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1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy Jest 

chlorek metylenu stabilizowany alkoholem etylowym 

w ilości około 0 ,5% , stosowany Jako odczynnik che

miczny.

Chlorek metylenu ma:

a) wzór chemiczny CHjClj,

b) masę cząsteczkową 84,94 (1961),

c) inną nazwę: dwuchlorometan.

1.2. Normy związane

PN-66/C-04004 Przetwory naftowe. Oznaczanie gęs

tości (masy właściwej)

PN-69/C-04512 Produkty organiczne. Oznaczanie gra

nic temperatur wrzenia

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma

łych zawartości chlorków w bezbarwnych roztwo

rach metodą turbldymetryczną 

PN-68/C-04952 Analiza chemiczna. Oznaczanie współ

czynnika załamania światła produktów organicz

nych

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywa

nie i transport

PN/C-80047 Odczynniki. Pobieranie próbek i przy

gotowanie średniej próbki laboratoryjnej 

PN-70/N-02120 Zasady zaokrąglania i zapisywania 

liczb

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transporto

wych. Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe 

BN-67/6020-01 PotencJometryczne oznaczanie zawar

tości wody w związkach organicznych odczynnikiem 

van der Meulena

2. PODZIAŁ I OZHACZENIE

2.1. Gatunki. W zależności od stopnia czystości 

rozróżnia się dwa gatunki chlorku metylenu:

cz.d.a. - czysty do analizy,

cz. - czysty.

2.2. Przykład oznaczenia chlorku metylenu czys

tego:

CHLOREK METYLENU cz. BN-71/6193-25

1) Symbol wg SVW dl* gatunku: 
c z . d . a . 1331-11,  
c z .  1331-429.

3 . WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogólne. Chlorek metylenu powinien 

byó cieczą bezbarwną niskowrzącą, lotną, o słodka- 

wym odurzającym zapachu, niepalną, rozpuszczalną w 

wodzie w ilości 0 , 0 2  g/cm^, mieszającą się z alko

holem i eterem w każdym stosunku.

3.2. Wymagania fizyczne 1 chemiczne

Wymagania
Gatunki

cz.d.a. cz*

a) Gęstość w temperatu
rze 20°C, g/crâ

1,323+1,325 1 ,32 2+1 ,3 2 7

b) Granice temperatur 
wrzenia przy ciśnie
niu 760 mm Hgt w któ
rych powinno przedes
tylować co najmniej 
55% obj., °C

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

c) Współczynnik załama
nia światła n ~ ^

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

d) Pozostałości po od
parowaniu, %, nie 
więcej niż

0,001 0,002

e) Chlorków, % 9 nie 
więcej niż

0,0002 0,0005

f) Wolnego chloru, %, 
nie więcej niż

0 ,0 0 0 0 3 0,00005

g) Zanieczyszczeń or
ganicznych zwęglają
cych się w kwasie 
siarkowym

wg 5.3.7 wg 5.3.7

h) Wody, nie więcej 
niż

0,05 0,05

4. PAKOWANIE. PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

Chlorek metylenu należy pakowaó 1 znakowaó zgod

nie z PN-70/C-80001. Produkt należy pakowaó do su

chych butelek szklanych w ten sposób, aby nie na

wilżał się przez zetknięcie z wilgotnym powietrzem. 

Butelki zamykaó korkami polietylenowymi oraz na

krętkami z tworzywa sztucznego.

Rodzaje opakowań: butelki ze szkła orażowego po

jemności 2 5 0  + 3 0 0 0  cm^.

Butelki powinny byó umieszczone w skrzyniach drw»- 

nianych lub kontenerach kolejowych oraz zabezpie

czone przed rozbiciem wiórami drzewnymi lub papie

rem falistym.

Zjednoczenie Przem yiłu Azotowego

Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu Azotowego dnia 1 marca 1971 r. 
jako norma obowiązująca w zakresie produkcji od dnia 1 października 1971 r. 

(Mon. Pol. nr 3 0 /197 1  poz. 193 )
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Po uzgodnieniu z odbiorcą dopuszcza się inny ro

dzaj i wielkość opakowania, które zabezpiecza pro

dukt co najmniej w takim stopniu jak ww. opakowa

nie.

Na każdym opakowaniu transportowym należy umieś

cić następujące znaki wg PN-67/0-79252 p. 2.3.5,

2.4.1, 2.4.3, 2.4.4, 2.4.6.

Chlorek metylenu należy przechowywać w suchych, 

chłodnych, nienasłonecznionych i przewiewnych po

mieszczeniach oraz przewozić krytymi środkami 

transportowymi.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badań. Badania obejmują:

a) oznaczanie gęstości,

b) oznaczanie granic temperatur wrzenia,

c) oznaczanie współczynnika załamania światła,

d) oznaczanie pozostałości po odparowaniu,

e) oznaczanie zawartości chlorków,

f) oznaczanie zawartości wolnego chloru,

g) oznaczanie zawartości zanieczyszczeń or^nicz-

nych,

h) oznaczanie zawartości wody.

5.2. Pobieranie próbek. Próbki należy pobierać 

zgodnie z PN/C-80047. Objętość średniej próbki la

boratoryjnej powinna wynosić co najmniej 750 cm^. 

Próbki należy pakować do suchych butelek ze szkła 

oranżowego.

5.3. Opis badań

5.3.1. Oznaczanie gęstości należy wykonać w tem

peraturze 20°C wg PN-66/C-04004 p. 2.1 stosując ter

mometr o dokładności do 0,1°C 1 areometr o dokład-
x

ności do 0,001 g/cm .

5.3.2. Oznaczanie granic temperatur wrzenia na

leży wykonać wg PN-69/C-04512. Za końcową tempera

turę wrzenia należy przyjąć temperaturę odczytaną
z

w chwili, gdy do odbieralnika przedestyluje 95 cm 

cieczy.

5.3.3. Oznaczanie współczynnika załamania świat

ła należy wykonać wg PN-68/C-04952 oraz Instrukcji 

dołączonej do refraktometru.

Za wynik przyjąć średnią z pięciu pomiarów wyko

nanych w temperaturze 20°C.

5.3.4. Oznaczanie pozostałości po odparowaniu. 

Cylindrem pomiarowym odmierzyć 75 cm5 (100 g) ba

danego chlorku metylenu i przenieść do platynowej 

lub szklanej parownicy uprzednio suszonej w tempe

raturze 105°C przez 2 godz i zważonej z dokładnoś

cią do 0,0002 g. Zawartość parownicy odparować na 

łaźni wodnej do sucha. Parownicę wraz z pozostałoś

cią suszyć ponownie w temperaturze 105°C w ciągu 

2 godz. Po ostudzeniu w eksykatorze zważyć parow

nicę wraz z osadem z dokładnością do 0,0002 g.

Badany chlorek metylenu odpowiada wymaganiom 

normy, jeżeli masa wysuszonej pozostałości nie 

przekracza dla odczynnika:

cz.d.a. - 1 mg,

cz. - 2 mg.

5.3.5. Oznaczanie zawartości chlorków

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

5 .3.5.2. Wykonanie oznaczania. Do dwóch lejków

rozdzielczych odmierzyć po 15 cm^ ( 2 0  g) badanego
x

chlorku metylenu 1 po 40 cm wody. Zawartość wy

trząsać przez 2 min i pozostawić do rozwarstwienia.
X

Po rozwarstwieniu się cieczy pobrać pipetą 20 cm 

ekstraktu wodnego, przenieść do cylindra Nesslerai 

wykonać oznaczanie wg PN-68/C-04518.

Badany chlorek metylenu odpowiada wymaganiom nor

my, Jeżeli powstałe zmętnienie w ekstrakcie wodnym 

po 1 0  min nie będzie silniejsze od zmętnienia po

wstałego w równocześnie przygotowanym roztworze po

równawczym zawierającym te same ilości odczynników 

i wody oraz dla odczynnika: 

cz.d.a. - 0 , 0 2  mg Cl", 

cz. - 0,05 mg Cl”.

5.3.6. Oznaczanie zawartości wolnego chloru

5.3.6.1. Odczynniki 1 roztwory

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

chloru.

b) o-Tolldyna (NH^CH^CgHjCgHj-CH^NHg), roztwór 

przygotowany w następujący sposób: 1 g o-tolidyny

0 temperaturze topnienia 129 -r 131°C utrzeć w zlew

ce szklaną pałeczką na jednolitą masę ze 1 0 0  cm^ 

kwasu solnego, dopełnić wodą do kreski w kolbie po

miarowej pojemności 1000 cm5. Roztwór powinien być 

klarowny 1 bezbarwny. Roztwór przechowywać w bu

telce ze szkła oranżowego.

c) Wzorcowy roztwór wolnego chloru przygotowany 

w następujący sposób: 7,940 g chloraminy T rozpuś

cić w wodzie w kolbie pomiarowej pojemności 1 0 0 0  cm^

1 uzupełnić wodą do kreski (roztwór A). Do kolby 

pomiarowej pojemności 1 0 0  cm'i odmierzyć 1 cm^ roz

tworu A i uzupełnić wodą do kreski (roztwór B).
3

1 cm tego roztworu zawiera 0,01 mg Cl^. Roztwór B 

należy przygotować przed każdym oznaczaniem.

Zawartość chloru w roztworze podstawowym należy 

sprawdzić metodą jodometryczną.

5.3.6 .2, Wykonanie oznaczania. Do dwóch lejków 

rozdzielczych odmierzyć po 30 cm^ ( 4 0  g) badanego 

chlorku metylenu i po 40 cm'’ wody. Zawartość wy

trząsać przez 2 min i pozostawić do rozwarstwienia. 

Następnie pobrać pipetą 20 cm^ ekstraktu wodnego do 

cylindra Nesslera i dodać 2 cm^ roztworu o-tolidyny.

Badany chlorek metylenu odpowiada wymagańiom nor

my, Jeżeli powstałe zabarwienie ekstraktu wodnego 

po 1 0  min nie będzie intensywniejsze od zabarwie

nia powstałego w równocześnie przygotowanym roztwo-
3 3

rze porównawczym zawierającym w 2 0  cm' wody, 2 cm 

roztworu o-tolidyny, oraz dla odczynnika: 

cz.d.a. - 0,006 mg Clg, 

cz. - 0 , 0 1  mg Clg.

5.3.7. Oznaczanie zanieczyszczeń organicznych 

zwęglających sie w kwasie siarkowym

5.3.7.1. Odczynniki 1 roztwory. Kwas siarkowy 

cz.d.a (1,835).
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5.3.7.2. Wykonanie oznaczania, Do suchego cylin

dra szklanego z korkiem szlifowanym, uprzednio wy

mytego kwasem siarkowym, odmierzyć 1 0  cm^ badanego 

chlorku metylenu i 10 cm^ kwasu siarkowego. Cylin

der zamknąć dokładnie korkiem, wytrząsać przez 

1 min i pozostawić do rozwarstwienia cieczy.

Badany chlorek metylenu odpowiada wymaganiom nor- 

my, Jeżeli kwas siarkowy po rozwarstwieniu pozo

stanie bezbarwny.

5.3.8. Oznaczanie zawartoćcl wody

5.3.8.1. Aparatura

a) Blureta automatyczna z ciemnego szkła na od

czynnik van der Meulena zabezpieczona przed wpły

wem wilgoci z zewnątrz za pomocą U-rurek z chlor

kiem wapniowym lub silikażelem.

b) Kolba stożkowa pojemności 10Ó cm^ z boczną 

rurką odpowietrzającą, zabezpieczoną przed wpływem 

wilgoci Tj_rurką z chlorkiem wapniowym lub silika

żelem.

e) Pipeta wagowa.

d) Magnetyczne mieszadło mechaniczne.

Odczynniki 1 roztwory

a) Odczynnik van der Meulena przygotowany wg 

BN-67/6020-01.

b) Metanol z zawartością wody najwyżej 0,1$, 

przygotowany wg BN-67/6020-01.

5.3.8 .3. Oznaczanie miana odczynnika van der Me

ulena. Do suchej kolby stożkowej odmierzyć suchym 

cylindrem 10 cm3 metanolu. Kolbę zamknąć gumowym 

korkiem z otworem w środku, przez który wprowadzić 

do kolby końcówkę biurety. Odmierzony metanol mia

reczkować odczynnikiem van der Meulena, stale mie

szając, do chwili aż brunatne zabarwienie pocho

dzące od nadmiaru odczynnika utrzymywać się będzie 

przez co najmniej 30 sek. Do tak zmiareczkowanego 

metanolu wprowadzić z pipety wagoweJ 1 małą kroplę 

wody odważoną z dokładnością do 0,0002 g. Roztwór 

miareczkować ponownie do uzyskania brunatnej barwy 

o tej samej intensywności co poprzednio. Do mie

szania zawartości kolby podczas miareczkowania u- 

żywać mieszadła magnetycznego.

Miano odczynnika (M) w gramach HgO na 1 cm^ roz

tworu obliczyć wg wzoru

w którym:

m - masa wkroplonej wody, g,

V - objętość odczynnika zużytego do zmiareczko-
*

wania wkroplonej wody, cm .

5.3.8 .4. Wykonanie oznaczania. 10 cm^ metanolu 

odmierzyć suchym cylindrem, wprowadzić do suchej 

kolby stożkowej z rurką odpowietrzającą i zmiarecz- 

kować odczynnikiem van der Meulena Jak przy ozna

czaniu miana. Następnie kolbę zdjąć z biurety, 

zamknąć szczelnie korkiem i całość zważyć z dokład

nością do 0,1 g. Dodać suchym cylindrem 30 cm^ ba

danego chlorku metylenu i ponownie zważyć z dokład

nością do 0,1 g. Po zważeniu odbarwiony roztwór

zmiareczkować ponownie odczynnikiem van der Meule- 
\

na jak poprzednio.

Zawartość wody (X) obliczyć w procentach wg wzo

ru

_  M  • V ■ 100
m

w którym:

M - miano odczynnika van der Meulena, g HjO na 

1 cm^,

V - objętość odczynnika van der Meulena zużyta

do zmiareczkowania wody, cm^, 

m - masa chlorku metylenu, g.

Za -wynik przyjąć średnią arytmetyczną wyników co 

najmniej dwóch oznaczać, między którymi różnica 

nie przekracza 0,004$.

5.3.9. Interpretacja wyników. Wartości liczbowe 

występujące w normie oraz wyniki obliczeń należy 

interpretować zgodnie z PN-70/N-02120.

5.3.10. Zaświadczenie wytwórcy o wynikach badań. 

Producent Jest obowiązany przedstawić zaświadcze

nie o zgodności każdej partii produktu z wymaga

niem normy.

K O N I E C

I



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

1. W punkcie 1.2, zamiast: PN-69/C-04512, powinno być: PNr79/C-04512
zamiast: PN/C-80047, powinno być: PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobie

rania próbek i przygotowania średniej próbki laboratoryjnej

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

2. W punkcie 3.2c), zamiast: n ^  powinno być:

3. W punkcie 4, zamiast: PN-67/0-79252 p. 2.3.5, powinno być: PN-76/0-79252 
p. 2.3.8.

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

5. W punkcie 5.3.2, zamiast: PN-69/C-04512, powinno być: PN-79/C-04512.

z m i a n a  1 — B i u l e t y n  P K N M iJ  n r  4'80 p o z .  27 ( B i u l e t y n  P K N M iJ  n r  11— 12/80 p o z .  89)

BN-71/6193-25 Odczynniki. Chlorek metylenu
X 52 1 2

1. W punkcie 3.2b), zamiast: 760 mm Hg, powinno być: 101,3 kPa (760 mm Hg), 
zamiast: 95% obj., powinno być: 95% objętości.

2. W punkcie 5.3.4, zamiast: godz, powinno być: h.

poprawka 1

zmiana 1
6.12.79 r.

( B i u l e t y n  P K N M iJ  n r  4/80 p o z .  27)


