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1. WSTĘP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest cztero-  

chloroetylen techniczny otrzymywany p r z e z  rozkład pięcio- 

chloroetanu wodorotlenkiem wapniowym

Czterochloroetylen ma

a) wzór chemiczny c 2c ,ą i

b) wzór strukturalny Cl -  C = C -  Cl

Ćl Ćl
c) masę czysteczkowy 165,83 (1974 r  ) ,

d) nazwę systematyczny -  czterochloroetan,

e) inne nazwy perchloroetylen

Czterochloroetylen techniczny jest substancję, szkodliwy 

dla zdrowia , działa narkotycznie, jest cieczy niepełny

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Czterochlo

roetylen techniczny stosuje siy jako rozpuszczalnik tłusz

czów, żywic, wosków, do czyszczenia i ciygłego prania 

wyrobów z włókien naturalnych, syntetycznych i ich mie

szanek oraz do produkcji sześciochloroetanu

2. PODZIAŁ- I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zależności od jakości rozróżnia siy 

dwa gatunki czterochloetylenu technicznego oznaczone cyf

rami rzymskimi l i i i

2.2. Przykład oznaczenia czterochloroetylenu technicz

nego gatunku I

CZTEROCH—OROETYl—EN TECHNICZNY 1 

BN -79/6026-44

3. WYMAGANIA

Wymagania fizykochemiczne wg tabl 1 

Tablica 1

Wymagania
Gatunki

I II

a) Wyglyd ciecz bezbarwna, prze 
zroczysta, bez zanieczy
szczeń mechanicznych, 
dopuszcza się lekko żółte 
zabarwienie

b) Gęstość P 4 ° (g/cm3) 1,619-1,626 1,615t1,630

c) Destylacja nie mniej niż 
96% w stosunku do 
objętości powinno prze
destylować w zakresie 
temperatur, °C 119e122 118-122

d) pH wyclęgu wodnego 7-8,5 6 , 5-8, 5

e) Wolnego chloru nie zawiera nie zawiera

f) Stabilność produktu 
w atmosferze tlenu 
wyrażona kwasowością 
w przeliczeniu na HCI, 
%, nie więcej niż 0,006

r

\

0,025

g) Pozostałość po odparo
waniu, %, nie więcej 
niż 0 ,0 0 2 0,004

4, PAKOWANIE. PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4 1. Pakowanie. Czterochloroetylen techniczny należy

dostarczać w cysternach stalowych lub bębnach metalowych

wg BN-76/5046-03 typ 1 bez otworu dodatkowego w dnie,
3

podtyp 1, odmiana 5, pojemności 200 dm Dopuszcza się 

stosowanie innych opakowań, jeżeli zabezpieczy one pro

dukt w takim samym stopniu i będy miały wymiary zgodne 

z zasadami wg PN-78/O-79021

Zgłoszona przez Z|ednoczenie Przemysłu Rafineryjnego i Petrochemicznego PETROCHEMIA 
Usłanowiona przez Dyrekłora Naczelnego Ziednoczenia PETROCHEMIA dnia 13 sierpnia 1979 r 

jako norma obowiazuiaca od dnia 1 kwietnia 1980 r 
(Dz Norm i Miar nr 26/1979 poz 119)
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Opakowania przed napełnieniem należy dokładnie wysu

szyć a następnie napełniać najwyżej do 95% pojemności 

Nie wolno dostarczać czterochloroetylenu w opakowa

niach z aluminium i jego stopów

Na kśżdym bębnie lub innym opakowaniu z czterochloro- 

etylenem należy umieścić trwałe oznakowanie zgodnie z 

PN-76/0-79252, zawierajęce co najmniej

a) nazwę lub znak zakładu produkujęcego,

b) oznaczenie wg 2 2 ,

c) datę produkcji,

d) masę brutto i netto,

e) znak niebezpieczeństwa dla substancji szkodliwych dla 

zdrowia wg PN-76/O-79252 p 2 3 9

Na cysternach należy umieścić oznakowanie wg a ) ,  b) 

I e)

Znakowanie produktu przeznaczonego na eksport należy 

każdorazowo uzgodnić z eksporterem

4.2. Przechowywanie, Czterochloroetylen techniczny 

w bębnach lub innych drobnych opakowaniach należy prze 

chowywać w pomieszczeniach suchych i przewiewnych lub 

pod zadaszeniem

Zaleca się przechowywanie czterochloroetylenu technicz-
o

nego w temperaturze poniżej 20 C

Bębny z czterochloroetylenem należy ustawiać w jednej 

warstwie zamknięciami do góry

Większe ilości czterochloroetylenu można przechowywać 

w zamkniętych zbiornikach na wolnym powietrzu

Czterochloroetylen techniczny przechowywany zgodnie 

z podanymi warunkami powinien odpowiadać wymaganiom wg 

3 1 w okresie co najmniej 6 miesięcy od daty produkcji

4 3. Transport. Czterochloroetylen techniczny w bęb

nach lub innych drobnych opakowaniach należy przewozić 

dowolnymi środkami transportu zgodnie z obowięzujęcymi 

przepisami 0  dla transportu kolejowego i drogowego

Nie należy przewozić go z produktami spożywczymi i sub

stancjami żręcymi

Bębny należy ustawiać zamknięciami do góry w jednej 

warstwie śc iśle  obok siebie i zabezpieczyć je za pomocę 

klinów przed przesuwaniem się i przewracaniem

Czterochloroetylen techniczny zalicza się do klasy nie

bezpieczeństwa IV a

5. BADANIA

5. 1. Program badań

5-1. 1. Badania wykonywane dla każdei partu produktu

a) sprawdzanie wyględu (3 a ) ,

b) oznaczanie gęstości (3 b),

c) badanie przebiegu destylacji (3 c),

*) Pa trz  Informacje dodatkowe, p 3

d) oznaczanie pH wycięgu wodnego (3 d),

e) badanie stabilności w atmosferze tlenu (3 f ) ,

f) oznaczanie pozostałości po odparowaniu (3 g)

5. 1 2 Badanie wykonywane raz w miesiącu -  oznacza

nie zawartości wolnego chloru (3 e)

5.2 Wielkość i skład parti i.  Part ię  produktu stanowi 

zawartość jednej cysterny lub najwyżej 2 0 0  bębnów napeł

nionych z jednego zbiornika

5.3 Pobierań e próbek Przy pobieraniu próbek należy 

stosować wytyczne wg PN-67/C-04500

Próbki należy pobierać z całej wysokości słupa cieczy 

z każdej cysterny lub wyznaczonego bębna próbnikiem nr 1 

lub 2 wg PN-74/C-60008

U producenta dopuszcza się pobieranie próbek ze zbior

nika magazynowego przed napełnieniem opakowań

W przypadku produktu w bębnach, w zależności od ich 

licznosci, należy wybrać do pobierania próbek w sposób 

losowy liczbę opakowań wg tabl 2

Tablica 2

Liczba opakowań 
jednostkowych w partu 

sztuk

L iczba opakowań 
jecżiostkowych pobrana do 

badań, sztuk

do 5 3

6  t 15 5

16 -  25 7

26 t 63 8

64 -ł 100 9

101 -  2 0 0 10

Próbki pierwotne należy połęczyć i wymieszać Z tak

przygotowanej próbki ogólnej wydzielić średnię próbkę la-
3

boratoryjnę w ilości co najmniej 2 dm

Srednię próbkę laboratoryjnę należy podzielić na dwie 

części, z których jednę przeznaczyć do badan, a drugę 

przechowywać do analizy rozjemczej w cięgu 3 miesięcy

5. 4. Opis badań

5.4 i Sprawdzanie wyglądu, Do cylindra z bezbarwne

go szkła o średnicy 20  mm nalać tyle badanego czterochlo

roetylenu, zęby wysokość słupa cieczy wynosiła 100  mm 

Próbkę oględać w świetle przechodzęcym na białym tle

5 .4 .2 ,  Oznaczanie gęstości należy wykonać* wg PN -6 6 /  

C-04004 p 2 1 areometrem o zakresie pomiarowym 1,60 x 

1,65 i działce elementarnej 0,001

5 .4 .3 .  Destylacja. Destylację należy wykonać wg PN-79/ 

C-04512 z tym, że za poczętkową i końcowę rzeczywistę 

temperaturę należy przyjęć temperaturę zgodnie z p 3 c)

Za wynik należy przyjęć średnię arytmetycznę wyników

co najmniej dwóch oznaczań nie różnięcych się między sobę 
3

więcej niż o 1 cm
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5 .4 .4 .  Oznaczanie pH wyciągu wodnego należy wykonać 

za pomoc? pehametru z zastosowaniem elektrody szklanej 

i kal omelowej

Do rozdzielacza pojemności 150 cm3 należy ocłnierzyć
3 3

20  cm badanego czterochloroetylenu I 60 cm świeżo prze

gotowanej i ostudzonej wody destylowanej lub zobojętnionej 

do pH 7, wytrzęsać przez 5 min, po czym odstawić do roz 

warstwienia się Po oddzieleniu się warstw, dolnę warstwę 

czterochloroetylenu odpuścić i zmierzyć PH wycięgu wod

nego

5 .4 .5 .  Oznaczanie wolnego chloru

5.4. 5.1 Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz d a ( i  18)

b) o -tol idyna (C H CH NH ) cz d a 0,1 -procento-
o 3 3 Z Z

wy roztwór w kwasie solnym 1 g o-tolidyny utrzeć dokład

nie w moździerzu z kilkoma cm3 kwasu solnego pobranymi z 

100 cm3  uprzednio odmierzonego kwasu solnego Po roz

tarciu przenieść ilościowo 0 -tolidynę do kolby pomiarowej 

pojemności 1 dm3 , popłukujęc moździerz resztę kwasu 

solnego

Odstawić na 30 min i od czasu do czasu zamieszać Po 

całkowitym rozpuszczeniu dopełnić kolbę do kreski wodę 

destylowanę Roztwór powinien być klarowny iibezbarwny

Roztwór należy przechowywać w butelce ze szkła oranżo- 

wego Roztwór może być stosowany do oznaczania tak dłu

go, aż nie występi zmętnienie

5.4 5.2. Wykonanie oznaczania. Do cylindra z doszli-
3 3fowanym korkiem pojemności 50 cm wlać 25 cm badanego 

czterochloroetylenu i 0 ,5  cm3 roztworu o-tolldyny Kolbę 

zatkać korkiem i wytrzęsać w cięgu 30 s Zmiana zabarwie

nia próbki na kolor żółty wskazuje na obecność wolnego 

chloru

5 4 6 . Oznaczanie stabilności w atmosferze tlenu

5. 4. 6 . 1. Aparatura -  wg rysunku

a) Butla z tlenem (1) i zaworem redukcyjnym (tlenowym)

b) Chłodnica zwrotna (7) o długości całkowitej 700 mm, 

połęczona z kolbę na szlif

c) Cylinder ( .11)  z blachy stalowej nierdzewnej o gład

kości 0,63 polerowanej wg PN-74/M-01146, grubości 1 mm,

0 średnicy 100 mm i wysokości 190 mm, z czterema otwo

rami o wymiarach 19 x 38 mm

d) Dwie płytki (12) ze stali atestowanej wg FN-75/

H-92129 gatunek 20 walcowanej na goręco, trawionej i gła

dzonej, grubości 1,5 ±0,1 mm o wymiarach 13 x 50 mm

1 6  x 2 0  mm, w większej płytce powinien być otwór do za

wieszania, płytki należy przemyć rozpuszczalnikiem orga

nicznym (np czterochloroetylenem, trójchloroetylenem), 

oczyścić papierem lub tkaninę ściernę o wielkości ziarna 

ściernego wg PN-76/M-59107 o zakresie od numeru 40 do

90, do otrzymania błyszczęcej powierzchni metalicznej I po

nownie przemyć rozpuszczalnikiem
3

e) Kolba stożkowa (8) ze szlifem, pojemności 500 cm 

wg PN -73/B -13005

f) Licznik pęcherzyków tlenu (6) napełniony wodę

g) Płuczka z wodę (2) do nawilżania tlenu pojemności
3

250 cm

h) Płytka azbestowa (9) grubości 6 mm z otworem 

w środku, o średnicy 82 mm

i) Precyzyjny zawór redukcyjny (3)

j) Rurki szklane ( 4 )  o średnicy wewnętrznej 3 mm I ze

wnętrznej 8 mm

k) Wyrównywacz ciśnienia tlenu (5) -  rurka powinna być 

zanurzona w wodzie do głębokości 100 mm Zaleca się sto

sować automatyczny regulator przepływu tlenu

l) Żarówka matowa 200 W (10) z regulatorem wysokości 

podstawki

5.4, 6.2, Odczynniki i roztwory

a) Błękit bromotymolowy przygotowany wg PN-76/ 

C-06501 p 2 2 3

b) Kwas solny cz d a roztwór 0, IN

c) Tlen wg PN-70/C-84910 rodzaj T

d) Wodorotlenek sodowy cz d a -  roztwór 0, IN

e) Woda destylowana zobojętniona do kolby stożkowej 

pojemności 500 cm3 ocżnierzyć 300 cm3 wody destylowanej,
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dodać 6 - 9  kropli roztworu błękitu bromotymolowego 1 zo

bojętnić w zależności od potrzeby 0 , 1N roztworu kwasu 

solnego lub 0, IN roztworem wodorotlenku sodowego do 

uzyskania niebieskozielonego zabarwienia

5.4. 6.3. Wykonanie oznaczania. Przygotować zestaw

aparatury wg rysunku Do kolby stożkowej ( 8 )  oćftiierzyć 
3

200 cm badanego czterochloroetylenu W kolbie tej ponad 

cieczę zawiesić na ru rce  szklanej płytkę stalowę o wy

miarach 13 x 50 mm, a na dnie kolby umieścić drugę płytkę 

stalowę o wymiarach 6  x 2 0  mm

Do każdego oznaczania należy użyć nowe płytki 

Rurkę ( 4 )  doprowadzajęcę tlen należy tak umieścić przy 

zestawieniu aparatury, aby jej koniec znajdował się 6 mm 

ponad dnem kolby

Tlen przed wprowadzeniem do kolby należy nawilżyć prze-  

puszczajęc go przez płuczkę ( 2 ) z wodę o temperaturze 

20-30°C Szybkość przepływu tlenu przez licznik ( 6 ) po

winna wynosić 10t 12 pęcherzyków na minutę Przepływ wo

dy chłodzęcej przez chłodnicę ( 7)  należy uregulować tak, 

aby pary czterochloroetylenu skraplały się w dolnej poło

wie chłodnicy Włęczyć przepływ tlenu oraz żarówkę 

(10), za pomocę której należy naświetlać i ogrzewać badanę prób

kę w cięgu 48 h Po tym czasie wyłęczyć żarówkę ( 10)  oraz 

dopływ tlenu ( 1 ) ,  a kolbę ( 8 )  wraz z zawartościę ochło

dzić do temperatury otoczenia Następnie z tej kolby po- 
3

brać 50 cm czterochloroetylenu i przenieść do kolby
3

stożkowej z doszlifowanym korkiem pojemności 300 cm , 

dodać 100 cm3 zobojętnionej wody destylowanej wg 5.4 6.2 e} 

dokładnie wymieszać i miareczkować roztworem wodorotlen

ku sodowego wobec 2-3 kropli błękitu bromotymol owego do 

uzyskania niebieskozielonego zabarwienia

Stabilność czterochloroetylenu w atmosferze tlenu, wy- 

rażonę jako kwasowość w przeliczeniu na HCI (X,),  obli

czyć w procentach wg wzoru

X,=
V  0 , 00365 100

„ - 2 0 ( 0

w którym

V -  objętość ściśle  0, IN roztworu wodorotlenku
3

sodowego zużyta do miareczkowania, cm ,

3
0,00365 -  ilość kwasu solnego odpowiadajęca 1 cm ściś

le 0, IN roztworu wodorotlenku sodowego, g,

VJ -  objętość pobranej próbki czterochloroetylenu, 
3

cm ,

g 20 _ gęstość badanego czterochloroetylenu oznaczo- 
3

na wg 5 4 2, g/cm

5 4. 6  4. Wynik. Za wynik należy przyjęć średnię aryt-  

metycznę wyników cp najmniej dwóch oznaczać nie róż-  

męcych się między sobę więcej niż o 2 0 % średniej arytme

tycznej

5 .4 ,7  Oznaczanie pozostałości po odparowaniu. Do pa

rownicy kwarcowej lub ze szkła borokrzemianowego pojem-
3

ności 100  cm , uprzednio wysuszonej do stałej masy i zwa-
3

żonej z dokładnościę do 0 ,0 0 0 2  g, odmierzyć 100  cm ba

danego czterochloroetylenu i odparować do sucha na łaźni 

wodnej pod wycięgiem Następnie parownicę wraz z zawar

tościę suszyć w temperaturze 105 ±2°C do stałej masy 

Pozostałość po odparowaniu (X2) obliczyć w procentach 

wg wzoru

„ r r i 100 

3 e«M00
(2)

w którym

m  -  masa pozostałości po odparowaniu, g,
20

6 4  -  gęstość badanego czterochloroetylenu oznaczona 

wg 5 4 2, g/cm3

Za wynik przyjęć średnię arytmetycznę wyników co naj

mniej dwóch oznaczań nie różnięcych się między sobę wię

cej niż o 2 0 % ich średniej arytmetycznej

5 ,4 ,8  Interpretacia wyników Wartości liczbowe wystę- 

pujęce w normie należy interpretować zgodnie z PN-70/ 

N-02120 (Metoda Z)

5 ,4 ,9  Zaświadczenie o lakości. Dla każdej partii pro

duktu wytwórca obowięzany jest wystawić I przesłać od

biorcy świadectwo stwierdzajęce zgodność partii z wy

maganiami normy

KO NI E C

INFORMACJE DODATKOWE

1 Instytucja opracowuiaca normę 

OŚWIĘCIM w Oświęcimiu

Zakłady Chemiczne i ilości produktu destylowanego,

b) zaktual izowano wymagania zamiast oznaczania od

czynu wycięgu wodnego i alkaliczności wprowadzono ozna

czanie pH wycięgu wodnego,

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-70/6026-44 

a) zaostrzono wymagania odnośnie gęstości, stabilności
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c) zaktual izowano postanowienia dotyczące pobierania

próbek, pakowania, przechowywania i transportu,

d) uściślono opis metod badań oraz zaktualizowano po

wołane normy

3, Normy i dokumenty związane

PN-73/B-13005 Szklany sprzęt laboratoryjny Kolby pro

dukowane metodę hutmczę

PN-66/C-04004 Przetwory naftowe Oznaczanie gęstości 

(masy właściwej)

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne Wytyczne pobierania 

i przygotowywania próbek

PN-79/C-04512 Produkty organiczne Oznaczanie granic 

temperatur wrzenia

PN-76/C-06501 Anal iza chemiczna Przygotowanie roztwo

rów wskaźników i roztworów buforowych

PN-74/C-60008 Próbniki do pobierania próbek produktów 

bezkształtnych

PN-70/C-84910 Tlen sprężony

PN-75/H-92129 Blacha cienka ze stali węglowej konstruk

cyjnej wyższej jakości

PN-74/M-01146 Rysunek techniczny Oznaczanie chropo

watości i falistości powierzchni
r

PN-76/M-59107 Wyroby cierne Ścierniwo, Klasyfikacja 

wielkości ziarna

PN-76/0-79252 Transportowe jednostki opakowaniowe.

Znaki i znakowanie Wymagania podstawowe 

BN-76/5046-03 Opakowania transportowe metalowe Bębny 

ciężkie z obręczami nasadzanymi 

Przepisy o ładowaniu i wyładowywaniu wagonów tosnarowych 

w komunikacj i wewnętrznej Załęcznik nr 10 do DKP 

(Oz TiZK z 1968 r  ) nr 4 poz 10 wraz z później

szymi zmianami

Instrukcja o ładowaniu samochodów ciężarowych i przy

czep Załęcznik do Zarzędzenia Ministra Komunikacji 

z dnia 7 marca 1963 (Mon Pol nr 24, poz 123) 

Przepisy o przewozie koleję materiałów i przedmiotów 

niebezpiecznych (PMN) Oz TiZK nr 20, poz 84 

z 1968 r

Rozporzędzenie Ministrów Komunikacji i Spraw Wewnętrz

nych z dnia 27 listopada 1971 r  w sprawie bezpieczeń

stwa ruchu przy przewozie materiałów niebezpiecznych 

na drogach publicznych (Dz U PRL nr 35, poz 310 

z dnia 17 grudnia 1971 r  )

4. Normy zagraniczne

Anglia BS 1593-1963 Specification for perchloroethylene 

(Tetrachloroethylene)

Japonia JIS K 1521-70 Perchloroethylene

5. Symbol wg SWW -  1241-234

6 . Instrukcia użytkowania czterochloroetylenu -  dostar-PN-70/N-02120 Zasady zaokręglania i zapisywania liczb 

PN-78/O-79021 Opakowania System wymiarowy czana na żędanie odbiorcy


