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N O R M A BRANŻOWA BN-86 
WYROBY 6026-47 

PRZEMYSŁU 
Tarnoks CHEMICZNEGO Zamiast 

1. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy . Przedmiotem normy jest 
oksym cykloheksa nonu o nazwie handlowej Tarnoks, 
otrzymywany syntetycznie z siarcza nu hydroksyloamin y 

cykloheksa nonu w procesie oksymacji. 
Oksym cyk loheksanonu ma : 

a) wzór su ma ryczny - C 6H IIOH 

b) wzór strukturalny -

c) masę mo l o wą - 113,156 g/mo l 

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Tarnoks 
stosowany jest jako surowiec do produkcji laktamu 
kwasu E-aminokaprono wego o ra z jako ś rodek przeciw 
kożuszeniu fa rb i lakierów. 

2. OZNACZENIE 

TARNOKS BN-86/6026-47 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. Tarno ks powin ien być cia­
łem stałym, krystalicznym , o barwie białej z odcieniem 
różowym , szarym lub żółtym i charakterystycznym za­
pac hu , zb l iżo nym do zapach u mięty i kamfory . Nie po­
winien zawierać zanieczyszczeń mechanicznych dostrze­
galnych nie uzbrojonym okiem. 
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3.2. Wymagania fizykochemiczne - wg tab!. I. 

Tablica l 

W ymagan ia 

li) Tempe ra tu ra krys talizacj i. oC. me m n iej n iż 72 

h) W o d y. % (m/ m) . n iC więcej n iż 3.5 
e ) Cy kl o he ksanon u. % (m/ m). nie więcej n iżl) 0.2 
d) Rozp uszcza ln ość w ksyle nie całk owita 

II W przypad k u hrak u chromatografu. dopuszcza się stoso-

wanie metod y m iareczko wej oznacza nia cykloheksa no nu wg 

5.3.5. Przy stosowa ni ll tej m etody zawartość cyk lo h e ksano n u ni e 

może prze k roczyć 0.5% (m/ m) . 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

4.1. Pakowanie. Tarnoks należy pakować po 40 kg 
do worków polietylenowych umieszczonych w 
czterowarstwowych workach papierowych zgodnych 
z PN-67/P-79005 i o wymiarach wg PN-8 2/0-79027 . 
Znakowanie opakowań powinn o być zgodne z PN -H 5/ 
0-79252 . 

Na każdym opa kowa~iu na leży umieścić w sposób 
trwały napis zawierający co najmniej: 

a) na zwę lub znak zakładu produkcyjnego , 
b) oznaczenie wg rozdz. 2, 
c) numer part ii, 
d) masę brutto i netto , 
e) datę produkcji, 
f) liczba warstw składowania i ładowania - naj­

wyżej 8. 
4.2. Przechowywanie. Tarnoks opakowany wg 4. l na­

leży przechowywać w suchych i zadaszonych pomiesz­
czeniach. Liczba warstw składowania - 8. 

Zgłoszona przez Zakłady Azotowe im. F. Dzierżyńsk iego w Tarnowie 
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemi i Przemysłowej dnia 30 kwietnia 1986 r. 

jako norma obow i ązująca od dn ia 1 styczn ia 1987 r. 
(Dz . Norm . i Miar nr 12/ 1986 poz . 23) 

WYDAWNICTWA NORMA LIZACYJNE .. ALFA" 1986. Druk . Wyd . Norm. W·wa . Ark . wyd . 0 .55 Nakł . 1900 + 40 Zam. 2488/86 Cena zl 18.00 
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4.3. Transport. Tarnok s na leży przewozić w wago­
nach i sa nIOch odac h krytych, zabezp i eczających pro­
duk t przed zawi lgoce niem . Opakowania w środku 

tra nspo rtowym należy układać w pozycji poziomej 
ś ci ś l e obo k siebie na wysokość najwyżej 8 warstw. 
Ładunek powinien tworzyć zwartą calość i powinien 
b yć za bezpieczony przed przesuwani em i uszkodzen iem 
w czas ie tra n portu. Transport powinien odbywać się 

zgodn ie z obowią zującymi przepisami transportowymil). 
Okres gwarantowanej użyteczności , zgodnej z wyma­

ganiami niniej szej normy wynosi 6 miesięcy od daty 
wysyłki. przy zachowaniu wa runków przechowywania 
i tra nspo rtu . 

5. BADANIA 

5.1. Wielkość partii. Pa rtię prod uk tu sta nowi nie wię­
cej niż 5000 kg . 

5.2. Pobieranie próbek. Przy pob iera niu próbek nale­
ż y s t osować ogólne wytyczne wg PN-67/ C-04500. 
Z każdej pa rt ii prod uk t u pod legającej odbiorowi na­
l eży wybrać w sposób losowy na ślepo w za leż n ości 

od li czby opakowań w partii liczbę opakowań jed­
nostk o wych wg tablicy. 

Liczba o pak o wa ll pa rtii 
Liczba o pa ko w'1I1 . którą należy 

\II 
wybrać d o pobie ra ni a próbe k 

do 5 wS7y~ tki e 

6 15 5 
16 25 7 

26 .;- 63 li 
powyżej 64 9 

Z k a żd ego wyl osowanego opakowania jed nos tk owe­
go nal e ży pobierać po 2 próbki pierwotne o masie 
o kolo 200 g. Próbki rla l eży pobrać próbnikiem 14 wg 
PN-74/ C-60008 z cał ej grubości wa rstwy . Próbki pier­
wo tne nal eży połączyć razem i dokladnie wymieszać. 
Z tak przygo towanej próbki ogól nej przygotować prób­
kę labo rato ryjną o masie co najmniej 600 g . Pró bkę 
l a bo ra t o ryjną podzielić na dwie czę ' ci. z których jedną 
należy przeznaczyć do badań , a drugą przechowywać 
do a nali zy rozjemczej przez I miesiąc, licząc od daty 
wysyłki. 

5.3. Opis badań 

5.3.1. Sprawdzanie wyglądu należy wykonać orga no­
leptycznie. 

5.3.2. Oznaczanie temperatury krystalizacji należy 

wykonać wg PN-8 1/ C-045 14 p . 2.4. 1 w próbce niesu­
szo nej . 

5.3.3. Oznaczanie zawartości wody należy wykonać 

metodą destylacyjną wg PN-66/ C-04523. 

5.3.4. Oznaczanie zawartości cykloheksanonu metodą 
chromatografii gazowej 

5.3.4.1. Zasada oznaczania. Oznacza nie polega na 
chromatograficznym rozd ziale cy kloheksanonu od tar­
nok su i in nych zan ieczyszczeń oraz porównaniu po-

II Pa tr7 Inro rmacjc d od J tk o we. 

wierzchn i piku oznaczanego sk ładnika z powierzchnią 
piku znanej ilości wzorca wewnętrznego . 

5.3.4.2. Aparatura 
a) Laboratoryjny chromatograf gazowy wyposażony 

w de tekto r plomieniowo-j o nizacyjny. 
b) Kolumna chromatograficzna szk lana lub ze stali 

nierdzewnej o długości 2 m i średnicy wewnętrznej 

4 mm . 
Jako wypełnienie kolumny chromatograficznej należy 

stosować Cellit 545 o uziarn ieniu 0 ,15 -;- 0,25 mm 
(60 -;- 100 mesh) z naniesionym olejem sil ik onowym 
OC 200 w ilości 15% (m/ m ). 

Dopuszcza się stosowanie innego wypełnienia ko lum­
ny chromatograficznej i inn yc h para met rów anal izy pod 
warunkiem ot rzyma nia równorzęd nego rozdz iału ozna­
czanego s kładn ik a. 

5.3.4.2. Odczynniki i materiały 
a) Ace ton cZ.d.a .. 
b) Cykloheptanon cZ.d.a . - wzorzec wewnętrzny , 

c) Argon gazowy cz. 45 wg BN-80/6017-16 lub azot 
techniczny sp rężony wg PN-7 1/ C-849 12, 

d) Powietrze techniczne sprężone wg PN-74/ C-849 13 , 
e) Wodór elektro lit yczny sp rężony wg PN-61 / 

C-84908. 

5.3.4.4. Warunki pracy chromatografu. Zaleca s ię sto-
sowanie następujących warunków pracy chromatogra fu : 

a) temperatura termostatu kolumny 130°C 
b) temperatura dozownika 170°C 
c) temperatura de tektora 170°C 
d) szybkość przepływu gazu nuśnego (a rgonu lub 

azotu) 30 mi/ min 
e) wielkość wprowadzonej próbki 2 ~I 

W podanych warunkach ana li zy czasy retencji po­
szczególnych s kładników chromatografowC'nej miesza-
niny są następujące: 

ace ton 1 min , 
cyk loheksa non 6 mln, 
cykloheptanon 9 mln , 
oksym cyk loheksanon u 12 m1l1 . 

5.3.4.5. Wykonanie oznaczania. Przygotowanie apara­
tu do prac y i obsługa w czasie wyko nan ia anal izy 
powinny być zgodne z in strukcją dołączoną do apara­
tu. 

W kolbie pojemności 50 mI z d oszlifowanym korkiem 
odważyć około 5 g badanej prób ki tarnoksu z dokład­
nośc ią do 0 ,0002 g i odważyć z tą samą dokładnością 
wzorzec wewnętrzny - 0,02 g cyk lo heptanonu . Następ­

nie wlać około 25 mi ace to nu , dokładnie wymieszać 
i po rozpuszczeniu próbki wprowadzić mieszaninę do 
kolumn y chromatografu. 

a ot rzymanym chromatogramie (przykład chroma­
togramu podano w In formacjach dodatkowych) zmie­
rzyć pola powierzchni pików cyk loheksa nonu i cyklo­
heptanonu jednym ze sposobów stosowanych w techn i­
ce chromatografii gazowej . 
Współczy nnik korekcyjny d la cyk loheksanonu wzglę­

dem cyk loheptanonu należy wyznaczyć wg zasad stoso­
wanych w chromatografii gazowej . 
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Zawartość cykloheksanonu (X) obliczyć wg wzoru, 
% (mim), 

x 

w którym : 

Sc . m y, . K 

S", . m 
. JOO (I) 

Sc - pole powierzchni piku cykloheksanonu, mm2 , 

m ", - odważka cyk loheptanonu, g, 
K - współczynnik korekcyjny dla cykloheksanonu 

względem cykloheplanonu , 
S" - pole powierzchni piku cykloheptanonu, mm2 , 

m - odważka badanego tarnoksu , g . 
5.3.4.6. Wynik oznaczania. Za wynik końcowy na­

l eży przyjąć ś rednią arytmetyczną wyników dwóch rów­
n o l egł ych oznaczań różniących się między sobą nie wię­
cej niż o 10% wyniku średn iego. 

5.3.5. Oznaczanie zawartości cykloheksanonu metodą 
miareczkową 

5.3.5.1. Zasada oznaczania. Oznacza nie polega na 
reakcji cy klo heksanonu z chlo rowodorkiem hydroksy­
loaminy. Wydzielony w wyn iku rea kcji kwas so lny mia ­
reczkuje się wodorotlenkiem sodowym. 

5.3.5.2 . Odczynniki i roztwory 
a) Czterochlorek węgla cz. 
b) Chl orowodorek hydrok syloaminy cz.d.a, roztwór 

o c (NH 20H . HCI) = 0 ,5 mol/I. 
c) Kwas solny cz.d .a ., roztwór o c(HCI) = 0,5 mol/I. 
d) Wodo rot lenek sodowy cz.d .a, roztwór mianowany 

o c{NaOH) = 0 ,5 mo l/ I. 
e) Oranż met ylowy, roztwór przygotowa ny wg 

PN-81 /C-0650 I p . 2.2. 
5.3.5.3. Wykonanie oznaczania. Do kolby stożkowej 

pojemn ośc i 300 mI odważyć 10 g próbki badanego 
ta rnok su z dokładnością do 0,0 1 g, dodać 50 mI cztero­
chlorku węgla i mieszać aż do rozpuszczenia próbki . 

Otrzymany roztwór rozcieńczyć 50 mI wody i silnie 
mieszając zoboję tnić roztworem kwasu solnego wobec 
oranżu metylowego do zabarwienia oranżowego zgod­
nego z barwą roztworu wzorcowego. 

Roztwór wzorcowy stanowi 50 mI roztworu chloro­
wodorku hydroksyloaminy zobojętniollY wobec oranżu 
metylowego do barwy oranżowej . Do roztworu z bada­
ną próbką dodać 10 mI roztworu ch lorowodorku 
h ydroksyloami ny, również uprzednio zobojętnionego, 
dobrze wymieszać i miareczkować roztworem wodoro­
tlenku sodowego przy ciągł ym energicznym mieszaniu 
do uzyskania zabarwienia roztworu wzorcowego. 

Zawartość cykloheksanonu (X) ob liczyć wg wzoru , 
% (mi m) , 

x= v . 0,049 . 100 
(2) 

m 

w którym : 
V - objętość roztworu wodorotlenku sodowego 

o c (NaOH) = 0,5000 mol/I zużyta do mia­
reczkowania , mI, 

m 
0,049 

odważka badanej próbki , g, 
ilość cykloheksanonu odpowiadająca mI 
roztworu wodoro tlenku sodowego o 
c(NaOH) = 0,5000 mol/I, g/mI. 

5.3.5.4. Wynik oznaczania. Za wynik końcowy przy­
jąć średnią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch 
równoległych oznaczań . różniących się między sobą nie 
więcej niż o 10% wyniku średniego. 

5.3.6. Oznaczanie rozpuszczalności w ksylenie. W kol­
bie stożkowej z szeroką szyjką , pojemności 250 mI od­
ważyć 20 g próbki badanego tarnoksu z dokładnością 
d o l g i za lać 100 mI m-ksylen u o temperaturze 
20 ...;- 23° C. 

Próbkę należy mieszać pręcikiem aż do rozpuszcze­
nia, a następnie odczekać 15 min , aby rozpuszczalne 
krople wody opadły na dno kolby. Badana próbka po­
wi nna rozpuścić się całkowicie z wyją tkiem wody, która 
osadza się na dnie kolby. Roztwór tarnoksu w ksylenie 
ponad dolną warstwą nierozpuszczonej wod y nic po­
winien wyka zywać zmę tnien ia . 

5.4. Interpretacja wyników. Wartośc i liczbowe wystę­
pujące w normie oraz wyniki obliczeń należy interpre­
t o wać zgodnie z PN-70/N-02 120 p. 3.3.2 (metoda Z). 

6. OCENA PARTII 

Partię tarno ksu należy uznać za zgodną z normą, 
jeżeli wyniki wszystkich badań odpowiadają badaniom 
wg rozdz. 3. 

W przypadku uzyskania wyników niezgodnych z wy­
maganiami normy, badanie , które dało wynik ujemny , 
należy powtórzyć na dwu pobranych z tej samej partii 
próbkach. Jeżeli w powtórnym badaniu uzyska się choć 
raz wynik ujemny, partię należy odrzucić. 

Do każdej partii produktu wytwórca obowiązany jest 
wystawić i przesłać odbiorcy zaświadczenie stwierdza­
jące zgodność produktu z wymaganiami normy. 

K O NI EC 

In formacje doda tk owe 



4 Informacje dodatkowe do BN-86/6026-47 

INFORMACJE DODATKOWE 

I. Instytucja opracowująca normę Zakłady Azotowe 
1m . 1-'. D-~ i c r ż yńskiego w Tarno wie . 

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-71 / 6026-47 
a) 7mniejszono zawa rt ość cykloheksano nu d o 0.2% zamiast 0 ,7%, 
b ) wp rowadzono c hro mat ograficzną metodę oznaczania cyklo­

heksa nonu . do puszczaj,)C w przypadkac r. szczegó lnych metodę mia ­

rec zk ową. 

c) za miast oznacza nia rozpu szcza l noś ci w benzenie wprowad zono 
oznacza nie rozpuszczalnoś ci w ksylenie (20 g/ IOO mI). 

3. Normy i dokumenty związane 
PN-67/ C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przy­

gotowywani a próbek 
PN-lI l / C -045 14 Oznacza nie temperatury krys ta lizacji substa ncj i 

o rganicznych 
PN-66/ C-04523 Oznac za ni e 7a wart ości wod y metodą de stylac yjną 

PN-8 1/ C-0650 I Anali za chemiczna . Przygotowanie roztwo rów 
wsb ź n i ków 

PN-74/ C-60008 Próbniki do po bierania próbek produktów be z-
k ształtn yc h 

PN-61 / C-84908 Wodó r techn ic7ny sprężony 

PN-71/ C-849 12 Azo t s prężony techniczny 
PN-74/ C -849 13 Powietrze sprężone 

Cl.jkloheksanon 

PN-70/N-02 120 Zasady zaokrąglania i zapisywania liczb 
PN-82/0-79027 Opakowania tran sportowe . Worki papierowe. Głów­

ne wymiary 
PN-85/0-79252 Opakowania transpo rtowe z zawartością . Znaki 

i znakowanie. W ymagania pod stawowe 
PN-76/P-79005 Opakowania transpo rtowe. Worki papierowe 
BN-80/60 17-16 Argon gazowy czysty 45 
Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo przewozowe (Dz. U. nr 53 

poz. 272 z 1984 r.) 

Regulam in Przedsiębio rstwa PKP o ładowa n i u i zabezpiecza niu prze­
syłek towarowych (Dz. T. i Z .K . nr 9 poz. 68 z 1985 L) 

Przepisy o ładowaniu wagonów towarowych. Załącznik II do Umowy 
o wzajemnym użytkowaniu wagonów towarowych w komunikacji 
międzynarodowej ( RIV ) (Dz. T. i Z.K. nr 15, poz. 119 z 1981 r.) 

wra z z późniejszymi zmia nami 
Zarządze ni e Ministra Komunikacj i z dnia 7 marca 1963 r. w sprawie 

ładowan ia samochodów ci ężarowych i przyczep (Mon. Pol. nr 24, 
poz. 123 z 1963 r. i nr 53 , poz. 250 z 1968 r.) 

4. Symbol wg SWW - 1244-1 22 . 
5. Przykład chromatogramu tarnoksu - wg rysunku . 
6. Autor projektu normy - mgr inż. Krystyna Szymczak - Za­

kłady Azotowe im. F . Dzierżyńskiego w Tarn owie. 

Oksl.jm cljkloheksanonll 

Cljklohepfanon (wzorzec) 

li cetan 

[B[- 86!6oz~~.8 

Chro matogram oks ymu cykl ohe ksa nonu z odważ ką cykloheptallo llu (w roztworze acetonu) 
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