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PRZEMYStU
CHEMICZNEGO

BN-71
6193-25

Odczynniki

Chlorek metylenu

1* WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem

chlorek metylenu stabilizowany alkoholem

normy Jest
etylowym
w ilosci okoto 0,5%, stosowany Jako odczynnik che-
miczny.

Chlorek metylenu ma:
a) wzor chemiczny CHjCIlj,

b) mase czasteczkowg 84,94 (1961),
c) inng nazwe: dwuchlorometan.

1.2. Normy zwigzane
PN-66/C-04004
tosci (masy wkasciwej)
PN-69/C-04512
nic temperatur wrzenia
PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma-

Przetwory naftowe. Oznaczanie ges-

Produkty organiczne. Oznaczanie gra-

+ych zawartosci chlorkéw w bezbarwnych roztwo-
rach metoda turbldymetryczng

PN-68/C-04952 Analiza chemiczna. Oznaczanie wspod-
czynnika zatamania Swiatda produktéw organicz-
nych

PN-70/C-80001
nie i transport

PN/C-80047 Odczynniki. Pobieranie probek i
gotowanie Sredniej probki laboratoryjnej

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania
liczb

PN-67/0-79252
wych. Znaki

BN-67/6020-01
tosci wody w zwigzkach organicznych odczynnikiem

Odczynniki. Pakowanie, przechowywa-

przy-

Produkty w opakowaniach transporto-
i znakowanie. Wymagania podstawowe
PotencJometryczne oznaczanie zawar-

van der Meulena

2. PODZIAL 1 OZHACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od stopnia czystosci
rozréznia sie dwa gatunki chlorku metylenu:
cz.d.a. - czysty do analizy,
cz. - czysty.

2.2. Przyktad oznaczenia chlorku metylenu czys-
tego:

CHLOREK METYLENU cz. BN-71/6193-25

D Symbol wg SVW dI* gatunku:
cz.d.a.1331-11,
cz. 1331-429

Grupa katalogowa X 520

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogdlne. Chlorek metylenu powinien

by6é ciecza bezbarwng niskowrzaca, lotng, o stodka-

wym odurzajacym zapachu, niepalng, rozpuszczalng w
wodzie w ilosci o, 02 g/cm”, mieszajaca sie z alko-
holem i eterem w kazdym stosunku.

3.2. Wymagania fizyczne 1 chemiczne

_ Gatunki
Wymagania

cz.d.a. cz*

a) Gestos¢ w temperatu-
rze 20°C, g/cra®

b) Granice temperatur
wrzenia przy cisnie-
niu 760 mm Hgt w kto-
rych powinno przedes-
tylowa¢ co najmniej
55% obj., °C

c) Wspétczynnik zatkama-
nia Swiatfa n-~

1,323+1,325 1,322+1,327

39,01.40,5 39,0+41,0

1,424+1,425  1,423+1,427

d) Pozostatosci po od-
parowaniu, %, nie
wiecej niz

0,001 0,002

e) Chlorkow, %9 nie
wiecej niz

0,0002 0,0005

) Wolnego chloru, %,
nie wiecej niz

0,00003 0,00005

g) Zanieczyszczen or-
ganicznych zweglaja-
cych sie w kwasie
siarkowym

h) Wody,
niz

wg 5.3.7 wg 5.3.7

nie wiecej 0,05 0,05

4. PAKOWANIE. PRZECHOWYWANIE 1 TRANSPORT

Chlorek metylenu nalezy pakowadé 1 znakowadé zgod-
nie z PN-70/C-80001. Produkt nalezy pakowaé do su-
chych butelek szklanych w ten sposéb, aby nie na-
wilzat sie przez zetkniecie z wilgotnym powietrzem.
Butelki zamykaé korkami polietylenowymi oraz na-
kretkami z tworzywa sztucznego.

Rodzaje opakowan: butelki ze szkd#a orazowego po-
jemnosSci 250 + 3000 CM.

Butelki powinny bydé umieszczone w skrzyniach drw-

Zjednoczenie Przemyitlu Azotowego

Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Azotowego dnia 1 marca 1971 r.
jako norma obowigzujaca w zakresie produkcji od dnia 1 pazdziernika 1971 r.

(Mon. Pol. nr30/1971

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE

Druk. W,4. Norm. W-wo Ark. w,4A45Nokl. 2500 * 50 Zom. 1643/71

nianych lub kontenerach kolejowych oraz zabezpie-
czone przed rozbiciem wiérami drzewnymi lub papie-
rem falistym.
poz. 193)
Ceno U 2.40
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Po uzgodnieniu z odbiorca dopuszcza sie inny ro-

dzaj i wielkos¢ opakowania, ktore zabezpiecza pro-
dukt co najmniej w takim stopniu jak ww. opakowa-
nie.

Na kazdym opakowaniu transportowym nalezy umies$-
ci¢ nastepujace znaki wg PN-67/0-79252 p. 2.3.5,
2.4.1, 2.4.3, 2.4.4, 2.4.6.

Chlorek metylenu nalezy przechowywa¢ w suchych,

chtodnych, nienastonecznionych i przewiewnych po-
mieszczeniach oraz przewozi¢ krytymi Srodkami
transportowymi .
5. BADANIA
5.1. Rodzaje badan. Badania obejmuja:

a) oznaczanie gestosci,

b) oznaczanie granic temperatur wrzenia,

c) oznaczanie wspoétczynnika zatamania sSwiatha,
d) oznaczanie pozostatosci po odparowaniu,
e) oznaczanie zawartosci chlorkoéw,

f) oznaczanie zawartosci wolnego chloru,

g) oznaczanie zawartosci zanieczyszczen or™nicz-
nych,

h) oznaczanie zawartosci wody.

5.2. Pobieranie proébek. Prébki nalezy pobierac

zgodnie z PN/C-80047. Objetos¢ Sredniej probki la-
boratoryjnej powinna wynosi¢ co najmniej 750 cm™.
Prébki nalezy pakowa¢ do suchych butelek ze szk#a
oranzowego.

5.3. Opis badan

5.3.1.
peraturze 20°C wg PN-66/C-04004 p. 2.1 stosujac ter-
mometr o dok}adnoéci do 0,1°C 1 areometr o doktad-

Oznaczanie gestosci nalezy wykona¢ w tem-

nosci do 0,001 g/cm .

5.3.2. Oznaczanie granic temperatur wrzenia na-
lezy wykona¢ wg PN-69/C-04512. Za koricowa tempera-
ture wrzenia nalezy przyjaé¢ temperature odczytang
w chwili, gdy do odbieralnika przedestyluje 95 cmZ

cieczy.

5.3.3.
+a nalezy wykona¢ wg PN-68/C-04952 oraz
do refraktometru.

Oznaczanie wspoétczynnika zatamania Swiat-
Instrukcji
dotgczonej
Za wynik przyja¢ Srednig z pieciu pomiaréw wyko-
nanych w temperaturze 20°C.
5.3.4. Oznaczanie pozostatosci po

Cylindrem pomiarowym odmierzy¢ 75 cm5 (100 g) ba-
platynowej

odparowaniu.
danego chlorku metylenu i przenies¢ do
lub szklanej parownicy uprzednio suszonej w tempe-
raturze 105°C przez 2 godz i zwazonej z doktadnos-
cig do 0,0002 g. Zawartos¢ parownicy odparowa¢ na

+azni wodnej do sucha. Parownice wraz z  pozostatos-
cig suszy¢ ponownie w temperaturze 105°C w ciagu
2 godz. Po ostudzeniu w eksykatorze zwazy¢ parow-

nice wraz z osadem z dokdadnoscig do 0,0002 g.
metylenu
wysuszonej

Badany chlorek odpowiada wymaganiom

normy, jezeli masa pozostatosci nie
przekracza dla odczynnika:
- 1 mg,

cz. - 2 mg.

cz.d.a.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci chlorkoéw

5.3.5.1. Odczynniki 1 roztwory - wg PN-68/3-04518.

5 .3.5.2. Wykonanie oznaczania. Do dwéch lejkow
rozdzielczych odmierzy¢ po %5 cm”™ (20 g) badanego
wody. Zawartosé wy -

trzgsa¢ przez > min i pozostawi¢ do rozwarstwienigx

chlorku metylenu 1 po 40 cm

Po rozwarstwieniu sie cieczy pobra¢ pipeta 20 cm
ekstraktu wodnego, przenies¢ do cylindra Nesslerai
wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04518.

Badany chlorek metylenu odpowiada wymaganiom nor-
my, Jezeli powstate zmetnienie w ekstrakcie wodnym
po 10 min nie bedzie silniejsze od zmetnienia po-
wstatego w réwnoczesnie przygotowanym roztworze po-

réownawczym zawierajgcym te same ilosci odczynnikéw

i wody oraz dla odczynnika:
mg CI",

cz. - 0,05 mg CI™”.

cz.d.a. - 0,02

5.3.6. Oznaczanie zawartosci wolnego chloru

5.3.6.1. Odczynniki 1 roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. (1,18), nie zawierajacy
chloru.

b) o-Tolldyna (NHACH~CgHjCgHj-CH~NHg), roztwér
przygotowany w nastepujacy sposéb: 1 g o-tolidyny
0 temperaturze topnienia 129 + 131°C utrze¢ w zlew-
ce szklang pateczka na jednolitg mase ze 100 cm®
kwasu solnego, dopedni¢ woda do kreski w kolbie po-
1000 cm5.

miarowej pojemnosci Roztwdér powinien by¢

klarowny 1 bezbarwny. Roztwér przechowywa¢ w bu-
telce ze szkta oranzowego.
c) Wzorcowy roztwér wolnego chloru przygotowany

w nastepujacy sposob: 7,940 g chloraminy T rozpus-
ci¢ w wodzie w kolbie pomiarowej pojemnosci i1ooo cm®

(roztwér A). Do kolby
cm™i odmierzy¢ 1 cm® roz-
kreski  (roztwér B).
1 cm3 tego roztworu zawiera 0,01 mg CI™. Roztwér B

nalezy przygotowa¢ przed kazdym oznaczaniem.

1 uzupednié¢ wodg do kreski
pomiarowej pojemnosci 1ioo
tworu A i uzupeinié¢ wodg do

Zawartos¢ chloru w roztworze podstawowym nalezy
sprawdzi¢ metoda jodometryczng.

5.3.6 -2, Wykonanie oznaczania. Do dwéch lejkoéw
rozdzielczych odmierzy¢ po 30 cm™ (40 g) badanego

chlorku metylenu i po 40 cm"” wody. Zawartoscé wy-
trzgsa¢ przez 2 min i pozostawi¢ do rozwarstwienia.
Nastepnie pobrac¢ pipetg 20 cm” ekstraktu wodnego do
cylindra Nesslera i doda¢ 2 cm”™ roztworu o-tolidyny.

Badany chlorek metylenu odpowiada wymaganiom nor-
my, Jezeli powstate zabarwienie ekstraktu wodnego
po 10 min nie bedzie

nia powstatego w réwnoczesnie przygotowanym roznmg

intensywniejsze od zabarwie-

rze poréwnawczym zawierajgcym w 20 cm® wody, 2 cm

roztworu o-tolidyny, oraz dla odczynnika:

cz.d.a. - 0,006 mg Clg,
cz. - 0,01 mg Clg.
5.3.7. Oznaczanie zanieczyszczen organicznych

zweglajacych sie w kwasie siarkowym
5.3.7.1. Odczynniki Kwas

cz.d.a (1,835).

1 roztwory. siarkowy
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5.3.7.2. Wykonanie oznaczania, Do suchego cylin-
dra szklanego z korkiem szlifowanym, uprzednio wy-
mytego kwasem siarkowym, odmierzy¢ 10 cm”™ badanego
chlorku metylenu i 10 cm® kwasu siarkowego. Cylin-
der zamkng¢ doktadnie korkiem, wytrzasa¢ przez
1 min i pozostawi¢ do rozwarstwienia cieczy.

Badany chlorek metylenu odpowiada wymaganiom nor-
my, Jezeli kwas siarkowy po rozwarstwieniu pozo-
stanie bezbarwny.

5.3.8. Oznaczanie zawartoc¢cl wody
5.3.8.1. Aparatura

a) Blureta automatyczna z ciemnego szkda na od-
czynnik van der Meulena zabezpieczona przed wpty-

wem wilgoci z zewnagtrz za pomocg U-rurek z chlor-
kiem wapniowym lub silikazelem.
b) Kolba stozkowa pojemnosci 100 cm® z  boczng

rurka odpowietrzajaca,
wilgoci Tj_rurka z chlorkiem wapniowym lub

zabezpieczong przed wpltywem
silika-
zelem.

e) Pipeta wagowa.

d) Magnetyczne mieszad¥o mechaniczne.

Odczynniki 1 roztwory

a) Odczynnik van der Meulena
BN-67/6020-01.
b) Metanol z zawartoscig

przygotowany wg

wody 0,1%,

przygotowany wg BN-67/6020-01.

najwyzej

5.3.s .3. Oznaczanie miana odczynnika van der Me-
ulena. Do suchej kolby stozkowej odmierzy¢ suchym
cylindrem 10 cms metanolu. Kolbe zamknac gumowym
korkiem z otworem w $rodku, przez ktéry wprowadzié
do kolby konicéwke biurety. Odmierzony metanol mia-
reczkowa¢ odczynnikiem van der Meulena, stale mie-
szajac, do chwili az brunatne zabarwienie

dzace od nadmiaru odczynnika utrzymywaé¢ sie bedzie

pocho-
przez co najmniej 30 sek. Do tak zmiareczkowanego
metanolu wprowadzi¢ z pipety wagoweJ 1 matg krople
wody odwazong z doktadnoscig do 0,0002 g. Roztwoér
miareczkowa¢ ponownie do uzyskania brunatnej barwy
o tej samej intensywnosci co poprzednio. Do mie-
szania zawartosci kolby podczas miareczkowania u-

zywa¢ mieszadta magnetycznego.

KON

Miano odczynnika (M) w gramach HgO na 1 cm”™ roz-
tworu obliczy¢ wg wzoru

w ktoérym:
m - masa wkroplonej wody, g,
V - objetos¢ odczynnika zuzytggo do zmiareczko-
wania wkroplonej wody, cm .
5.3.s .4. Wykonanie oznaczania. 10 cm”® metanolu

odmierzy¢ suchym cylindrem, wprowadzi¢ do suchej
kolby stozkowej z rurka odpowietrzajaca i zmiarecz-
kowa¢ odczynnikiem van der Meulena Jak przy ozna-
kolbe
zamkng¢ szczelnie korkiem i catos¢ zwazy¢ z dokdad-
noscia do 0,1 g. Doda¢ suchym cylindrem 30 cm” ba-
danego chlorku metylenu i ponownie zwazy¢ z dokkad-

odbarwiony

czaniu miana. Nastepnie zdja¢ z biurety,

noscig do 0,1 g. Po zwazeniu roztwor

zmiareczkewaé ponownie odczynnikiem van der Meule-
na jak poprzednio.
Zawartos¢ wody (X) obliczy¢ w procentach wg wzo-

ru
M <V =100
m

w Kktérym:

M - miano odczynnika van der Meulena, g HjO na

1 cmh,

V - objetos¢ odczynnika van der Meulena zuzyta

do zmiareczkowania wody, cm®,

m - masa chlorku metylenu, g.

Za -wynik przyja¢ $rednig arytmetyczng wynikéw co

najmniej dwéch oznacza¢, miedzy ktérymi réznica
nie przekracza 0,004%.

5.3.9. Interpretacja wynikéw. Wartosci liczbowe
wystepujace w normie oraz wyniki obliczen nalezy

interpretowa¢ zgodnie z PN-70/N-02120.

5.3.10. Zaswiadczenie wytwércy o wynikach badan.
Producent Jest obowigzany przedstawi¢ zaswiadcze-
nie o zgodnosci kazdej partii produktu z wymaga-

niem normy.

EC



BN-71/6193-25 Odczynniki. Chlorek metylenu
X 52

1 W punkcie 1.2, zamiast: PN-69/C-04512, powinno by¢: PNr79/C-04512
zamiast: PN/C-80047, powinno by¢: PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobie-
rania prébek i przygotowania $redniej prébki laboratoryjnej

zamiast: PN-67/0-79252, powinno by¢: PN-76/0-79252 Transportowe jednostki
opakowaniowe. Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe

2. W punkcie 3.2c), zamiast: n*  powinno by¢:

3 W punkcie 4, zamiast: PN-67/0-79252 p. 235, powinno by¢: PN-76/0-79252
p. 238.

4. W punkcie 5.2, zamiast: PN/C-80047, powinno by¢: PN-70/C-80047.

5 W punkcie 532, zamiast: PN-69/C-04512, powinno by¢: PN-79/C-04512.

zmiana 1 — Biuletyn PKNMiJ nr 4'80 poz. 27 (Biuletyn PKNMiJ nr 11—12/80 poz. 89)

BN-71/6193-25 Odczynniki. Chlorek metylenu
X 522

1 W punkcie 3.2b), zamiast: 760 mm Hg, powinno byé: 101,3 kPa (760 mm Hg),
zamiast: 95% obj., powinno by¢: 95% objetosci.
2. W punkcie 5.3.4, zamiast: godz, powinno by¢: h.
(Biuletyn PKNMiJ nr 4/80 poz. 27)

poprawka 1

zmiana 1
6.12.79 r.



