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1. WSTEP
Przedmiotem normy jest 37-procentowy roztwdr wodny
aldehydu mréwkowego, stosowany jako odczynnik chemicz-

ny. Formaldehyd zawiera stabilizator w iloéci 10:15% me-
tanolu, jako zabezpieczenie przed polimeryzacijs.
Formaldehyd ma:
a) wzér chemiczny HCHO,

b) wzdr budowy H

¢) mase czgsteczkowa 30,03,

d) inng nazwe - formalina.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznos$ci od zawartoéci zanieczysz-

czen rozrdznia sie dwa gatunki formaldehydu, oznaczone:
cz.d.a. - czysty do analizy,

CZ. - czysty.

2.2. Przyklad oznaczenia formaldehydu czystego do

analizy:

FORMALDEHYD cz.d.a. BN-77/6193-79

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogdlne. Formaldehyd powinien by cie-

3.2. Wymagania szczegdlowe

Gatunki
Wymagania
cz.d.a. CZ.
a) Aldehyd mréwkowy, % 36,0 + 38,0
b) Gestosé eio, g/cm3 1,073 + 1,092
c) Kwasdéw organicznych w prze-
liczeniu na kwas mréwkowy,
%, nie wiecej niz 0,03 0,05
d) Pozostatosé po prazeniu w po-
staci siarczandw, %,
nie wiecej niz 0,002 0,003
e) Zelaza (Fe3+), %,
nie wiecej niz 0,0001 00,0002
f) Chlorkéw (C17), %
nie wiecej niz 0,0001 0,0002
g) Siarczandw (SOi- ), %,
nie wiecej niz 0, 0004 0,0008
h) Metali ciezkich (Pb2+), %,
nie wiecej niz 0,0002 0,0005

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

Formaldehyd nalezy pakowad, znakowad i

waé zgodnie z PN-70/C-80001.

przechowy-

Rodzaje opakowania: butelki ze szkla oranzowego po-
jemnosci 1 dm3 zamykane nakretkg bakelitowa lub  polie-

tylenowg, umieszczone w kontenerach, uszczelnione tektu-

czg bezbarwng, przeiroczystg o swoistym, ostrym  zapa- rg falistg i welng drzewng, lub balony szklane z korkiem
chu. Latwo rozpuszcza sie w wodzie, miesza w  kazdym obwigzanym folig i umieszczone w koszach metalowych,
stosunku z alkoholem i eterem. uszczelnione weilng drzewnsg.
Zgloszona przez Zjednoczenie Przemyslu Rafineryinego i Petrochemicznego PETROCHEMIA
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Rafineryinego i Petrochemicznego PETROCHEMIA
dnia 30 grudnia 1977 r. jako norma obowigzujgca od dnia 1 paidziernika 1978 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 6/1978 poz. 30)
Wpelyw do WN 19.1.78. Oddano do skladu 2.2.78. Druk ukohezono w kwietniv 78. Cena zi 3,60

wYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1978,

Obj.0,60a. w. Nakliad 2300+ 55 egz. Zam, 372/78
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Na nalepkach nalezy umieécié napis: Substancja szko-
dliwa. Formaldehyd dziata draznigco na blony $luzowe no-
sa 1 drég oddechowych.

Temperatura przechowywania ze wzgledu na zabezpie-
czenie przed polimeryzacjg nie powinna by¢ nizsza niz

18°C, czas przechowywania nie dtuzszy niz 1 rok.

5. BADANIA

5.1. Pobieranie prébek. Prdébki nalezy pobieraé zgod-

nie z PN-70/C-80047. Masa $redniej prébki laboratoryj-

nej powinna wynosi¢ 1000 g.

.2. Opis badan

ul

5.2.1. Oznaczanie zawartosci aldehydu mréwkowego

5.2.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a, roztwory: 1N i O,1N.
b) Kwas siarkowy cz.d.a, roztwér 1IN.

c) Nadtlenek wodoru, roztwdr 3-procentowy: 50 cms
nadtlenku wodoru zmiareczkowadé wobec fenoloftaleiny O, 1N

roztworem wodorotlenku sodowego ( V,).

d) Fenoloftaleina, 0, l-procentowy roztwdér alkcholowy.

5.2.1.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej z

korkiem szlifowanym pojemnosci 100 cm3 odmierzyé biure-
tg 20 f:m3 IN roztworu wodorotlenku sodowego i zwazyc
z dokladnoscia do 0,001 g. Dodaé do kolby pipeta okoto
1 cm3 badanego formaldehydu i ponownie zwazyé z tg samg
dokladnoscia. Do zawartoséci kolby dodaé 50 cm:3 roztworu
nadtlenku wodoru, wymieszad, czes$ciowo zastonié¢  otwér
kolby korkiem i ogrzewad na tazni wodnej w temperaturze
okolo 60°C przez 30 min. W czasie ogrzewania zawartosdé
kolby nalezy przemieszaé 2 - 3 razy. Roztwdr ostudzié i
nadmiar wodorotlenku sodowego zmiareczkowac roztwo-
rem kwasu siarkowego wobec fenoloftaleiny. Fenoloftale-
ing nalezy dodawad kroplami dwu-trzykrotnie. Miareczko-
wanie jest zakonczone, gdy po dodaniu kropli wskaznika
roztwor nie zabarwia sig¢ na czerwono.

Zawarto$¢ aldehydu mréwkowego ( X,) obliczyé w pro-

centach wg wzoru

0,03003 -+ 100

X=(V'V1 -V,) -

- 0,652 +Xx, (1)
1

m
w ktdérym:

V - objetos¢ scisle 1IN roztworu wodorotlenku so-

dowego pobranego do oznaczania, cm3,
V, - objgto$¢ Scisle IN roztworu kwasu siarkowe-
go zuzytego do odmiareczkowania nadmiaru

wodorotlenku sodowego, cm ,

V, - objgtes¢ scisle 0,1N roziworu wodorotlenku
sodowego zuzytego do oznaczania kwasowos-
przeliczona

ci nadtlenku wodoru wg 5.2.1c)

na roztwoér 1N,

0,03003 - iloéé formaldehydu odpowiadajgca 1 cm3 $cis-
le 1N roztworu wodorotlenku sodowego, g,
m - masa badanej prdébki, g,
0,652 - wspdlczynnik przeliczeniowy kwasu mrdéwko-
wego na aldehyd mréwkowy,
X

- zawartos¢ kwasdéw organicznych

wg 5.2.3, %.

5 ozZnaczona

5.2.1.3. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé $rednig aryt-

metyczng wynikdw co najmniej dwdch oznaczan, nie rdéznig-

cych sie miedzy sobg wigcej niz o 0,3%.

5.2.2. Oznaczanie gesto$ci wykonad za pomocag areo-

metru wg PN-66/C-04004. Na podstawie oznaczonej ges-
tosci oraz procentowej zawartosSci aldehydu  mréwkowego
mozna odczytadé z wykresu (zatgcznik) zawarto$é metanolu

w procentach w badanym roztworze formaldehydu.

5.2.3. Oznaczanie zawartosci kwasdéw organicznych

5.2.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a, roztwdér O,1N.

b) Fenoloftaleina, 0,1-procentowy roztwér alkoholowy.

c) Woda destylowana, $wiezo przegotowana 1 ostu-
dzona.

5.2.3.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby  stozkowej
pojemnosci 100 cms odmierzyc pipetg 10 cm3 formaldehydu,

. 3 4 8 ok y
doda¢é okoto 20 cm™ wody destylowanej i miareczkowad roz-
tworem wodorotlenku sodowego wobec fenoloftaleiny.

Zawartosé kwasdw organicznych w przeliczeniu na kwas

mréwkowy (XQ) obliczyé w procentach wg wzoru

5 .V 0,0046 - 100

2 10 - p (2)

w ktérym:
V - objetosé $ciséle 0,1N roztworu  wodorotlenku
sodowego zuzytego do miareczkowania, cm ,

)
0,0046 - ilo$é kwasu mrdédwkowego odpowiadajgca 1 em”

$cisle O, 1N roztworu wodorotlenku sodowe-
go’ g,
¢ - gestoéé badanego formaldehydu w  tempera-

o 3
turze 20 C, g/cm”,

5.2.4. Oznaczanie pozostalos$ci po prazeniu w postaci

siarczandw. W platynowej parownicy uprzednio wyprazo-

3

nej i zwazonej z doktadnoscig do 0,0002 g umies$cié 108 cm’

(100 g) badanego formaldehydu i dalej postepowaé wg PN-76/
C-04958 p. 2.4.

Pozostato$é po prazeniu nalezy zachowad do oznacza-
nia zelaza wg 5.2.5.

Badany formaldehyd odpowiada wymaganiom normy, je-
zeli masa pozostalosci nie przekracza:

dla odczynnika cz.d.a - 2 mg,

dla odczynnika cz - 3 mg.
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5.2.5. Oznaczanie zawarto$ci zelaza (Fe3+) . Pozosta- 5.2.7.2. Wykonanie oznaczania. Do cylindra kolory-
to$é po prazeniu otrzymang wg 5.2.4 zalaé 5 cm3 kwasu  metrycznego pojemnosci 50 cm'3 pobraé pipetg 25 Cm3 roz-

solnego cz.d.a (1,12). Parownicg nakry¢ szkietkiem ze-
garkowym i ogrzad na taZni wodnej az do catkowitego roz-
puszczenia popiotu. Otrzymany roztwdr sptukaé do kolby
stozkowej pojemnosci 100 cm3

C-04521/03.

i oznaczyé zelazo wg PN-75/

5.2.6. Oznaczanie zawartodci chlorkéw (Cl1-)

5.2.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a (1,15).

b) Azotan srebra cz.d.a, roztwér O,1N.

¢) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Cl nalezy przy-
gotowaé wg PN-68/C-06500, a nastepnie rozciericzyé —w
stosunku 1:499.

1 'cm3 rozcienczonego roztworu zawiera 0,002 mg 6

5.2.6.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiarowej

pojemnosci 250 cm3 odmierzyé 54 cm3 (50 g) formaldehydu,
uzupeié woda do kreski i dobrze wymieszaé. Roztwdr na-

lezy zachowaé do oznaczania zawarto$ci siarczandw wg

5.2.7 oraz do oznaczania zawarto$ci metali cigzkich  wg

5.2.8. Do cylindra kolorymetrycznego pojemnosci 50 cm3
pobrad pipeta 25 cn13 tego roztworu, dodaé 0,5 cm3 kwasu
azotowego i 1 cm3 roztworu azotanu srebra.

Badana prébka odpowiada wymaganiom normy, jezeli w
ciggu 5 min nie powstanie w roztworze badanym opalizacja
wieksza niz w roztworze poréwnawczym, przygotowanym
jednoczesénie i zawierajacym 25 cm3 wody destylowanej,
0,5 c:m'3 kwasu azotowego, 1 c:m3 roztworu azotanu srebra
oraz:

dla odczynnika cz.d.a - 0,005 mé el ;

dla odczynnika cz - 0,01 mg Cl .

Poréwnanie zmetnienia roztwordw w cylindrach  doko-

nac¢, patrzgc na nie z boku na ciemnym tle.

5.2.7. Oznaczanie zawartos$ci siarczandw (304 )

5.2.7.1, Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a (1,12).

b) Chlorek barowy cz.d.a, roztwdr 10-procentowy.

4

c) Roztwér wzorcowy zawierajgcy jony SO nalezy

przygotowaé wg PN-68/C-06500, a nastepnie rozciedczyd

w stosunku 1 : 99.

3 - .
1 cm”™ rozciericzonego roztworu zawiera 0,01 mg 504

tworu formaldehydu wg 5.2.6.2, dodaé 3 krople kwasu sol-

nego i ogrzac¢ do wrzenia. Nastepnie dodaé 2 cm3

gorace-
go roztworu chlorku barowego i pozostawié do ostudze-
nia przez 15 min.

Badana probka odpowiada wymaganiom normy, jezeli

zmegtnienie badanego roztworu nie jest silniejsze od zmet-

nienia roztworu poréwnawczego, przygotowanego rdéwno-

czes$nie i zawierajgcego 25 cm~ wody destylowanej, 3 kro-
3

ple kwasu solnego, 2 cm roztworu chlorku barowego oraz:

dla odczynnika cz.d.a - 0,02 mg 502“ .

dla odczynnika cz - 0,04 mg SOE_

Pordwnanie zmetienia roztwordw w <ylindrach  doko-

nadé, patrzgc na nie z boku na ciemnym tle.

5.2.8. Oznaczanie zawartoéci metali ciezkich

5.2.8.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a (1,12).

b) Siarkowoddr.

c¢) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Pb2+, nalezy
przygotowaé wg PN-68/C-06500, a nastgpnie rozciericzyé
w stosunku 1 : 99.

3 . g _ 2+
1 ecm” rozcienczonego roztworu zawiera 0,01 mg Pb .

kolory-
3

5.2.8.2. Wykonanie oznaczania. Do cylindra

metrycznego pojemnosci 100 cm‘3 pobrad pipetg 50 cm
roztworu formaldehydu wg 5.2.6.2, dodaé 5 kropli kwasu
solnego i nasycié siarkowodorem przez 1 min.

Badana prébka odpowiada wymaganiom normy, jezeli za-
barwienie w roztworze badanym nie jest silniejsze od za-
barwienia roztworu pordwnawczego, przygotowanego row-
noczedénie 1 zawierajacego w tej samej objetosci 5 kropli
kwasu solnego oraz:

dla odczynnika cz.d.a - 0,02 mg Pb2+,

dla odczynnika cz - 0,05 mg Pb2+,
i nasyconego siarkowodorem.
Poréwnanie zabarwienia roztwordw w cylindrach doko-

nad patrzac na nie z géry na mlecznym tle.

5.3. Interpretacja wynikéw. Wartoéci liczbowe wyste-

pujace w normie oraz wyniki obliczen nalezy interpreto-
waé zgodnie z PN-70/N-02120, metoda Z.
5.4. Za$wiadczenie o wynikach badan. Dla kazdej

partii produktu wytwodrca obowigzany jest wystawic i prze-
slaé odbiorcy zaswiadczenie stwierdzajgce zgodnosé pro-

dukcji z wymaganiami normy.

KONIEC

Zalgcznik

Informacje dodatkowe
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ZALACZNIK

WYKRES ZAWARTOSCI METANOLU
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Aldehyd mrowkowy

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme - Zaktady Azotowe

im. F. Dzierzyidskiego w Tarnowie.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-68/6191-86

a) wprowadzono do wymagan oznaczanie gesto$ci; zgod-
nie z podanym zakresem gestoéci, roztwdr formaldehydu ma
okreslong w wstepie zawarto$éé metanolu,

b) wprowadzono oznaczanie zawartodci pozostaloéci po

prazeniu w postaci siarczandw w miejsce oznaczania popio-

tu,

¢) zaostrzono wymagania metali ¢ciezkich w  gatunku
¢z.d.a icz,

3. Normy zwigzane
PN-66/C-04004 Przetwory naftowe. Oznaczanie gesto$-

ci (masy wtasciwej)
PN-75/C-04521/03 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma-
lych zawartosci zelaza metodg kolorymetryczng z za-
stosowaniem tiocyjanianu amonowego
PN-76/C-04958 Odczynniki. Oznaczanie pozostalo$ci po

prazeniu

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od-
czynnikéw, roztwordw pomocniczych oraz roztwordw do
kolorymetrii i nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie
i transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek

i przygotowania $redniej prébki laboratoryjnej

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

4. Dokumenty miedzynarodowe

RWPG PC 5027-75 PeakTusH. dopmanbznerun (3638%-
HHit pacTBOp)

5. Réznica w stosunku do PC 5027-75

Pozostawiono oznaczanie gidwnego sktadnika

BN-68/6191-86 i PN-74/C-88000. Metoda oznaczania z wo-

jak w
dg utleniong jest metodg bezposrednig, obarczong matym
bledem, odpowiednig do wykonania w warunkach produkcyj

nych.

6. Autor projektu normy - mgr Lidia Zgbczyriska, Za-

kltady Azotowe im. F. Dzierzyrnskiego w Tarnowie.



