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NORMA BRANZOWA
BN-88
PRODUKTY _ _ 6026-81
ORGANICZNE Epichlorohydryna techniczna
Grupa katalogowa 1021
BN-88/6026-81 eqv CT C3B 5110-85
i
s 1 WSTEP 12 Zakres stosowania przedmiotu normy Epichloro-

11 Przedmiot normy Przedmiotem normy jest epi-
chlorohydryna techniczna otrzymywana przez chloro-
hydroksylowame chlorku allilu

Epichlorohydryna ma

a) wzor sumaryczny C3H50CI,

b) wz6r budowy H2C-CH-CH2-Cl,

x Of

c) mase molowg 92,53 g/mol (1969 r),

d) nazwe chemiczng I-chloro-2,3-epoksypropan,

e) wihasnosci szkodliwe dla zdrowia, tatwopalne, wy-
buchowe w mieszaninie z powietrzem '

Wymagania

a) Wyglad zewnetrzny

b) Zawarto$¢ epichlorohydryny nie mniej niz

c) Zawarto$¢ zanieczyszczen organicznych wymienionych w
tabl 3 %(m/m) me wiecej mz

d) Zawarto$¢ wody %(m/m) me wiecej niz

e) Gestosc w 20°C g/ml

f) Barwa jednostki Hazena me wiecej niz

hydryne stosuje sie do produkcji zywic epoksydowych,
elastomeréw poliuretanowych oraz gliceryny syntetycz-
nej

2 PODZIAL | OZNACZENIE

21 Gatunki W zaleznosci od jako$ci rozrozma sie
trzy gatunki epichlorohydryny oznaczone symbolami
S (specjalny), I 1 11

2 2 Przykfad oznaczenia epichlorohydryny gatunku |

EPICHLOROHYDRYNA | BN-88/6026-81

3 WYMAGANIA
31 Wymagania chemiczne . fizyczne — wg tabl 1

Gatunek
S 1 un
ciecz bezbarwna przezroczysta bez zanieczyszczeh mechanicznych

995 990 90

045 09 / 17

005 01 03

1179 - 1182 1179 - 1182 1175 - 1185

15 15 50

Zgtoszona przez Instytut Cigezkiej Syntezy Organicznej
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowej dnia 1(7 sierpnia 1988 r

jako norma obowigzujgca od
(Dz Norm

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ALFA 1989

dnia 1 pazdziernika 1989 r

1 Miar nr 2/1989 poz 4)

Druk Wyd Norm W wa Ark wyd 080 Naki 1800 + 45 Zam 249/89
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32 Trwatos¢ Epichlorohydryna przechowywana
zgodnie z 42 powinna odpowiada¢ wymaganiom wg
3 1 w ciggu co najmniej 6 miesiecy liczac od daty pro-
dukcji

4 PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
) I TRANSPORT

4 1 Pakowanie Epichlorohydryne nalezy dostarczac
w stalowych cysternach kolejowych lub samochodo-
wych z gornym spustem albo w bebnach metalowych
wg BN-87/5046-01 lub BN-87/5046-03 Cysterny i beb-
ny metalowe powinny byc przed napetnieniem przed-
muchane suchym azotem

W przypadku stwierdzenia pozostatosci w opakowa-
niu nalezy wykona¢ badania pozostatosci potwierdza-
jace zgodnos¢ z wymaganiami normy Jezeli wyniki
analizy nie odpowiadajg wymaganiom wg rozdz 3, po-
zostatos¢ usungé metodag podcisnieniowg, opakowanie
wymyc¢ i wysuszy¢ Opakowania napetniac epichlorohy-
dryng najwyzej do 93% objetosci

Na kazdym bebnie umiesci¢ napis wykonany wg
PN-85/0-79252 zawierajgcy co najmniej

a) nazwe lub znak wytwdrcy,

b) oznaczenie wg rozdz 2,

c) nr partu,

d) mase brutto i netto,

e) napis ,Bebny z produktem sktadowaé¢ w 1 war-
stwie, transportowa¢ w 2 warstwachli /

f) znaki niebezpieczenstwa 6 1i 3 wg RID/ADRY

W przypadku cystern informacje wg poz a) —d)
poda¢ w dokumentach towarzyszacych Natomiast cy-
sterny oznakowa¢ po obu stronach nalepkg nr 61
i 3wg RID/ADR oraz tablicg z numerami ldentyfika-

63
2023
Znakowanie opakowan produktu przeznaczonego na
eksport nalezy kazdorazowo uzgodni¢ z eksporterem
4 2 Przechowywanie Epichlorohydryne nalezy prze-
chowywac w zbiornikach stalowych w atmosferze och-
ronnej suchego azotu Epichlorohydryne w bebnach
przechowywa¢ w nieogrzewanych pomieszczeniach do-
stosowanych do przechowywania materiatdw tatwopal-
nych i $rodkow szkodliwych dla zdrowia Epichloro-

hydryne w bebnach nalezy ustawiaé w jednej warstwie
wlewem bocznym do goéry

cyjnymi

nach nalezy przewozie krytymi $rodkami transportu
ustawiajac bebny Scisle obok siebie najwyzej w dwoch
warstwach Bebny zabezpieczy¢ klinami drewnianymi
przed przemieszczaniem w czasie transportu

5 BADANIA

5 1 Rodzaje badan

a) sprawdzanie wygladu zewnetrznego (3 la),

b) oznaczanie zawartosci epichlorohydryny i zanie-
czyszczen organicznych (3 1b i 3 Ic),

c) oznaczanie zawartosci wody (3 Id),

d) oznaczanie gestosci (3 le),

e) oznaczanie barwy (3 If)

52 Wielko$¢ partu Partie produktu stanowi zawar-
tos¢ jednej cysterny lub najwyzej 400 bebnéw napet-
nionych epichlorohydryng z jednego zbiornika magazy-
nowego

53 Pobieranie probek i przygotowywanie Sredniej
probki laboratoryjnej — wg PN-67/C-04500 Prébki
nalezy pobiera¢ z kazdej cysterny, a w przypadku partu
produktu w bebnach w zaleznosci od jej licznosci na-
lezy wybra¢, w sposob losowy, liczbe opakowan jed-
nostkowych wg tabl 2

Tablica 2

Liczba opakpwan do pobrania

Liczba opakowan w partu probek jednostkowych

do 15 5
16 - 25 7
26 - 63 8
64 - 160 9
8 ~ O 10

Probki pierwotne pobiera¢ z bebnoéw probnikiem 1,
a z cystern — probnikiem 5 wg PN-74/C-60008 U pro-
ducenta dopuszcza sie pobieranie prébek z rurociggu
tloczonego w trakcie napetniania cysterny Pobrane
probki pierwotne potaczy¢, wymiesza¢ i z tak przygo-
towanej probki ogolnej pobra¢ srednig probke labora-
toryjng o objetosci nie mniejszej mz 500 ml Srednig
probke laboratoryjng nalezy podzieli¢ na dwie czesci,
z ktorych jedng przeznaczy¢ do badan, a drugg prze-
chowywa¢ do analizy kontrolnej w ciggu 2 miesiecy,
a w przypadku partu eksportowych — w ciggu 3 mie-
siecy

5 4 Opis badan

541 Sprawdzanie wygladu Do probowki z bez-
barwnego szkla o $rednicy okoto 16 mm wilac tyle ba-
danej epichlorohydryny, aby wysokosc stupa cczy wy-

4 3 Formowanie jednostek tadunkowych W przypad-nosita 100 mm Prdbke bada¢ na biatym tle w Swietle

ku stosowania paletyzacji jednostki tadunkowe formo-
wac¢ na paletach wg PN-81/M-78216 +tadunek na pa-
lecie powinien byc zabezpieczony przed przemieszcza-
niem*i deformacjg tak, aby tworzyt wraz z paletg zwar-
tg i stabilng jednostke tadunkowsg

44 Transport Epichlorohydryha jest materiatem
niebezpiecznym podlegajacym przepisom RID klasa 6 1,
Im 601, p 16b i ADR klasa 6 1, Im 2601, p 16b)Y

Epichlorohydryne nalezy przewozie cysternami samo-
chodowymi lub kolejowymi Epichlorohydryne w beb-

1 Patrz Informacje dodatkowe p 2

przechodzacym i odbitym

Ogledziny wykona¢ gotym lub skorygowanym okiem
bez stosowania przyrzadéw optycznych

54 2 Oznaczanie zawartosci epichlorohydryny i jej
zanieczyszczen organicznych

5421 Zasada metody Metoda polega na chroma-
tograficznym rozdzieleniu poszczegdlnych zanieczysz-
czen organicznych od gtéwnego sktadnika, a nastepnie
iloSciowym oznaczaniu ich zawarto$ci metodg wzorca
wewnetrznego Zawarto$¢ epichlorohydryny obliczy¢
przez odjecie od 100 sumy zanieczyszczen i zawartosci
wody Do oceny iloSciowej dopuszcza sie rowniez me-
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tode normalizacji wewnetrznej w przypadku stosowania
chromatografu wyposazonego w integrator elektronicz-
ny Obliczajac zawarto$¢ epichlorohydryny i jej zanie-
czyszczen wg tej metody nalezy réwniez uwzglednic
zawarto$¢ wody

5422 Odczynniki i materiaty

a) Gaz nosny — hel sprezony wg BN-80/6017-15,
argon sprezony wg BN-69/6017-09 lub azot techniczny
sprezony gatunek | wg PN-71/C-84912

b) Wodor sprezony gatunek | wg PN-61/C-84908

c) Powietrze sprezone wg PN-74/C-84913 wolne od
weglowodorow

d) Nosnik diatomitowy o gradacji 0,14 —0,17 mm
(80 — 100 mesh, Chromosorb W NAW)

e) Faza nieruchoma — poh(adypiman glikolu pro-
pylenowego) lub glikol polipropylenowy (Reoplex 400
lub Ucon LB-550-X)

f) Cykloheksanon, heksanol lub heksadekan chro-
matograficznej czystosci (wzorzec wewnetrzny)

g) Substancje wzorcowe epichlorohydryny i oznacza-
nych zanieczyszczern organicznych chromatograficznej
czystosci

h) Metanol wg BN-75/6193-71

5423 Aparatura i przyrzady

a) Chromatograf gazowy wyposazony w

— detektor ptomieniowo-jomzacyjny umozliwiajgcy
oznaczanie minimum 0,005 %(m/m) /-tego skiadnika
w epichlorohydryme przy wysokosci jego piku me
mniejszej mz 10 mm,

— programator temperatury,

— rejestrator o zakresie pomiarowym do 10 mV,

— kolumne chromatograficzng ze stali nierdzewnej
0 $rednicy wewnetrznej okoto 3 mm i dtugosci 25 m

b) Integrator elektroniczny lub linijka z' podziatkg
milimetrowg oraz lupa miernicza z podziatkg co
0,1 mm

c) Mikrostrzykawka pojemnosci 0,001 lub 0,01 ml

54 24 Przygotowanie wypetnienia kolumny Na wy-
suszony w temperaturze 200°C nosnik nanies¢
15% (m/m) fazy nieruchomej w stosunku do sumy masy
nosnika i fazy nieruchomej W tym celu nalezy do odpo-
wiedniej ilosci fazy nieruchomej rozpuszczonej w me-
tanolu wsypa¢ matymi porcjami odwazony nosnik, a
nastepnie ciggle mieszajagc powoli oddestylowaé meta-
nol umieszczajagc kolbe w goracej tazni wodnej i pod-
faczajac do prozni wytwarzanej przez pompke wodng
Wysuszy¢ wypetnienie do catkowitego usuniecia meta-
nolu Przygotowanym wypetnieniem napetni¢ umyta
1 dokfadnie osuszong kolumne chromatograficzng
i kondycjonowac przez 24 h w temperaturze 190°C
przy niewielkim przeptywie gazu nos$nego

5425 Warunki oznaczania Uruchomie chromato-
graf zgodnie z instrukcjg obstugi i ustali¢ nastepujgce
parametry

— temperature termostatu kolumn — programowa-
na,

— izoterme poczatkowg 70°C w ciggu 7 mm,

— szybkosc przyrostu temperatury 5°C/min,

— izoterme koricowg 150°C w ciggu 10 min,

— temperature odparowalmka 250°C,

— temperature detektora 200°C,

— predko$¢ przeptywu gazu nosnego 15—30 ml/min,

— predko$¢ przeptywu wodoru i powietrza zgodnie
z instrukcjg obstugi chromatografu

54 26 Woyznaczanie wspotczynnikéw korekcyjnych
Przygotowac mieszanine wzorcowg zawierajacg epichlo-
rohydryne, substancje wzorcowe o skfadzie zblizonym
do analizowanej préby i wzorzec wewnetrzny dodany
w ilosci me wiekszej mz 0,1%{m/m) masy mieszaniny
wzorcowej Wszystkie wazenia wykona¢ z doktadnoscig
do 0,0002 g Wprowadzi¢ do chromatografu 0,0005 —
0,001 ml tak przygotowanej mieszaniny wzorcowej
i chromatografowac jg w takich samych warunkach,
jak badang probke Wspotczynnik korekcyjny (KE,) dla
poszczeg6lnych sktadnikdw obliczy¢ wg wzoru

A, mE
w ktorym
Ai — wielkos¢ piku skiadnika / zmierzona jak w
5428,

Ae — wielkos¢ piku wzorca wewnetrznego,

mE — masa wzorca wewnetrznego, g,

nu — masa skiadnika /, g

W przypadku zastosowania metody normalizacji
wewnetrznej przygotowa¢ mieszanine wzorcowg row-
niez o sktadzie zblizonym do préby analizowanej, ale
bez wzorca wewnetrznego

Wspdtczynnik korekcyjny (AT) dla poszczegolnych
sktadnikéw obliczy¢ wg wzoru

Ei
Ko ="g" 2
w ktoérym
Ei — zawarto$¢ sktadnika / w mieszaninie wzorco-
wej, %(m/m),
A, — udziat wielkosci piku sktadnika i w sumie wiel-

kosci pikow wszystkich sktadnikdw mieszaniny
wzorcowej na chromatogramie, %{m/m)

54 27 Wykonanie chromatogramu wzorcowego i wy-
znaczanie czasow retencji Na podstawie® uzyskanego
chromatogramu mieszaniny kalibracyjnej wykonanego
w warunkach zgodnie z 54 25 ustali¢ czasy retencji
poszczegdlnych sktadnikow (tabl 3)

Tablica 3
Lp Sktadnik Wagledny czas
retencji
1 Chlorek izopropylu 008
2 Chlorek allilu 013
3 Sktadnik niezidentyfikowany 0,26
4 12-dwuchloropropan 032
5 2 3-dwuchloropropen 038
6 13-dwuchloropropen (cis lub trans) 0,44
7 Epichlorohydryna 055
8 Heksanol 098
9 Cykloheksanon 100
10 Heksadekan 103
n Skfadnik niezidentyfikowany 113
12 12 3-tréjchloropropan 120
13 13-dwuchloropropanol 153
14 12-dwuchloropropanol 171

Typowy chromatogram podano w zatgczniku
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5428 Wykonanie oznaczania Do uprzednio zwazo-
nej kolbki z doszlifowanym korkiem odwazy¢ okoto
50 g epichlorohydryny, a nastepnie odwazy¢ taka ilos¢
wzorca wewnetrznego, aby jego zawarto$¢ w probce
me byta wieksza mz 0,1%(m/m) Wszystkie wazenia
wykona¢ z doktadnoscig do 0,0002 g Zawarto$¢ do-
ktadnie wymieszaé, pobra¢ mikrostrzykawka 0,0005 —
0,001 ml roztworu prébki wprowadzi¢ do aparatu i za-
rejestrowa¢ chromatogram w warunkach podanych
w 5425 Identyfikacje zanieczyszczen organicznych
w epichlorohydryme przeprowadzi¢ na podstawie chro-
matogramu wzorcowego i podanych w tabl 3 wzgled-
nych czasdw retencji Powierzchnie pikéw zmierzy¢ me-
todg trojkatéw (iloczyn wysokosci piku i jego szero-
kosci w potowie wysokosci) lub za pomocy integrato-
ra elektronicznego

W przypadku zastosowania metody normalizacji
wewnetrznej me odwaza¢ wzorca wewnetrznego do ana-
lizowanej proby, a powierzchnie wszystkich pikow za-
rejestrowanych na chromatogramie préby wyznaczy¢
za pomocg intogratora elektronicznego

5429 Obliczanie wynikéw Zawarto$¢ poszczegol-
nych zanieczyszczen organicznych w epichlorohydryme
(A)) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

A, Kf rriE
X, = 100
) m ©)
w ktorym
A, — wielkos¢ piku sktadnika i zmierzona jak w
5428,
Ae — wielko$¢ piku wzorca wewnetrznego,

Ke , — wspétczynnik korekcyjny skiadnika wyzna-

czony wg 5426 obliczony wg wzoru (1),
ntE — masa wzorca wewnetrznego dodana do prob-
ki, g,
m — masa probki, g :
Zawartos¢ epichlorohydryny (X) obliczy¢ w %(m/m)
wg wzoru

i-n
X =100 -JTXi-Xt

w ktorym
th _ sumaryczna zawarto$¢ zanieczyszczeh or-
gamcznych w badanej prébce obliczonych
wg wzoru (3), %(m/m)
Xw— zawarto$¢ wody oznaczona wg 543,
%(m/m)
Stosujgc metode normalizacji wewnetrznej zawarto$¢
poszczegoélnych sktadnikow analizowanej préby (X,) ob-
liczy¢ w %(m/m) wg wzoru

Aj kKi( 1 0 ° - *

Q)
, Z?a*
w ktérym -
A, — wielko$¢ piku skfadnika i zmierzona jak
w 5428,
K, - wsp6tczynnik korekcyjny sktadnika / wy-
znaczony eksperymentalnie wg 5426, a
obliczony wg wzoru (2),
X,, — zawarto$¢ wody oznaczona wg 543
%(m/m),
£ AiK- suma iloczynéw wielkosci pikéw epichlo-

m rohydryny i poszczegolnych jej zanieczy-
szczen i odpowiadajgcych im wspotczynni-
kow korekcyjnych

542 10 Wynik oznaczania Za wynik oznaczania na-
lezy przyja¢ Srednig arytmetyczng co najmniej dwdch
rownolegtych oznaczan, dla ktérych sumaryczna zawar-
tos¢ zanieczyszczen nie rézm sie miedzy sobg wiecej
mz 10% w stosunku do wartosci mzszej

543 Oznaczanie zawartosci wody — wg PN-81/
C-04959 p 26 Dopuszcza sie stosowanie odczynnika
Van der Meulens

54 4. Oznaczanie gestosci — wg PN-81/C-04504
P21

545 Oznaczanie barwy — wg PN-81/C-04534/01
p 21

54 6 Zaokraglanie i zapisywanie wynikow Przy obli-
czaniu wynikdw stosowaC zasady interpretacji wg

PN-70/N-02120 p 332

55 Ocena partu Epichlorohydryne nalezy uzna¢ za
zgodng z wymaganiami normy, jezeli wyniki badan

wg 54 sg zgodne z wymaganiami wg tabl 1

11 () 56 Swiadectwo jakosci Producent zobowiazany jest
przesta¢ odbiorcy dla kazdej partu epichlorohydryny
atest stwierdzajacy zgodno$¢ jakosci z wymaganiami
wg tabl 1

KONIEC

Zakgcznik
Informacje dodatkowe
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ZAE ACZNIK

PRZYKEAD CHROMATOGRAMU

1BN-88/5026-8W1

1 — chlorek allilu 2 — I 2-dwuchloropropan 3 — 2 3-dwuchloropropen 4 — 1,3-dwuchloropropen, 5 — epichlorohydryna 6 — cykloheksa-

non 7 — 12 3-tréjchloropropan 8 — 13-dwuchloropropanol

9 — 12-dwuchloropanol

INFORMACJE DODATKOWE

1 Instytucja opracowujgca norme — Zaktady Chemiczne
ORGANIKA-ZACHEM Bydgoszcz i Instytut Ciezkiej Syntezy Orga-
nicznej BLACHOWNIA Kedzierz-Kozle

2 Normy i dokumenty zwigzane
PN 67/C-04500 Produkty chemiczne Wytyczne pobierania i przy-

gotowywania prébek '

PN-81/C-04504 Oznaczanie gestosci (masy wiasciwej) produktéw
chemicznych ciektych

PN-81/C-04534/01 Analiza chemiczna Oznaczanie barwy produktéw
chemicznych za pomocg skali Hazena (skala platynowo-kobal-
towa)

PN-81/C-04959 Oznaczanie zawarto$ci wody metodg Karola Fische-
ra w produktach organicznych i nieorganicznych

PN-74/C-60008 Prébniki do pobierania produktéw bezksztattnych

PN-61/C-84908 Wodoér techniczny sprezony

PN-71/C-84912 Azot sprezony techniczny

PN-74/C-84913 Powietrze sprezone

PN 81/M 78216 Palety tadunkowe ptaskie jednojiytowe czterowejs-
ciowe bez skrzydet drewniane 800X1200 — EUR

PN-70/N 02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawarto$cig Znaki

i znakowanie Wymagania podstawowe
BN-87/5046-01 Opakowania transportowe metalowe Bebny z obre-

czami wyttaczanymi
BN-87/5046-03 Opakowania transportowe metalowe Bebny z obre-

czami nasadzanymi

BN-69/6017-09 Gazy szlachetne Argon spawalniczy sprezony

BN 80/6017-15 Hel gazowy czysty 45

BN 75/6193-71 Odczynniki Metanol

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r Prawo przewozowe (Dz U nr 53
poz 272 z 1984 r)

Regulaipin Przedsiebiorstwa PKP o tadowaniu i zabezpieczaniu prze-
sytek towarowych (DzTiZK nr 9 poz 68 z 1985 r)

Przepisy o tadowaniu wagonéw towarowych Zatacznik 1l do Umo-
wy 0 wzajemnym uzytkowaniu wagonow towarowych w komu-
nikacji miedzynarodowej (RIV) (Dz TiZK nr 15poz 119z 1981 r)
wraz z pomniejszymi zmianami

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r w sprawie
tadowania samochodéw ciezarowych i przyczep (Mon Pol nr 24
poz 123 z 1963 r i nr 35 poz 250 z 1968 r)

Specjalne warunki przewozu towardw niebezpiecznych w miedzyna-
rodowej komunikacji kolejowej Zatgcznik nr 4 do Umowy o mie
dzynarodowej  kolejowej komunikacji towarowej (SMGS)
(Dz TtZK nr 7 poz 35 z 1966 r ) wraz z p6zniejszymi zmianami

Rozporzadzenie Ministréw Komunikacji i Spraw Wewnetrznych
z dmg 2 grudnia 1983 r w sprawie warunkoéw i kontroli prze-
wozu drogowego materiatéw niebezpiecznych (Dz U nr 67 poz
301 z 1983 r) wraz z pbézniejszymi zmianami

Regulamin dla miedzynarodowego przewozu kolejami towaréw nie-
bezpiecznych (RID) Zalacznik B do konwencji o miedzynaro
dowym przewozie kolejami (COTIiF) (DzTiZK nr 7 poz 44 z
1985 r) wraz z pdzniejszymi zmianami
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Rozporzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 6 pazdziernika 1987 r
w sprawie wykazu rzeczy niebezpiecznych wylgczonych z prze
wozu kolejg oraz szczegélnosci warunkéw przewozu rzeczy me
bezpiecznych dopuszczonych do przewozu (DzU nr 32 poz 169

z 1987 r)

3 Normy miedzynarodowe i zagraniczne
RWPG CT C3B 5110-85 3nHXJioprHflpHH TexHHHecKnit
ZSRR TOCT 12844-74 3niixjioprnztpnH TexHHHecKHH

4 Poréwnanie z normg CT C3B 5110-85 W stosunku do normy
RWPG wprowadzono nastepujaca zmiane chromatograficzng meto-
de oznaczania zawartosci epichlorohydryny ijej zanieczyszczen orga-
nicznych uzupetniono dopuszczeniem do oceny iloSciowej metode
normalizacji wewnetrznej

5 Symbol wg SWW — 1241-372

6 Autorzy projektu normy — mz Krystyna Spinek mgr mz Ma-
na Michalczyk — Zaktady Chemiczne ORGANIKA-ZACHEM
Bydgoszcz



