygotowany Wg

2 Oznaczanie zawartoéci wolnego chloru Clal

De2e7ss Odczynniki i roztwory

a) Jodek potasowy cZ.deas, roztwér 10-procentovy.

b) Kwas solny cz.d.a. roztwér 25-procentowy.

¢) Skrobia rozpuszczalna CZede8., roztwér 1-pro-
centowye.

5e2e792e Wykonanie oznaczania, 40,00 g (okoZo
25 ml) badanego czterochlorku wegla dla odczynni-
ka cheCZe i CzZedeas lub 20,00 g (okolo 12,5 ml)
dla odczynnika cz, wytrzasaé w ciggu 1 min z 1 ml
roztworu jodku potasowego, 9 ml wody i 0,1 ml roz~
tworu kwasu solnego.

Po rozdzieleniu sie¢ warstw warstwe wodnag oddzie-
1ié do wodnego roztworu, dodaé¢ 1 ml roztworu skro-

bi i pozostawié na 1 min.

Badany czbterochlorek wegla odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstate po 1 min niebieskie zabar-
wienie badanego roztworu nie bedzie intensywniej-
sze od zabarwienla rcztworu pordéwnawczego praygo-
towanego réwnoczesSnie i zawierajgcego w te] samej
objetosci 1 ml roztworu Jjodku potasowego, 9 ml
wody, 0,1 ml roztworu kwasu solnego i 1 ml roz-
tworu skrobie.

Ce298e Oznaczanie zawartosci chlorkéw (C1—)
52298e1e Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.deds, roztwér 25-procentowye.
b) Azotan srebra cz.d.a., Troztwér 0,1n.
¢) Wzorcowy roztwér chlorkdéw przygotowany wg



PN-68/C-06500, rozciefczony wodg w stosunku 1:97.
1 ml rozciehczonego roztworu zawiera 0,01 mg Cl .

5e2+8+2, Wykonanie oznaczania 20,00 g (okoZo
12,5 ml) badanego czterochlorku wegla wytrzgsaé w

ciggu 1 min z 20 ml wody.

Po rozdzieleniu sie warstw warstwe wodng od-
dzielié i w razie potrzeby przesaczyé przez
uprzednio przemyty gorgcg wodg saczekes Do 10 ml
przesgczu doda¢ 1,5 ml wody, 1 ml roztworu kwasu
azotowego i 1 ml roztworu azotanu srebra.

Badany czterochlorek wegla odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstata po 20 min opalizacja ro02~
tworu badanego nie bedzie intensywniejsza od opa-
lizacji roztworu pordéwnawczego sporzadzonego Z
roztworu wzorcowego, przygotowanego réwnoczesnie
i zawierajgcego w tej samej objetoscis

dla odczynnika checze i czZedeas = 0,01 mg C17,

dla odczynnika cz. = 0,05 mg C1l™

i te same ilosci odczynnikows.

5s2+9s Oznaczanie zawartosci substancji zuzywa=—
jacych jod. 40,00 g (okolo 25 ml) badanego cztero-

chlorku wegla dla odczynnika checze i CzZedeas lub
20,00 g (12,5 ml) dla odczynnika cz. umiescié w
cylindrze pomiarowym z doszlifowanym korkiem, do-
daé 0,05 ml 0,1n roztworu ;jodu czededs 1 wytrzgs—
nace

Badany czterochlorek wegla odpowiada wymaganiom
normy, jezeli fioletowe zabarwienie badanego roz-
tworu nie zniknie w c¢iggu 30 min. 1 ml Scisle
0,01n roztworu jodu odpowiada 0,0015 g HCHO.

5329710, Sprawdzenie nieobecno$ci substancii
organicznych obcych (proba z kwasem siarkowym)

De2910e1e Odezynniki i roztwory
a) Kwas siarkowy czedeas (1,83)e

b) Formalina czede@e, roztwér 30-procentowy.

502+10,2, Wykonanie oznaczania, Przy badaniu
czterochlorku wegla checz. do 20,0 ml preparatu

dodaé¢ ostroznie 25 ml kwasu siarkowego, 0,2 ml
roztworu formaliny i wytrzgsngé w ciggu 1 min w
cylindrze z doszlifowanym korkiem, uprzednio
przepiukanym tym samym kwasem siarkowym.

Nastepnie roztwér pozostawié na 30 min
sajgac ¢co 5 min,

Badany czterochlorek wegla checze odpowiada wy-—
maganiom normy, Jjezeli powstale zabarwienie bada-
nego roztworu nie bedzie intensywniejsze od
barwienia roztworu pordéwnawczego, przygotowanego
réwnoczesnie i zawierajgcego w 25 ml kwasu siar-
kowego 0,2 ml roztworu formaliny.

Przy badaniu czterochlorku wegla cze.dede i C2zZe
do 20,0 ml1 preparatu dodaé ostroznie 5 ml kwasu
siarkowego i wstrzgsaé w ciggu 5 min w cylindrze
z dotartym korkiem uprzednio przepiukanym tym sa-
mym kwasen siarkowyme.

Badany czterochlorek wegla cz.dea. i cze. odpo-
wiade wymaganiom normy, jezell po rozdzieleniu sie¢

wstrzg-

2a=-

warstw kwas siarkowy pozostanie bezbarwny lub be-
dzie miat najwyze] blado 2061ty odcien.

5¢2¢11s Oznaczanie zawartoéci fosgenu

2 e1s Odczynniki i roztwor

a) p=Dwuwetyloaminobenzoesowy aldehyd cz.deae.

b) Dwufenyloamina cz.de.ae

c) Alkohol etylowy rektyfikowany 96-procentowsy.

d) Papierki wskaznikowe przygotowane w nastepu-
Jacy sposdb: 5,0 g p-dwumetyloaminobenzoesowego al-
dehydu i 5,0 g dwufenyloaminy rozpuécié w 100 ml
alkoholu etylowego przy ozigbieniu do temperatury
15 + 18°,

Tek przygotowanym roztworem nasycaé w ciggu
30 min paski (20X 50 mm) bibuty
neje.

Nastepnie paski wysuszyé na powietrzu nie zawie-
rajgcym fosgenu i kwasow.

Na paskach nie powinno sie¢ vojawié Z6ite zabar-
wienie.

chromotograficz-

2917.2 konanie oznaczania, 20,0 ml badane-
go czterochlorku wegla umie$cié w cylindrze  po-
jemnosci 50 ml z doszlifowanym korkieme W prze-
strzeni nad cieczg umiescié pasek papierka wskaze
nikowego na fosgen, cylinder zamkngé szczelnie i
pozostawi¢ na 24 godz w ciemnosci.

Badany czterochlorek wegla odpowiada wymaganiom
normy, Jjezeli pasek bibuly nie zabarwi sie na

26Xty kolor.

D5e2¢12, Oznaczanie zawartosci dwusiarczku wegla
(C8,)

2229121, Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek potasowy cz.deae, roztwory:0,1n
wodny i 10-procentowy alkoholowy.

b) Kwas octowy czedeae., roztwédr 30-procentowy,

¢) Siarczan miedziowy czedeae, roztwér 1-procen—
towys

d) Fenoloftaleina, O,1=-procentowy roztwér alko-

"holowye

e) Roztwér wzorcowy zawierajacy CSa, przygoto=
wany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony w stosunku
10:990. 1 ml rozcieiczonego roztworu WwzOrcowego
zawiera 0,1 mg GSE.

5¢2¢12+2 Wykonanie oznaczania, 20,0 g (12,5 ml)

badanego czterochlorku wegla umie$cié w rozdzie-
laczu, dodaé¢ 5 ml alkoholowego roztworu wodoro-
tlenku potasowego, dobrze wykidécié i pozostawié w
spokoju na 1 godz. Nastepnie do otrzymanego roz-
tworu dodaé¢ 10 ml wody, wykiécié, po rozdzieleniu
sie¢ warstw oddzielié warstwe wodng i przesgczyé
Ja do probéwki przez saczek przemyty poczgtkowo
tym samym roztworem wodorotlenku potasowego,a na=-
stepnie wods.

Do przesgczu dodaé 1 krople roztworu fe-
noloftaleiny, kroplami roztworu kwasu octowego do
odbarwienia i jeszcze nadmiar 1 + 2 kropli tego
kwasue. Nastepnie do otrzymanego roztworu dodaé 2
krople roztworu siarczenu miedziowego i wymieszad,

Badany czterochlorek wegla odpowiada wymaganiom
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normy, jezeli zabarwienie badanego roztworu nie
bedzie intensywniejsze od zabarwienia roztworu po-
réwnawczego przygotowanego réwnoczesnie, a zawie-
rajgoego w tej samej objetosci te same ilosci al-
koholowego roztworu wodorotlenku potasowego, roz-—

tworu kwasu octowego, fenoloftaleiny i roztworu
siarczanu miedziowego dodawanych w tej same] ko=
lejnosci oraz:
dla odczynnikéw checCze 1 Czedeae = 0,04 mg 052,
dla odczynnika cze = 0,2 mg 082.

KONTIEC

INFORMACJE DODATKOWE do

Istotne zmiany do ZN- N

a) wprowadzono gatunek,chemicznie czysty",

b) podano wymagania dla produktu ch.cz.,
strzono wymaganie dla temperatury wrzenia dlapro—
duktuuczystego” oraz wprowadzono oznaczenie fos—
genu do wszystkich gatunkoéw,

¢) dostosowano badania do Zalecenia Normaliza-
cyjnego PC 1133-67,.

280-

BN-69/6193-14

Dotychezas obowigzujgca ZN-59/MPCh/N-851 zosta=-
Je uniewazniona z dniem 20 czerwca 1920 1,

2o Zalecenia'migdzznarodowe. Norma jest wdroze-

niem Zalecenia Normalizacyjnego:

PC-1133-67 PeakTusH. JTIIepoZ YeTHPXJIOPUCTHIL
2e _Symbol wg SWW dla gatunku:
ChecZe 1331439,

CZ.deas 1331-11,
CZes 1331-41,



