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1. WSTEP 4.2, Wymagania {izyezne 1 chemiczne — wg

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
dwunitrochlorobenzen technicznv
-4-chlorobenzen) otrzymywany przez nitrowanie
chlorobenzenu
kiem szkodliwym dla zdrowia

(1.3-dwunitro-

Dwunitrochlorobenzen jest srod-

Dwunitrochlorobenzen ma
a) wzor sumarycezny CgHaNLO,Cl

b) wzor budowy
NG,
/L ‘\

- N .
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¢) mase czgsteczkowa 202.56 (1960 1r.)
1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Dwu-
nitrochlorobenzen techniczny stosowany jest do

wyrobu barwnikow siarkowych i polproduktow
do barwnikow.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od
krzepniecia rozréoznia sie dwa gatunki dwunitro-
chlorobenzenu technicznego oznaczone
rzymskimi I i IL

lvmperatury

cvframi

2.2. Przyklad oznaczenia dwunitrochlorobenze-
nu technicznego gatunku I:
DWUNITROCHLOROBENZEN I BN-76/6021-10

3. WYMAGANIA

3.1. Wyglad zewnetrzny. Dwunitrochlorobenzen.

techniczny powinien by¢ produktem krystalicznym
o barwie zottej.

Tablica 1
| Catunki
Wymagauia e ——t = i
{ I I1 {
S S A — o e S e ‘”
‘ a) Temperatura krystaliza- I
¢ji, °C, nie nizsza niz 48 45,8
i b) Dwunitrochlorobenzenu. ;
| %. nie mniej niz ‘ 97.2 97.0
| ¢ Wody, %, nie wiecej niz 1 084 | 1,01
| d) Zanieczyszezen nierczpu- ; ,
| szczalnych w benzvnie [ |
i %. rie wiecej niz { 0,02 | 0.02
| ey Odezyn wyciggu wodnego @ obojetny na papierku
I i Kongo
! ) Dla produkiu przeznaczonego na eksport zawar-
| to$¢ wody — nie wigcej niz 0.5%.

1. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Dwunitrochlorobenzen technicz-
ny w stanic roztopionym nalezy pakowaé¢ do
bebnow ciezkich z obreczami wytlaczanymi, z dna-
mi zdejmowanymi, z otworem do napeiniania
umieszezonym w  pobocznicy zamykanym  kor-
kiem gwintowanym, ocynkowanych, pojemnosci
200 dm? wg BN-69/5046-01.

Znakowanie opakowan nalezy wykona¢ wg
PN-67/0-79252, umieszczajac na opakowaniu napis
zawierajgcy co najmniej:

a) nazwe lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg 2.2,

¢) mase brutto i netto,

d) nr partii,

¢) date produkeji,

f) napis ostrzegawczy: Ostroznie — srodek szko-
dliwy. Napis powinien by¢ wykonany czerwonymi
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literami na bialym tle i powinien by¢ wiekszy niz
inne napisy.

4.2. Formowanie jednostek Iadunkowych. W
przypadku stosowania paletyzacji, jednostki fadun-
kowe powinny by¢ formowane na paletach o wy-
miarach 800>1200 wg PN-68/M-78216. Ladunek
na palecie nalezy zabezpiccezy¢ przed przesuwa-
niem sie i deformacja.

4.3. Przechowywanie. Dwunitrochlorobenzen
techniczny powinien by¢ przechowywany w beb-
nach lub zbiornikach. Bebny nalezy przechowywaé
w pomieszczeniach suchych i przewiewnych.

4.4. Transport. Dwunitrochlorobenzen technicz-
ny w opakowaniach wg 4.1 moze by¢ przewozony
dowolnymi krytymi srodkami transportu.

Przy przewozie koleja produkt nalezy tadowaé
do granic pelnego wykorzystania wagonu, zabez-
pieczajac rownoczesnie przed przemieszezaniem
sie w czasie transportu, zgodnie z Przepisami
o tadowaniu i wyladowywaniu wagonow towaro-
wych w komunikacji wewnetrznej 1).

W transporcie samochodowym produkt nalezy
fadowa¢ zgodnie z Instrukcja o tadowaniu samo-
chodow cigzarowych i przyczep 1).

Do transportu dwunitrochlorobenzenu mozna
uzywac¢ cystern stalowych zaopatrzonych we-
wngtrz w wezownice grzejne.

Oznakowanie cystern powinno zawiera¢ infor-
macje podane w 4.1a)=f) i by¢ umieszczone na
tabliczce trwale przymocowanej do autocysterny.

Wskazane jest umieszczanie napisu ostrzegaw-
czego na pobocznicy cysterny.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzanie wygladu zewnetrznego (3.1),

b) oznaczanie temperatury krystalizacji (3.2a),

¢) oznaczanie dwunitrochlorobenze-
nu (3.2b),

d) oznaczanie zawartosci wody (3.2¢),

¢) oznaczanie zawartosci zanieczyszczen nieroz-
puszczalnych w benzenie (3.2d),

f) oznaczanie odczynu wyciggu wodnego (3.2e).

zawartosci

5.2. Wielkos¢ partii. Partie stanowi najwyzej
45 ton produktu uzyskanego przy uzyciu jednako-
wych surowcow i w tych samych warunkach tech-
nologicznych.

5.3. Pobieranie probek i przygotowywanie Sred-
niej probki laboratoryjnej wykona¢ wg PN-67/
C-04500. Z przedstawionej do badan partii nalezy
wylosowac¢ liczbe opakowan wg tabl. 2.

) Patrz Informacje dodatkowe.

Tablica 2

Liczba opakowan, kiéra
nalezy wylosowa¢ do
pobrania probek

Liczba opakowan jed-
nostkowych w partii

do 5 wszystkie
6 15 6
16+ 25 9
26+ 63 12
64-+160 14
161250 15

W przypadku cystern probki pierwotne nalezy
pobiera¢ z kazdej cysterny. Z kazdego wylosowa-
nego bebna pobra¢ z calej warstwy produktu
probnikiem nr 14 wg PN-74/C-60008 taka ilos¢
probek pierwotnych, aby po sporzadzeniu probki
ogolnej i wymieszaniu jej mozna bylo wydzieli¢
srednig probke laboratoryjna o masie 1000 g.
Probke te podzieli¢c na dwie rowne czesci. Jedna
przekazac¢ do badan, a drugg przeznaczy¢ do ana-
liz rozjemczych, przechowujac ja w ciagu 6 mie-
<iecy, w warunkach zabezpieczajgcych produkt
przed zmiang wilasnosci fizycznych i chemicznych.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzanie wygladu zewnetrznego wy-
konac¢ organoleptycznie.

5.4.2. Oznaczanie temperatury krystalizacji.
W parownicy porcelanowej odwazy¢ okolo 40 g
badanego produktu, parownice z produktem umie-
sci¢ na tazni olejowej i suszy¢ w temperaturze
okolo 130°C przez okoto 30 min. Temperature
krystalizacji wysuszonej probki oznaczy¢ wg
PN-75/C-04514.

5.4.3. Oznaczanie zawartosci dwunitrochloroben-
zenu

5.4.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy 96% rektyfikowany.

b) Azotan srebrowy cz., roztwor 0,1 N.

¢) Kwas azotowy cz. (1,4).

d) Nitrobenzen cz.

¢) Rodanek amonowy cz., roztwor 0,1 N.

f) Wodorotlenek sodowy cz., roztwor 10-pro-
centowy.

g) Wskaznik: nasycony roztwor alunu zelazo-
wo-amonowego cz.d.a. w 20-procentowym kwasie
azotowym czystym.

5.4.3.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okolo
0,3 g badanego produktu =z dokladnoscia do
0,0002 g. Odwazke przenies¢ do kolby kulistej ze
szlifem pojemnosci 250 em?, doda¢ 20 em? alkoho-
Iu etylowego, 10 ecm? 10-procentowego roztworu
wodorotlenku sodowego i ogrzewa¢ pod chlodnica
zwrotna na }azni wodnej do calkowitego zmydle-
nia produktu. Nastepnie zawartos¢ kolby ostudzic,
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doda¢ 100 cm3 wody, 10 ¢cm3 nitrobenzenu, 5 cm?
kwasu azotowego (1,4), 5 ¢cm3 wskaznika i 20 cm?
0,1 N azotanu srebrowego. Nadmiar azotanu sre-
browego odmiareczkowaé¢ 0,1 N rodankiem amo-
nowym do uzyskania trwalego czerwono-brazowe-
go zabarwienia.

Zawartos¢ dwunitrochlorobenzenu (X,) obliczy¢
w procentach wg wzoru
(Vi—V3)-0,02026-100

X =
m

w ktorym:

V; — objeto$¢ 0,1 N roztworu azotanu sre-

browego, cm3,

V, — objetos¢ 0,1 N roztworu rodanku
amonowego zuzytego na zmiarecz-
kowanie nadmiaru azotanu srebro-
wego, cms3,
odwazka badanego produktu, g,
ilos¢ dwunitrochlorobenzenu odpo-
wiadajgca 1 cm? $cisle 0,1 N roztwo-
ru azotanu srebrowego, g.

m —
0.02026 —

5.4.3.3. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé¢ srednig
arytmetyczna wynikow co najmniej dwoch ozna-
czan nie roznigcych sie miedzy sobg wiecej niz
0 0,1% wyniku wiekszego.

5.4.4. Oznaczanie zawartoSci wody — wg PN-66/
C-04523.

5.4.5. Oznaczanie zawarto§ci zanieczyszczen nie-
rozpuszczalnych w benzenie

5.4.5.1. Wykonanie oznaczania. Okolo 10 g ba-
danego produktu, odwazonego z dokladnoscig do
0,01 g, rozpusci¢c w 100 cm? benzenu cz. przez mie-
szanie w kolbie stozkowej pojemnosci 150 cm3 za-
opatrzonej w powietrzng chtodnice zwrotng, na-
stepnie ogrzewac¢ na tazni wodnej w temperatu-
rze 55-+60°C. Pozostalo$¢ nierozpuszczong w ben-
zenie odsgcezy¢ przez tygiel Schotta G3, uprzednio
przemytym cieplym benzenem i wysuszonym do
statlej masy w temperaturze 100°C. Pozostalosé na
tyglu przemywac cieplym benzenem tak dlugo, az

kilka kropli przesgczu umieszczonych na szkietku
zegarkowym, po odparowaniu nie pozostawi sladu.
Tygiel z pozostaloscig suszy¢ w suszarce w tem-
peraturze 100 °C do stalej masy i zwazy¢ z do-
kiadnoscig do 0,0002 g.
Zawartos¢ zanieczyszezen nierozpuszezalnych w
benzenie (X,) obliczy¢ w procentach wg wzoru

(my—my)- 100

Xy=
m
w ktorym:
my; — masa tygla z pozostaloscia, g,
ms — masa tygla, g,
m — odwazka dwunitrochlorobenzenu, g.

5.4.5.2. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoch ozna-
czan nie roznigcych sie miedzy soba wigcej niz
0 0,1% wyniku wiekszego.

5.4.6. Oznaczanie odczynu wyciagu wodnego.
Okoto 10 g badanego produktu odwazy¢ z doklad-
noscig do 0,1 g, przenies¢ do kolby stozkowej po-
jemnosci 100 cm3? i ogrzewa¢ na lazni wodnej w
temperaturze 50--60°C do calkowitego stopienia
produktu. Do stopionej probki doda¢ 50 cm? Swie-
z0 przegotowanej wody, wymiesza¢, ogrza¢ do
temperatury 85--90°C i sprawdzi¢ odczyn wycig-
gu wodnego papierkiem Kongo. Barwa papierka
Kongo powinna by¢ rézowa.

5.5. Zaokraglanie i zapisgwanie liczb dotycza-
cych koncowych wynikéw oznaczan parametrow
wg 3.2 nalezy wykona¢ zgodnie z PN-70/N-02120
metodg Z.

5.6. Ocena wynikow badan. Parti¢ dwunitro-
chlorobenzenu nalezy uzna¢ za zgodna z wymaga-
niami normy jezeli wyniki badan wymienionych
w 5.1 sa zgodne z wymaganiami podanymi w 3.1
i3.2.

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Dla kaz-
dej wysylki produktu wytworca jest zobowiazany
wystawi¢ 1 przesta¢ odbiorcy zaswiadczenie
stwierdzajgce zgodnos¢ produktu z wymaganiami
normy.

KONIEC

Informacje dodatkowe



4 Informacje dodatkowe do BN-76/6021-10

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme¢ - Che-

miczne SARZYNA w Nowej Sarzynie.

Zaktady

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-65/6021-10

a) zmieniono sposob  pakowania przechowywani
i transportu,

b) wprowadzono Zaokragglanie wynikéw badan.

¢) wprowadzono Za$wiadczenie o wynikach badan

3. Normy i dokumenty zwiagzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne.
nia i przygotowywania probek
PN-75/C-04514 Oznaczanie temperatury krystalizacji sub-
stancji organicznych
PN-66/C-04523 Oznaczanie zawartosci wody metoda de-
stylacyjng
PN-74/C-60008 Probniki do pobierania probek produktow
bezksztattnych

Wytivezne pobiera-

PN-68/M-78216 Palety tladunkowc piaskie jednopiytov e
drewniane czterowejsciowe bez skrzydel 8001200

PN-T0/N-02120 Zasady zaokrgglania i zapisywania liczb

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transporto-
wych. Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe

BN-69/5046-01 Opakowania transportowe metalowe. Beb-
nv ciezkie z obreczami wyttaczanymi

Przepisy o ladowaniu i wyladowywaniu wagonéw towa-

rowych w komunikacji wewnetrznej (Zataczuik nr 10

ark, 27, ust. 4, p. 4 DKP).

Instrukcja o tadowaniu i wyladowywaniu samechodow
ciezarowych i przyczep. Zatgcznik do Zarzadzenia Mi-

nistra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. Mon. Pol
nr 63, poz. 123
4. Autor projcktu normy — Janina Zembron Zaklady

Chemiczne SARZYNA w Nowej Sarzynie

Errata do BN-76/6021-10

Na str. 1, w tabl. 1, poz. d) powinno byé:
Zanicezyszezen nierozpuszezalnych w benzenie
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