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1. WSTEP

1e1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest oznaczanie zawartodci chloru akty-
wnego w zwigzkach alkiloaromatycznyche.

1.2, Okreslenia, Chlor aktywny - chlor znajdujacy sig w Zanicuchach bocznych w ro-
dnikach alkilowych zwigzanych z pierdcieniami aromatycznymi.

1.3. Zastosowanie. Metodg niniejszg mozna stosowaé do oznaczania chloru aktywnego

w zwigzkach alkiloaromatycznych zawierajgcych réwniez chlor przy weglach pierscienio-
wych,

1.4, Normy zwigzane
PN-61/C-04000 Przetwory naftowe. Pobieranie prébek

2. METODA OZNACZANTIA

2ele Zasada oznaczania polega na przeprowadzeniu chloru aktywnego dziaZaniem wo-

dorotlenku potasowego w chlorek potasowy, a nastepnie zmiareczkowaniu go mianowanym
roztworem azotanu srebra,

2.2. Przyrzgdy

a) Kolba stozkowa z korkiem szlifowanym pojemnosci 250 i 200 ml.
b) Chodnica zwrotna 5 + 7 kulowa ze szlifem.

¢) Kolba pomiarowa pojemnosci 250 ml,

d) Pipeta pomiarowa pojemnosci 25 ml,

e) Mikrobiureta pojemnogci 5 ml.,

f) Tryskawka na wode destylowans.

g) Cylinder pomiarowy pojemnosci 5, 25 i 50 ml,
h) Lejek szklany ¢ $rednicy 7 cm.

i) Piyta grzejna.

2e3e Odczynniki i materiaiy

a) Wodorotlenek potasowy 1n roztwédr alkoholowy sporzadzony w nastepujacy sposébs
14 g KOH cz.d.a. rozpuscié w 50 ml alkoholu etylowego i przeniedé ilosciowo do kolby
pomiarowej pojemnoéci 250 ml, dopeinié alkoholem etylowym do kreski i dokzadnie wy-
mieszaé przez wstrzgsanie,

b) Kwas azotowy cz.d.a., roztwér 2n.

c) Azotan srebra cz.d.a., roztwér 0,1n.

d) Chromian potasowy, roztwdr S5-procentowy.

e) Kwadny wegglan sodowy cz.d.a., roztwédr 10-procentowy.

f) Papierki wskaZnikowe uniwersalne,

g) Saczak jakodciowy o Srednicy 7 + 9 cm.
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2.4, Przygotowanie przyrzgdéw, Stosowane do oznaoczania przyrzgdy szklane przemyé
mieszaning chromowg, wodg zwyklg, a nastepnie kilkakrotnie wodg destylowang, po oczym

wysuszyé w suszaroe,

2.5. Przygotowanie prébki, Prébke badanego produktu pobrang zgodnie 2z PN-61/
C-04000 przesgczyé 1 dokladnie wymieszaé,

2.6, Przygotowanie $lepej préby, Do kolby stozkowej pojemnosci 200 ml wlaé 25 ml
wody destylowanej, po czym postepowaé jak w 2.7 dodajgc 4cidle te same iloéci odezyn-
nikéw,

2+7. Wykonanie oznaczania., Odwazy¢ w kolble stozkowej pojemnosci 250 ml 2z dokia-
dnoécig do 0,0002 g takg ilosé badanego produktu, ktéra zawiera od 0,05 % 2,0 g chlo-
ru. Nastepnie wlaé 25 ml 1n alkoholowego roztworu wodorotlenku potasowego, wstawié pod
chtodnicg zwrotng i utrzymaé w stanie wrzenia w ciggu 1,5 godz. Po tym czasie cazosé
ochzodzié do temperatury 20°¢ +3°C. Dolaé 50 ml wody destylowanej i zobojetnié 2n roz-
tworem kwasu azotowego do reakcjl szabo kwasnej (pH) 5 % 6 sprawdzajgc uniwersalnym
papierkiem wskaZnikowym, po czym dodaé Jeszcze 5 ml 2n kwasu azotowego. Zawartos$é kol-
by przesgczyé przez sgczek "$gredni" do kolby pomiarowe]j pojemnogeci 250 ml, przemydé
dok?adnie woda destylowang kolbg oraz lejek z sgczkiem i dopeinié do kreski odpowia—
dajgcej 250 ml objetodci wodg destylowang. Zawartosé kolby wymieszaé przez energiczne
wstrzgsanie, Przenies$é¢ pipetg 25 ml otrzymanego roztworu chlorku potasowego do kolby
stozkowej pojemnosdci 200 ml, zobojetnié 10-procentowym roztworem kwasnego wgglanu so-
dowego, sprawdzajgc uniwersalnym papierkiem wskaZnikowym i dodaé 2 ml 5-procentowego
roztworu chromianu potasowego. Caloéé miareczkowaé 0,1n roztworem azotanu srebra do
zmiany barwy z zéitej na pomararczowg, identyczng z barwg Slepej préby.

Zawarto$é chloru aktywnego w produkcie ( X), w procentach wagowych, 'obliczyé wg

wzoru
(V,-V,) - 0,003546 =10 < 100

G

w ktérym:
0,003546 - ilos¢é chloru odpowiadajgca 1 ml &ciéle 0,1n roztworu azotanu srebra, g,

V, - objetodé 4cidle 0,1n roztworu azotanu srebra zuzytego w oznaczaniu, ml,

V, = objetodé Scidle 0,1n roztworu azotanu srebra zuzytego w $lepej probie,
ml,

10 - wspbXczynnik do obliczenia catkowitej ilodci chloru przy pobieraniu pi-
petg 25 ml z 250 ml.

G - odwazka badanego produktu, ge.

2.8. Wynik., Za wynik nalezy przyjaé¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch
oznaczan nie réznigcych sig od ich Sredniej arytmetyczne) o wartodcl wigksze niz:
10% przy zawartosci chloru do 10%,
3% przy zawartodci chloru od 10 do 20%,
2% przy zawartoéci chloru powyze] 20%,
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