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Zamiast

CHEMICZNEGO

Chloroform

1. WSTEP

Przedmiotem normy jest chloroform, stabilizo-
wany alkoholem etylowym w ilosci 0,6-1-1,0%,
stosowany jako odczynnik chemiczny.

Chloroform ma:

a) wzor chemiczny CHCE,

b) mase czasteczkowg 119,38 (1967),

€) inng nazwe: tréjchlorometan.

2. PODZIAL | OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zalezno$ci od stopnia czystosci
rozréznia sie dwa gatunki chloroformu
cz.d.a. — czysty do analiz,
cz.  — czysty.
2.2. Przyktad oznaczenia chloroformu czystego:
CHLOROFORM cz. BN-74/G193-52

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania organoleptyczne. Chloroform
powinien by¢ ciecza niepalng, bezbarwng i prze-
Zroczysta, o charakterystycznym zapachu i stodka-
wym smaku, lotnym i nierozpuszczalng w wodzie.
Z alkoholem i eterem miesza sie w kazdym sto-

sunku.
3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne

Gatunki
Wymagania cz.d.a. cz.

a) Gestosé g/cm3 1,475- 1,481
b) Granice temperatur wrze-

nia przy ci$nieniu 760 mm

Hg, w ktérych powinno

przedestylowaé¢ co naj-

mniej 95% obj., °C 60,04-62,0 59,04-62,0
c) Pozostatosci nielotnej, %

nie wiecej niz 0,0006 0,002
d) Wolnych kwaséw jako

HCl, % nie wiecej niz 0,0001 0,0001

e) Chlorkéw, 9% nie wiecej

niz 0,00003 0,0001
f) Wolnego chloru, 9% nie

wiecej niz 0,00005 0,00005
g) Aldehydow, 9% nie wie-

cej niz 0,0005 0,0005
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cd. tablicy
] Gatunki
Wymagania czda. i cz.
h) Wody, % nie wiecej niz 0,05 jnie norma-
lizuje sie
i) Zanieczyszczen metalicz-
nych wg 529
j) Zanieczyszczen  organicz- |
nych zweglajgcych sie w 1
kwasie siarkowym wg 5.2.10 j

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Chloroform nalezy pakowac po
1000 g do butelek ze szklg oranzowego zamyka-
nych korkami zwyklymi oraz nakretkami bake-
litowymi lub po 50 kg w balony szklane umiesz-
czone w koszach metalowych wytozonych weing
drzewng i zabezpieczone kotpakami wiklinowymi.
Butelki powinny by¢ umieszczone w kontenerach
transportowych, zabezpieczone przed rozbiciem
weing drzewng lub papierem falowym wg BN-71;
7369-01.

Znakowanie opakowan jednostkowych i trans-
portowych powinno byé zgodne z PN-70/C-80001.
Na kazdym opakowaniu transportowym nalezy
ponadto umiescic:

— znak niebezpieczenstwa dla materiatow ta-
twopalnych wg PN-67/0-79252 p. 2.3.5,

— znaki manipulacyjne wg PN-67/0-79252
p. 24.1, 2.4.3 oraz 2.4.4.

Chloroform nalezy zaliczy¢ do klasy towaru wg
RID 1Va zgodnie z PN-70/C-80001.

4.2. Przechowywanie. Chloroform nalezy prze-
chowywaé w chiodnych, przewiewnych i niena-
stonecznionych pomieszczeniach zgodnie z PN-70/
C-80001.

4.3. Transport. Chloroform w opakowaniach jak

w 4.1 nalezy przewozi¢ krytymi $rodkami trans-
portowymi zgodnie z PN-70/C-80001.
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5. BADANIA

5.1. Pobieranie probek. Probki nalezy pobieraé
zgodnie z PN-70/C-80047 do suchych butelek ze
szkta oranzowego. Objetos¢ Sredniej prdbki labo-
ratoryjnej powinna wynosi¢ co najmniej 1000 cm3

5.2. Opis badan

5.2.1. Oznaczanie gestosci —wg PN-66/C-04004
p. 2.1, w temperaturze 20°C, stosujgc termometr
0 dokfadnosci do 0,2°C i areometr o doktadnosci
do 0,001 g/cm3.

5.2.2. Oznaczanie granic temperatury wrzenia
— wg PN-69/C-04512. Za korficowg temperature
wrzenia nalezy przyjag¢ temperature odczytang
w chwili, gdy do odbieralnika przedestyluje 95 cm3
cieczy.

5.2.3. Oznaczanie pozostatosci nielotnej. Do pla-
tynowej lub szklanej parownicy wysuszonej uprze-
dnio do statej masy w temperaturze 105°C i zwa-
zonej z doktadnoscig do 0,0002 g odmierzy¢ cylin-
drem pomiarowym 68 ¢cm3 (100 g) badanego chlo-
roformu. Zawarto$¢ parownicy odparowa¢ do su-
cha na tazni wodnej. Parownice z pozostatoScig
suszy¢ w temperaturze 105°C przez 2 godz, wystu-
dzi¢ w eksykatorze i zwazyé z dokiadnoscig do
0,0002 g.

Badany chloroform
normy, jeSli masa wysuszonej
przekroczy dla odczynnika

cz.d.a. — 0,6 mg,

cz. — 2 mg.

5.2.4. Oznaczanie wolnych kwaséw jako HCl

5.2.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwér 0,01n.

b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 0,01n.

c) Oranz metylowy, roztwo6r 0,1-procentowy.

5.2.4.2. Wykonanie oznaczania. Do 50 cm3 wy-
gotowanej i oziebionej wody destylowanej dodaé
2 krople oranzu metylowego i zobojetni¢ roztwo-
rem kwasu solnego lub wodorotlenku sodowego.
Do dwoch rozdzielaczy wla¢ po 25 cm3zobojetnio-
nej wody i do pierwszego z nich doda¢ 54 cm3
(80 g) badanego chloroformu, wyktocajagc zawar-
to$¢ przez 2 min.

Po rozwarstwieniu sie cieczy oddzieli¢ dolng
warstwe chloroformu, a pozostatg warstwe wodng
miareczkowaé roztworem wodorotlenku sodowego
do otrzymania takiego zabarwienia, jakie ma woda
zobojetniona w drugim rozdzielaczu.

Zawarto$¢ wolnych kwaséw w przeliczeniu na
HC1 (Xj) w procentach obliczy¢ wg wzoru

Vi «0,00036 « 100

odpowiada wymaganiom
pozostatosci nie

w ktérym:
V — objetos¢ 0,01n roztworu wodorotlen-
ku sodowego zuzytego do miareczko-
wania, cm3

0,00036 —>masa HC1 odpowiadajgca 1cm30,01n
roztworu wodorotlenku sodowego, g,
m — odwazka badanego chloroformu, g.

5.2.5. Oznaczanie zawartosci chlorkéw

5.25.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04518.

5.2.5.2. Wykonanie oznaczania. Do dwoch roz-
dzielaczy odmierzy¢ po 54 c¢cm3 (80 g) badanego
chloroformu i po 40 cm3 wody. Zawarto$¢ wy-
trzagsa¢ przez 3 min i pozostawi¢ do rozwarstwie-
nia. Po rozwarstwieniu sie cieczy pobra¢ pipeta
po 20 cm3 ekstraktu wodnego, przenie$¢ do 2 cy-
lindrow kolorometrycznych i wykona¢ oznaczanie
wg PN-68/C-04518 sposdb A.

Badany chloroform odpowiada wymaganiom
normy, jesli powstate zmetnienie w ekstrakcie
wodnym po 10 min nie bedzie silniejsze od zmet-
nienia w roztworze poréwnawczym réwnocze$nie
przygotowanym, zawierajgcym te same ilosci od-
czynnikéw, wody oraz dla odczynnika

cz.d.a. =10,012 mg ClI,

cz. — 0,04 mg Cl.

5.2.6. Oznaczanie zawartosci wolnego chloru
5.2.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Dwuchromian potasowy cz.d.a.

b) Kwas siarkowy (1,84) cz.d.a.

c) Kwas solny (1,18) cz.d.a.

d) o-Tolidyna (CH3 ¢« C(H3 * NH22 cz., roztwor
0,1-procentowy w kwasie solnym: 1 g o-tolidyny
(temperatura topnienia 129°C) utrze¢ szklang
pateczkg w zlewce dodajagc matymi porcjami
50 cm3kwasu solnego. Przenie$¢ iloSciowo do kolby
pomiarowej pojemnosci 1000 cm3 dodaé 50 cm3
kwasu solnego, dopeini¢ wodag destylowang do
kreski i wymieszac.

Roztwor powinien by¢ klarowny i bezbarwny.
Przechowywaé w butelce z ciemnego szkia.

e) Siarczan miedziowy (CuS04 ¢ 5H,0) cz.d.a.

f) Wzorcowy roztwor barwy. W kolbie pomia-
rowej pojemnosci 1000 cm3rozpusci¢ 15 g siarcza-
nu miedziowego i 2,5 g dwuchromianu potasowego
w 800 cm3wody destylowanej. Doda¢ 20 cm3kwa-
su siarkowego, wymiesza¢ i po ostudzeniu dopet-
ni¢ wodg destylowang do kreski.

1 cm3przygotowanego roztworu ma zabarwienie
odpowiadajgce zawartosci 0,01 mg wolnego chloru.

5.2.6.2. Wykonanie oznaczania. Do dwoch roz-
dzielaczy odmierzy¢ po 27 cm3 (40 g) badanego
chloroformu i po 40 cm3 wody. Zawarto$¢ wyk#o-
ca¢ przez 3 min i pozostawi¢ do rozwarstwienia.
Po rozwarstwieniu sie cieczy pobra¢ pipetg z ka-
zdego rozdzielacza po 20 cm3 ekstraktu wodnego,
przenies¢ do 2 cylindrow kolorymetrycznych i do-
da¢ po 2 cm3roztworu o-tolidyny.

Badany chloroform odpowiada wymaganiom
normy, jesli powstate z6ite zabarwienie ekstraktu
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wodnego po 10 min nie bedzie intensywniejsze
od zabarwienia roztworu poréwnawczego zawie-
rajacego 21 cm3wody i 1 cm3wzorcowego roztwo-
ru barwy.

5.2.7. Oznaczanie zawartosci aldehydéw7

5.2.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Fuksyna zasadowa, roztwor wodny 0,1-pro-
centowy.

b) Kwas solny cz.d.a., roztwér In.

c) Pirosiarczyn sodowy cz.d.a., roztwér. Do kol-
by pomiarowej pojemnosci 100 cm3 wprowadzié
0,5 g pirosiarczynu sodowego rozpuszczonego w
63 cm3 roztworu kwasu solnego, uzupetni¢ wodg
destylowang do kreski i wymieszac.

d) Odczynnik Schiffa sporzadzony przez zmie-
szanie rownych objetosci roztworu fuksyny i roz-
tworu pirosiarczynu sodowego. Roztwor nalezy
stosowac po catkowitym odbarwieniu. W tym celu
po uptywie okoto 1 godz doda¢ 1 g sproszkowa-
nego wegla aktywnego, wytrzasngé i przesgczyc
przez bibute. Odczynnik przechowywa¢ w chio-
dnym miejscu, w szczelnie zamknietej butelce.

Do kazdego oznaczania nalezy przygotowaé
Swiezy roztwor poréwnawczy.

e) Chloroform cz.d.a. Swiezo przedestylowany,
nie zawierajacy aldehydow.

f) Roztwdr wzorcowy aldehydu octowego za-
wierajagcy w 1 cm3 0,0002 g aldehydu octowego.
Do kolby stozkowej pojemnosci 100 cm3 z korkiem
szlifowanym zawierajgcym 50 cm3 wody destylo-
wanej i zwazonej z dokladnoscig do 0,002 g od-
mierzy¢ 25 cm3 (2 g) aldehydu octowego cz.d.a.,
Swiezo destylowanego (temperatura wrzenia 20,8

C). Kolbe ponownie zwazy¢ i zawarto$¢ przeniesé
ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 1000
cm3 uzupetni¢c wodg do kreski i wymiesza¢ (roz-
twar A). Znajac doktadnie wielko$¢ nawazki alde-
hydu octowego, pobra¢ do kolby pomiarowej po-
jemnosci 100 cm3 taka ilos¢ cm3 roztworu A, aby
po dopetnieniu wodg do kreski i wymieszaniu
uzyska¢ roztwér zawierajgcy w 1 cm3 0,0002 ¢
aldehydu octowego. Rozcieficzony roztwor nalezy
przygotowywaé bezposrednio przed uzyciem.

5.2.7.2. Wykonanie oznaczania. Do jednego roz-
dzielacza pojemnosci 100 cm3 wla¢ 68 cm3 (100 g)
chloroformu wg 5.2.7.1 e), 2,5 cm3roztworu alde-
hydu octowego, 2,5 cm3 wody i wytrzasa¢ przez
3 min.

Do drugiego takiego samego rozdzielacza wlac
68 cm3 badanego chloroformu, 5 cm3 wody i wy-
mieszac.

Do obu rozdzielaczy doda¢ po 2,5 cm3 odczyn-
nika Schiffa, wytrzasa¢ przez 10 min po czym
pozostawi¢ na 10 min celem rozdzielenia sie

warstw. Nastepnie poréwna¢ zabarwienie warstw
wodnych w obu rozdzielaczach.

Badany chloroform odpowiada wymaganiom
normy, jesli warstwa wodna znad badanego roz-
tworu bedzie bezbarwna lub bedzie miata rézowe
zabarwienie stabsze od zabarwienia warstwy wod-
nej probki poréwnawczej.

5.2.8. Oznaczanie zawartosci wody — wg BN-67/
6020-01. Do oznaczania pobra¢ 20 cm3 (30 g) ba-
danego chloroformu, przenie$¢ szybko do suchej
zwazonej kolby z korkiem, szczelnie zamkngé,
zwazy¢ i miareczkowa¢ odczynnikiem van der
Meulena bez uzycia dodatku metanolu.

Zawarto$¢ wody (X2 obliczyé w procentach wg
wzoru

v __M -V 1100
2 m
w ktérym:
M — miano odczynnika van der Meulena, ¢
HoO/cm3

V — objeto$¢ odczynnika van der Meulena
zuzyta do miareczkowania badanej prob-
ki, cm3

7 — odwazka badanego chloroformu, g.

5.2.9. Oznaczanie zawartosci zanieczyszczeh me-
talicznych

5.2.9.1. Odczynniki. Ditizon,
centowy w chloroformie.

5.2.9.2. Wykonanie oznaczania. Do 50 c¢cm3 ba-
danego chloroformu doda¢ 0,3 cm3 roztworu diti-
zonu i wymiesza¢. Powstate zielone zabarwienie
nie powinno mie¢ rézowego ani zo6itego odcienia
oraz nie powinno zanikaé¢ po uptywie 10 min.

5.2.10. Oznaczanie zawartosci zanieczyszczen
organicznych zweglajacych sie w kwasie siarko-
wym. Do suchego cylindra z korkiem szlifowanym,
uprzednio wymytego kwasem siarkowym odmie-
rzyé 20 cm3badanego chloroformu i 10 cm3kwasu
siarkowego cz.d.a. (1,835).

Cylinder zamkng¢ dokiadnie korkiem, wytrza-
sa¢ przez 1 min i pozostawi¢ do rozwarstwienia
sie cieczy.

Badany chloroform odpowiada wymaganiom
normy, jesli kwas siarkowy po rozwarstwieniu
pozostanie bezbarwny.

5.2.11. Interpretacja wynikow. Wartosci licz-
bowe wystepujgce w normie oraz wyniki obliczen
nalezy interpretowac¢ zgodnie z PN-70/N-02120,
p. 3.3.2 (metoda Z).

5.2.12. ZasSwiadczenie wytwdércy o wynikach
badann. Producent jest obowigzany przedstawic
zaswiadczenie o zgodnosci kazdej partii produktu
z wymaganiami normy.

roztwor 0,1-pro-
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4 Informacje dodatkowe do BN-74/G193-52

INFORMACJE DODATKOWE

1 Instytucja opracowujgca norme — Zaklady Azoto-
we im. F. Dzierzynskiego w Tarnowie.
2. Istotne zmiany w stosunku do HN-65/6191-39

a) wprowadzono iloSciowe oznaczanie zawartosci wol-

nych kwaséw, wolnego chloru, aldehydéw i wody,
b) zaostrzono zawarto$¢ pozostatosci nielotnych,
€) usunieto oznaczanie zawartosci fosgenu i alkoholu
etylowego.
3. Normy zwigzane
PN-6G C-04004 Przetwory naftowe.
(masy wtiasciwej)
PN-69/C-04512 Produkty organiczne.
temperatur wrzenia
PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych za-
wartosci chlorkéw w bezbarwnych roztworach metodg
turbidymetryczng

Oznaczanie gestosci

Oznaczanie granic

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie,
transport
PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek
i przygotowania Sredniej probki laboratoryjnej
PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb
PN-C4/0-79021 System wymiarowy opakowan
PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transporto-
wych. Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe
BN-67/G020-01 Potencjometryczne oznaczanie zawartosci
wody w zwigzkach organicznych odczynnikiem van
der Meulena
P.N-71/73G9-01 Papiery,
oraz falowane

kartony i tektury wytlaczane

4. Zawarto$¢ chloroformu oznaczona metodg chroma-
tografii gazowej waha sie w granicach 98-4 99%%.



85 BN-74/6193-52 Odczynniki. Chloroform zmiana 1
X 52 6.12.79 r.

1 W punkcie 3.2b), tekst dotyczacy wymagan zmienia sie nastepujaco:
Granice temperatur wrzenia przy cisnieniu 101,3 kPa (760 mm Hg), w ktoérych
powinno przedestylowaé¢ co najmniej 95% objetosci, °C.
2. W catym tekscie normy, zamiast: n, powinno byé: N, zamiast: godz, powinno
by¢: h.
(Biuletyin PKNMiJ nr 4/80 poz. 27)



