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NORMA BRANZOWA BN-86
WYROBY 6026-47
PRZEMYStU
CHEMICZNEGO Tarnoks st
Grupa katalogowa 1021
Ts WRSLEE 3.2. Wymagania fizykochemiczne — wg tabl. 1.
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest Tablica 1

oksym cykloheksanonu o nazwie handlowej Tarnoks,
otrzymywany syntetycznie z siarczanu hydroksyloaminy
1 cykloheksanonu w procesie oksymacji.

Oksym cykloheksanonu ma:

a) wzér sumaryczny — Ce¢H, OH
CH,‘,—CH2
b) wzor strukturalny — HO—=N=C CH,
y N/
CHz—CHz

¢) mas¢ molowg — 113,156 g/mol

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Tarnoks
stosowany jest jako surowiec do produkcji laktamu
kwasu E-aminokapronowego oraz jako §rodek przeciw
kozuszeniu farb 1 lakierow.

2. OZNACZENIE

TARNOKS BN-86/6026-47

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Tarnoks powinien by¢ cia-
tem stalym, krystalicznym, o barwie biatej z odcieniem
rbzowym, szarym lub z6ttym i charakterystycznym za-
pachu, zblizonym do zapachu migty i kamfory. Nie po-
winien zawiera¢ zanieczyszczen mechanicznych dostrze-
galnych nie uzbrojonym okiem.

Wymagania

a) Temperatura krystalizacji, °C, nie mniej niz 72
b) Wody, % (m/m), nie wigcej niz 3.5
¢) Cykloheksanonu, % (m/m), nie wigcej niz'' 0.2

d) Rozpuszczalno$¢ w ksylenie catkowita

""'W przypadku braku chromatografu, dopuszcza si¢ stoso-
wanie metody miareczkowej oznaczania cykloheksanonu wg
5.3.5. Przy stosowaniu tej metody zawarto$¢ cykloheksanonu nie
moze przekroczy¢ 0.5% (m/m).

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Tarnoks nalezy pakowa¢ po 40 kg
do workéw polietylenowych  umieszczonych w
czterowarstwowych workach papierowych zgodnych
z PN-67/P-79005 i o wymiarach wg PN-82/0-79027.
Znakowanie opakowan powinno by¢ zgodne z PN-85/
0-79252. .

Na kazdym opakowaniu nalezy umies$ci¢ w sposob
trwaly napis zawierajacy co najmniej:

a) nazwg lub znak zaktadu produkcyjnego,

b) oznaczenie wg rozdz. 2,

c) numer partii,

d) mase brutto i netto,

e) date produkcji,

f) liczba warstw sktadowania i tadowania — naj-
wyzej 8.

4.2. Przechowywanie. Tarnoks opakowany wg 4.1 na-
lezy przechowywa¢ w suchych i zadaszonych pomiesz-
czeniach. Liczba warstw skladowania — 8.

Zgtoszona przez Zaktady Azotowe im. F. Dzierzynskiego w Tarnowie
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4.3. Transport. Tarnoks nalezy przewozi¢ w wago-
nach 1 samochodach krytych, zabezpieczajacych pro-
dukt przed zawilgoceniem. Opakowania w Srodku
transportowym nalezy uklada¢ w pozycji poziomej
Scisle obok siebie na wysoko$¢ najwyzej 8 warstw.
Ladunek powinien tworzy¢ zwartg cato$¢ i powinien
by¢ zabezpieczony przed przesuwaniem i uszkodzeniem
w czasie transportu. Transport powinien odbywac si¢
zgodnie 7z obowiazujgcymi przepisami transportowymi'’,

Okres gwarantowanej uzytecznosci, zgodnej z wyma-
ganiami niniejszej normy wynosi 6 miesigcy od daty
wysviki, przy zachowaniu warunkéw przechowywania
1 transportu.

5. BADANIA

5.1. Wielko$¢ partii. Parti¢ produktu stanowi nie wig-
cej niz 5000 kg.

5.2. Pobieranie probek. Przy pobieraniu probek nale-
zv stosowa¢ o0goOlne wytyczne wg PN-67/C-04500.
Z kazdej partii produktu podlegajacej odbiorowi na-
lezy wybra¢ w sposéb losowy na $lepo w zaleznosci
od liczby opakowan w partii liczb¢ opakowan jed-
nostkowych wg tablicy.

Liczba opakowan, ktora nalezy

Liczba opakowan w partii 2 . 5 -
p I wybra¢ do pobierania probek

do § wszystkie
& & 15 5
16 = 25 7
26 + 63 8
powyze] 64 9

Z kazdego wylosowanego opakowania jednostkowe-
go nalezy pobiera¢ po 2 probki pierwotne o masie
okoto 200 g. Probki nalezy pobra¢ probnikiem 14 wg
PN-74/C-60008 z calej grubosci warstwy. Probki pier-
wotne nalezy polaczy¢ razem i dokladnie wymieszac.
Z tak przygotowanej probki ogoélnej przygotowac prob-
k¢ laboratoryjng o masie co najmniej 600 g. Probke
laboratoryjng podzieli¢ na dwie czgsci, z ktorych jedna
nalezy przeznaczy¢ do badan, a druga przechowywaé
do analizy rozjemczej przez 1 miesiac, liczac od daty
wysytki.

5.3. Opis badan

5.3.1. Sprawdzanie wygladu nalezy wykonaé organo-
leptycznie.

5.3.2. Oznaczanie temperatury Kkrystalizacji nalezy
wykona¢ wg PN-81/C-04514 p. 2.4.1 w probce niesu-
szonej.

5.3.3. Oznaczanie zawartoSci wody nalezy wykonaé
metodg destylacyjna wg PN-66/C-04523.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci cykloheksanonu metoda
chromatografii gazowej

5.3.4.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na

chromatograficznym rozdziale cykloheksanonu od tar-
noksu 1 innych zanieczyszczen oraz poréwnaniu po-

" Patrz Informacje dodatkowe.

wierzchni piku oznaczanego skladnika z powierzchnia
piku znanej ilosci wzorca wewngtrznego.

5.3.4.2. Aparatura

a) Laboratoryjny chromatograf gazowy wyposazony
w detektor ptomieniowo-jonizacyjny.

b) Kolumna chromatograficzna szklana lub ze stali
nierdzewnej o diugosci 2 m i Srednicy wewngtrznej
4 mm.

Jako wypeinienie kolumny chromatograficznej nalezy
stosowaé Cellit 545 o uziarnieniu 0,15 =+ 0,25 mm
(60 <+ 100 mesh) z naniesionym olejem silikonowym
DC 200 w ilosci 15% (m/m).

Dopuszcza si¢ stosowanie innego wypetnienia kolum-
ny chromatograficznej i innych parametréw analizy pod
warunkiem otrzymania rOwnorz¢dnego rozdziatu ozna-
czanego sktadnika.

5.3.4.2. Odczynniki i materialy

a) Aceton cz.d.a.,

b) Cykloheptanon cz.d.a. — wzorzec wewngtrzny,

¢) Argon gazowy cz. 45 wg BN-80/6017-16 lub azot
techniczny spr¢zony wg PN-71/C-84912,

d) Powietrze techniczne spr¢zone wg PN-74/C-84913,

e) Wodor elektrolityezny  spr¢zony wg PN-61/
C-84908.

5.3.4.4. Warunki pracy chromatografu. Zaleca si¢ sto-
sowanie nast¢pujacych warunkéw pracy chromatografu:

a) temperatura termostatu kolumny 130°C

b) temperatura dozownika 170°C

c) temperatura detektora 170°C

d) szybko$¢ przeptywu gazu nosnego (argonu lub
azotu) 30 ml/min

e) wielko$¢ wprowadzonej probki 2 pl

W podanych warunkach analizy czasy retencji po-
szczegOlnych sktadnikow chromatografowanej miesza-
niny sa nastgpujace:

aceton 1 min,
cykloheksanon 6 min,
cykloheptanon 9 min,
oksym cykloheksanonu 12 min.

5.3.4.5. Wykonanie oznaczania. Przygotowanie apara-
tu do pracy i obstuga w czasie wykonania analizy
powinny by¢ zgodne z instrukcja dotaczona do apara-
tu.

W kolbie pojemnosci 50 ml z doszlifowanym korkiem
odwazyé¢ okoto 5 g badanej probki tarnoksu z doktad-
noscia do 0,0002 g i odwazy¢ z tg sama doktadnoscia
wzorzec wewngtrzny — 0,02 g cykloheptanonu. Nastgp-
nie wla¢ okoto 25 ml acetonu, doktadnie wymiesza¢
1 po rozpuszczeniu probki wprowadzi¢ mieszaning do
kolumny chromatografu.

Na otrzymanym chromatogramie (przyktad chroma-
togramu podano w Informacjach dodatkowych) zmie-
rzy¢ pola powierzchni pikoéw cykloheksanonu 1 cyklo-
heptanonu jednym ze sposobdw stosowanych w techni-
ce chromatografii gazowe;j.

Wspdtczynnik korekcyjny dla cykloheksanonu wzglg-
dem cykloheptanonu nalezy wyznaczy¢ wg zasad stoso-
wanych w chromatografii gazowe;j.



BN-86/6026-47 3

Zawarto$¢ cykloheksanonu (X) obliczy¢ wg wzoru,
% (m/m),

Se-mu - K
X=—/———— 100
Sy © m b
w ktorym:
S. — pole powierzchni piku cykloheksanonu, mm?,
m, — odwazka cykloheptanonu, g,
K — wspolczynnik korekcyjny dla cykloheksanonu
wzgledem cykloheptanonu,
S+ — pole powierzchni piku cykloheptanonu, mm?,
m — odwazka badanego tarnoksu, g.

5.3.4.6. Wynik oznaczania. Za wynik koncowy na-
lezy przyjac¢ $rednig arytmetyczna wynikow dwéch réw-
nolegtych oznaczan réznigcych si¢ migdzy sobg nie wig-
cej niz o 10% wyniku $redniego.

5.3.5. Oznaczanie zawarto$ci cykloheksanonu metoda
miareczkowa

5.3.5.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na
reakcji cykloheksanonu z chlorowodorkiem hydroksy-
loaminy. Wydzielony w wyniku reakcji kwas solny mia-
reczkuje si¢ wodorotlenkiem sodowym.

5.3.5.2. Odczynniki i roztwory

a) Czterochlorek weggla cz.

b) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a, roztwor
o ¢(NHOH - HCl) = 0.5 mol/l.

¢) Kwas solny cz.d.a., roztwor o ¢ (HCl) = 0,5 mol/I.

d) Wodorotlenek sodowy cz.d.a, roztwér mianowany
o ¢(NaOH) = 0,5 mol/I.

e) Oranz metylowy,
PN-81/C-06501 p. 2.2.

5.3.5.3. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej
pojemnosci 300 ml odwazyé 10 g probki badanego
tarnoksu z doktadnos$cia do 0,01 g, doda¢ 50 ml cztero-
chlorku weggla 1 miesza¢ az do rozpuszczenia probki.

Otrzymany roztwor rozcienczy¢ 50 ml wody 1 siinie
mieszajac zobojg¢tnié roztworem kwasu solnego wobec
oranzu metylowego do zabarwienia oranzowego zgod-
nego z barwa roztworu wzorcowego.

Roztwor wzorcowy stanowi 50 ml roztworu chloro-
wodorku hydroksyloaminy zoboj¢tniony wobec oranzu
metylowego do barwy oranzowej. Do roztworu z bada-
nag probka doda¢ 10 ml roztworu chlorowodorku
hydroksyloaminy, rowniez uprzednio zobojg¢tnionego,
dobrze wymieszac¢ i miareczkowa¢ roztworem wodoro-
tlenku sodowego przy cigglym energicznym mieszaniu
do uzyskania zabarwienia roztworu wzorcowego.

roztwdr przygotowany wg

Zawarto$¢ cykloheksanonu (X) obliczy¢ wg wzoru,
% (m/m),

V- 0,049 - 100
m

X =

2

w ktérym:

V — obj¢tos¢ roztworu wodorotlenku sodowego
o ¢(NaOH) = 0,5000 mol/1 zuzyta do mia-
reczkowania, ml,

m — odwazka badanej probki, g,

0,049 — ilo$¢ cykloheksanonu odpowiadajaca 1 ml

roztworu  wodorotlenku  sodowego o
c¢(NaOH) = 0,5000 mol/l, g/ml.

5.3.5.4. Wynik oznaczania. Za wynik koncowy przy-
ja¢ $rednia arytmetyczna wynikOw co najmniej dwoch
rownoleglych oznaczan, r6zniacych si¢ migdzy soba nie
wigce] niz o 10% wyniku $redniego.

5.3.6. Oznaczanie rozpuszczalnosci w ksylenie. W kol-
bie stozkowe]j z szeroka szyjka, pojemnosci 250 ml od-
wazy¢ 20 g probki badanego tarnoksu z doktadnoscia
do 1 g i zala¢ 100 ml m-ksylenu o temperaturze
20 + 23°C.

Probke nalezy mieszaé pr¢cikiem az do rozpuszcze-
nia, a nast¢pnie odczeka¢ 15 min, aby rozpuszczalne
krople wody opadty na dno kolby. Badana probka po-
winna rozpusci¢ si¢ catkowicie z wyjatkiem wody, ktora
osadza si¢ na dnie kolby. Roztwoér tarnoksu w ksylenie
ponad dolna warstwa nierozpuszczonej wody nie po-
winien wykazvwac¢ zmgtnienia.

5.4. Interpretacja wynikdw. Wartosci liczbowe wyste-
pujace w normie oraz wyniki obliczen nalezy interpre-
towac zgodnie z PN-70/N-02120 p. 3.3.2 (metoda Z).

6. OCENA PARTII

Parti¢ tarnoksu nalezy uzna¢ za zgodng z normag,
jezeli wyniki wszystkich badan odpowiadaja badaniom
wg rozdz. 3.

W przypadku uzyskania wynikéw niezgodnych z wy-
maganiami normy, badanie, ktore dato wynik ujemny,
nalezy powtorzy¢ na dwu pobranych z tej samej partii
probkach. Jezeli w powtornym badaniu uzyska si¢ cho¢
raz wynik ujemny, parti¢ nalezy odrzucic.

Do kazdej partii produktu wytwdrca obowiazany jest
wystawi¢ i przesta¢ odbiorcy zaswiadczenie stwierdza-
jace zgodno$¢ produktu z wymaganiami normy.

KONIELC

Informacje dodatkowe



4 Informacje dodatkowe do BN-86/6026-47

INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Azotowe
im. F. Dzierzynskiego w Tarnowie.
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-71/6026-47
a) zmniejszono zawartos¢ cykloheksanonu do 0,2% zamiast 0,7%,
b) wprowadzono chromatograficzna metod¢ oznaczania cyklo-

heksanonu, dopuszczajgc w przypadkach szczegélnych metodg mia-

Zaktady

reczkowa,
¢) zamiast oznaczania rozpuszczalnosci w benzenie wprowadzono
oznaczanie rozpuszczalnosci w ksylenie (20 g/100 ml).
3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przy-
gotowywania prébek
PN-81/C-04514 Oznaczanie
organicznych
PN-66/C-04523 Oznaczanie zawartosci wody metoda destylacyjng
PN-81/C-06501 Anahza Przygotowanie  roztworOw
wskaznikow
PN-74/C-60008 Probniki do pobierania probek produktow bez-
ksztaltnych
PN-61/C-84908 Wodor techniczny sprgzony
PN-71/C-84912 Azot spr¢zony techniczny
PN-74/C-84913 Powietrze spr¢zone

temperatury  krystalizacji  substancji

chemiczna.

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

PN-82/0-79027 Opakowania transportowe. Worki papierowe. Gtow-
ne wymiary

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawartoscia. Znaki
i znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-76/P-79005 Opakowania transportowe. Worki papierowe

BN-80/6017-16 Argon gazowy czysty 45

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

Regulamin Przedsigbiorstwa PKP o tadowaniu i zabezpieczaniu prze-
sytek towarowych (Dz. T. i ZK. nr 9 poz. 68 z 1985 r.)
Przepisy o tadowaniu wagonow towarowych. Zalacznik I1 do Umowy

0 wzajemnym uzytkowaniu wagondéw towarowych w komunikacji
migdzynarodowej (RIV) (Dz. T. i Z.K. nr 15, poz. 119 z 1981 r.)
wraz z pOZniejszymi zmianami
Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w sprawie
tadowania samochodow cig¢zarowych i przyczep (Mon. Pol. nr 24,
poz. 123 z 1963 r. i nr 53, poz. 250 z 1968 r.)
4. Symbol wg SWW — 1244-122.
5. Przyktad chromatogramu tarnoksu — wg rysunku.
6. Autor projektu normy — mgr inz. Krystyna Szymczak — Za-
ktady Azotowe im. F. Dzierzynskiego w Tarnowie.

Jksym  cykloheksanony

N

Cykloheptanon (wzorzec)

______________:

(ykloheksanon

Aceton

[N -86/6026-47-1

Chromatogram oksymu cykloheksanonu z odwazka cykloheptanonu (w roztworze acetonu)
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