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NORMA

BRANZOWA

SRODKI
POMOCNICZE

Srodki pomocnicze dla przemystu
gumowego
Dinitrozopentametylenotetramina

Metody badanh, pakowanie,
przechowywanie i transport

BN-90
6064-17

Zamiast
BN-70/6064-05"

Grupa katalogowa 1099

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy s3 meto-
dy badan, sposoby pakowania, przechowywania 1 trans-
portu technicznej dinitrozopentametylenotetraminy
(DNPT) produkowanej w postaci proszku lub pasty
1 stosowanej jako porofor przy produkcji gumy mikro-
porowatej 1 niektérych pianoplastow.

1.2. Zakres normy. Norma obejmuje DNPT stosowa-
ny w przemysle gumowym i przemysle tworzyw sztucz-
nych.

2. BADANIA

2.1. Pobieranie prébek. Przy pobieraniu prébek na-
lezy stosowac zasady wg PN-67/C-04500, zglcbniki wg
PN-74/C-60008. Z opakowari wybranych losowo pobie-
ra¢ probki w liczbie zaleznej od liczebnosci opakowan
w partii wg tablicy.

Liczba opakowan Liczba opakowati, ktéra nalezy

w partii wybraé¢ do pobrania prébek
do 6 wszystkie
7+ 15 6

16 = 25 9

26 + 63 12

64 + 160 14

161 + 250 15

251 + 400 15

Masa probki ogolnej ‘powinna wynosi¢ co najmniej
1 kg. Jezeli ogélna masa probek jednostkowych jest
mniejsza niz 1 kg, nalezy odpowiednio zwigkszy¢ liczbg
prébek pierwotnych. e

Prébke ogodlng nalezy podzieli€ na 2 czgéci, z ktdrych
jedng przeznacza si¢ do wykonania badan, a drugg —
do analizy rozjemczej, przechowywang w ciggu 1 mie-
sigca.

2.2. Wielkos¢ partii. Parti¢ stanowi najwyzej 400 bgb-
néw, zawierajagcych po 50 kg produktu.

D W zakresie rozdz. 4 i S.

2.3. Rodzaje badan

a) ocena wygladu zewngtrznego,

b) oznaczanie zawartoSci DNPT w proszkowanym
produkcie,

¢) oznaczanie zawartosci wody metoda destylacyjng,

d) oznaczanie pH zawiesiny wodnej,

e) oznaczanie zawarto$ci czynnika impregnujacego w
pascie,, .

f) oznaczanie ilo$ci gazdbw wydzielajacych si¢ przy
ogrzewaniu do temperatury 220°C w proszkowanym
produkcie,

g) oznaczanie suchej pozostatosci w pascie,

h) oznaczanie pozostatosci na sicie w proszkowanym
produkcie. '

24. Opis badan

2.4.1. Ocena wygladu zewn¢trznego. Okoto 10 g préb-
ki umie$ci¢ na biatym papierze w warstwie o grubosci
1—2 mm, rozetrze¢ pr¢cikiem szklanym i oceni¢ wizual-
nie jej kolor oraz obecno$¢ zanieczyszczen mechanicz-
nych i skladnikéw nie ulegajacych latwemu roztarciu.
Poréwna¢#z wymaganiami wg normy przedmiotowe].

24.2. Omaczanie zawarto§ci DNPT w proszkowanym
produkcie

24.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy, cz.d.a., roztwor o ¢ (% H:S0,)=
= 0,2 mol/L

b) Wodorotlenek sodowy,
¢ (NaOH) = 0,2 mol/L

¢) Oranz metylowy, wskaznik, roztwér przygotowa-
ny wg PN-84/C-06501 p. 2.2.

-~ 24.2.2. Wykonanie oznaczania. W kolbie stozkowe;j
pojemnosci 500 ml umiesci¢ 0,5 g probki odwazonej
z doktadnoscia do 0,0002 g, doda¢ 50 ml kwasu siarko-
wego, ogrzewaé¢ w ciggu 15 min w temperaturze wrze-
nia. Po ochtodzeniu odmiareczkowaé nadmiar kwasu
siarkowego roztworem wodorotlenku sodowego w
obecnodci oranzu metylowego. Wykonaé Slepa prébg.
Zawartos¢ DNPT (X;) w procentach obliczy¢ wg wzoru

cz.d.a., roztwor o

Zgtoszona przez Instytut Przemystu Organicznego -
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowe] dnia 27 kwietnia 1990 r.
jako norma obowigzujgca od dnia 1 stycznia 1991 r.

(Dz, Norm. i Miar nr 8/1980, poz. 21)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1980.

Druk. Wyd, Norm. W-wa. Ark. wyd. 0,65 Naki. 800 + 27 Zam. 1468/90/4
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Vi-V,
X = ——0,0186 - 100 (1)
mi
w ktorym:

Vi — objetos¢ roztworu wodorotlenku sodowe-
go o ¢ $ci§le 0,2 mol/1, zuzyta do miarecz-
kowania §$lepej proby, ml,

V, — objetos¢ roztworu wodorotlenku sodowe-
go o c $cisle 0,2 mol/l, zuzyta do miarecz-
kowania badanej probki, ml,

m, — odwazka probki, g,

0,0186 — ilos¢ DNPT odpowiadajaca 1 ml roztworu

wodorotlenku sodowego o ¢ SciSle
0,2 mol/l.

2.4.23. Wynik konicowy oznaczania. Za wynik przy-
ja¢ $rednig arytmetyczng wynikOw dwdch oznaczan,
miedzy ktérymi réznica nie przekracza 0,4%. -

2.4.3. Oznaczanie zawarto$Sci wody metoda destylacyj-
n3. Oznaczanie przeprowadzi¢c wg PN-83/C-04523 z na-
stepujacymi uzupelnieniami i zmianami:

a) odwazka probki badanej — okoto 20 g,

b) stosowa ciecz azeotropujaca o temperaturze
wrzenia 60 + 120°C, np. benzyng do ekstrakeji IV wg
PN-56/C-96022,

c) réznica mi¢dzy dwoma réwnoleglymi wynikami

nie powinna przekraczaé 0,6%.

2.4.4. Oznaczanie pH zawiesiny wodnej. Oznaczanie
wykonaé¢ wg PN-89/C-04963 ze zmianami i uzupelnie-
niami wg a) =+ c).

a) Probke do analizy przygotowaé w spo’séb nastg-
pujacy: odwazyé okoto 10 g probki badanej z doktad-
noscia do 0,01 g i miesza¢ ja ze 100 ml wody destylo-
wanej w ciggu 15 min. _

b) Oznaczanie pH wykona¢ metoda potencjome-
tryczng. _

c) Réznica migdzy dwoma réwnolegtymi wynikami
nie powinna przekracza¢ 0,1 jednostki pH.

2.4.5. Oznaczanie zawarto$ci czynnika impregnujace-
go w pascie

2.4.5.1. Zasada metody. Metoda polega na przemy-
waniu badanej probki czterochlorkiem wegla, saczeniu
1 suszeniu pozostalosci po sgczeniu. Z rdéznicy masy
prébki przed i po przemywaniu oblicza si¢ zawartos$¢
czynnika impregnujgcego.

2.4.5.2. Odczynniki. Czterochlorek weggla, cz.

2.4.5.3. Aparatura

a) Tygiel z filtrem ze spiekanego szkita, Ga.

b) Zlewka pojemnosci 250 ml.

¢) Urzadzenie do saczenia pod prdznig.

2.4.5.4. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto 3 g
probki z doktadnoscia do 0,0002 g wysuszonej w tem-
peraturze 90 =+ 100°C w ciggu 2 h i przy stalym mie-
szaniu za pomoca precika szklanego wymieszaé jg z
75 ml czterochlorku wegla w ciggu 20 £1 min. Dopusz-
cza si¢ stosowanie wytrzasarki mechaniczne;.

Zawarto$¢ zlewki przesaczyé pod proznig przez tygiel
z dnem porowatym, przemy¢ 25 ml czterochlorku wegla
i wysuszy¢ w temperaturze 90 +— 100°C w ciggu 1 h.-

Zawarto$¢ czynnika impregnujgcego (X2) w procen-
tach obliczy¢ wg wzoru

Q (m2 - ms)
3 S Sm——

100 (2)

ma
w ktorym:
m2 — masa probki pobranej do analizy, g,
m3 — masa pozostatosci po wysuszeniu, g.

2.4.5.5. Wynik konicowy oznaczania. Za wynik przyjac
$rednig arytmetyczng wynikéw dwéch réwnoleglych
oznaczan, réznica migdzy ktérymi nie przekracza 0,3%
przy zawartosci czynnika impregnujacego do 6% oraz
0,5% przy zawarto$ci od 6% do 20%.

2.4.6. Oznaczanie ilosci gazéw wydzielajacych si¢ przy
ogrzewaniu do temperatury 220°C w proszkowanym pro-
dukcie :

2.4.6.1. Zasada metody. Metoda polega na oznacza-
niu iloSci gazéw wydzielajacych si¢ przy ogrzewaniu
probki badanej do temperatury 220°C.

2.4.6.2. Odczynniki. Ftalan dwuoktylowy, cz.

2.4.6.3. Aparatura — wg rysunku 1, w ktérej sktad
wchodza:

a) biureta gazowa z ptaszczem wodnym / pojemnosci
100 ml, z dziatka elementarng 0,1 ml, ze zbiornikiem
pojemnosci 50 ml i z termometrem o zakresie tempe-
ratur 0 =+ 100°C,

b) naczynie wyrOwnawcze 2 pojemno$ci okoto
250 ml, _ -

c) kolba stozkowa z krétkg szyjka 3 pojemnosci
50 ml, : o

d) taznia parafinowa 4 pojemnosci 500 ml z termo-
metrem o zakresie temperatury 20 <+ 250°C,

e) taznia wodna 5,

f) kurek zamykajacy tréjdrozny 6,

g) kapilara 7 dtugosci 500 mm z ramieniem dtugosci
75 mm.

2.4.6.4. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej
3 odwazy¢ 0,20 g proszkowanego produktu z doklad-
no$cig do 0,0002 g, doda¢ 10 ml ftalanu dwuoktylowego
i wymieszaé. Kolbe umiescié na tazni wodnej, potaczyé
z kapilarg, a przez przekre¢cenie kurka 6 potaczy¢ uklad.
z atmosfera. Wiaczy¢ doptyw wody do tazni wodnej
i ptaszcza wodnego biurety gazowej. Po 5 min zamkng¢
polaczenie z atmosfera za pomoca kurka 6 polaczy¢
kolb¢ stozkows z biuretg i odczytaé objeto$¢ poczatko-
wa Vp.

Kolb¢ stozkowa wyja¢ z tazni wodnej i po wysusze-
niu, umiesci¢ na tazni parafinowej. Ogrzewa¢ za pomo-

ca palnika gazowego do temperatury 220°C tak, aby

spowodowaé powolny ale staly rozklad probki bada-
nej. Utrzymywa¢é temperature 220°C tak dlugo, az gaz

_przestanie sig wydzielaé, wéwczas usungé palnik, kolbg
stozkowa umie$ci¢ na tazni wodnej i po 20 min odczy-

ta¢ objeto$¢ gazdw V,, temperatur¢ w laini wodnej
i ptaszczu wodnym biurety ¢ z doktadnosciag do 0,1°C
oraz ci$nienie barometryczne.,
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Objetos¢ gazdéw wydzielajacych si¢ przy ogrzewaniu
prébki do temperatury 220°C (X3) obliczy¢ w ml-w prze-

liczeniu na warunki normalne (mémeme 1013,25 hPa,

temperatura: 273 K) wg wzoru

(-,,)P273

X3 101325 QB3+ 0 )
w ktoérym: . _
Ve — objgto$¢ gazdbw w biurecie po'ogrzewa- -
niu, ml, ,
Vy, — objetosé gazéw poczatkowa przed ogrze-
waniem, ml, :
t — temperatura wody w plaszczu WOdnym
biurety, °C, :
P — cisnienie barometryczne z poprawka dla
“temperatury 0°C, hPa,
- ms — odwazka probki badanej, g,
. 1013,25 — normalne ciénienie, hPa,
273 — normalna temperatura, °K.

2.4.6.5. Wynik koficowy oznaczania. Za wynik ozna-
czania przyja¢ Srednig arytmetyczng dwéch oznaczan,
réznica mig¢dzy ktérymi nie przekracza 10 ml.

2.4.7. Oznaczanie suchej pozostaloéci w pascie

24.7.1. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 5 10,5 g
badanej prébki z doktadnosciag do 0,0002 g i umiesci¢
rOwnomierng warstw¢ na dnie szklanej zlewki uprzed-

nio wysuszonej w temperaturze 100 +3°C do statej -

masy i zwazonej z dokladno$cig do 0,0002 g. Zlewke

z prébka umiesci¢ w termostacie i wysuszy¢ w tempera-

turze 100 £3°C w ciagu okoto 4 h, Po ostudzcmu zwa-
zy¢ z ta sama dokladnoscig. ‘

Zawartos¢ suchej pozostaloécn (Xs) W proccntach
obliczy¢ wg wzoru : ;

ms
Xy= =—+ 100
Mme

(4)

\

w ktoérym:

ms — masa probki po wysuszeniu, g,

ms — masa probki pobrana do analizy, g

24.7.2. Wynik koficowy oznaczania. Za wynik przy-
ja¢ $rednig arytmetyczng dwéch rownolegtych ozna-
czan, ré6znica migdzy ktérymi nie moze przekracza¢ 1%.

2.4.8. Oznaczanie pozostatosci na sicie w produkcie
proszkowanym. Okoto 120 g probki badanej wysuszy¢
w temperaturze 90 =+ 100°C w ciggu 2 h 1 po ostudze-
niu odwazy¢ 100 g z doktadnos$ciag do 0,01 g. Przesiaé
probke przez sito o wymiarach boku oczka kwadrato-
wego 0,25 mm. Przesiewa¢ na laboratoryjnej wytrzgsar-
ce mechanicznej w ciggu 20 min przy 260 wstrza-
sach/min. Pozostato$¢ na sicie (Xs) obliczy¢ w procen-
tach wg wzoru

my- 100

ms

Xs= (5)
w ktorym:

m7; — masa pozostatosci na sicie, g,

ms — odwazka probki badanej, g

Za wynik nalezy przyja¢ §rednig arytmetyczng wyni-
kéw dwoch réwnoleglych oznaczan, réznica migdzy
ktorymi nie moze przekroczyé¢ 0,3%.

‘3. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

3.1. Pakowanie. DNPT nalezy pakowaé po 50 kg do
workéw z folii polietylenowej wg BN-85/6365-01,
umieszczonych nast¢pnie w bgbnach bez obrgczy pojem-

nosci 100 1 wg BN-87/5046-02 lub w pudtach tekturo-

wych wg PN-73/0-79402. Znakowanie wykona¢ zgod-
nie z PN-85/0-79252. Na opakowaniu nalezy umiesci¢
trwaly napis zawierajacy co najmniej: :

a) nazw¢ lub znak wytwOrni,

b) nr partii, date,

C) oznaczenie wg normy przedmlotowej,

d) mas¢ brutto i netto,

e) symbol opakowania wg ADR dod. b.5,

g) liczb¢ warstw tadowania 2,

f) liczbg warstw sktadowania 4.

Na opakowaniu transportowym nalezy umieszczal
nalepk¢ ostrzegawcza nr 4.1. ,Niebezpieczefistwo ognia
(materiaty stale zapalne)* wg RID i ADR lub nalepke
nr 2.2 wg SMGS.

3.2. Przechowywanie. DNPT nalezy przechowywac¢ w
chtodnych, krytych i przewiewnych pomieszczeniach w
temperaturze nie przekraczajacej 25°C rozdzielnie z ma-
teriatami - palnymi. DNPT nalezy zabezpieczy¢ przed
dziaianiem Zrédet ciepta i promieni stonecznych, uvtrzy-
mywaé z dala od grzejnikbw wodnych i parowych, a
takze chroni¢ przed kontaktem z kwasami, alkaliami
i nadtlenkami. W magazynie powinny by¢ przesirzega-
ne przepisy bhp dotyczace prac z materiatami palnymi.

Liczba warstw sktadowania — 4.
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3.3. Transport. DNPT jest materialem niebezpiecz-
nym klasy 4.1. RID 1 ADR oraz wg tablicy 6, grupa A,
punkt 5 zatgcznika 4 SMGS. DNPT nalezy przewozi¢
krytymi $rodkami transportu zgodnie z przepisami o

przewozie materiatéw niebezpiecznych!’ odpowiednimi
dla danego rodzaju transportu. '
Liczba warstw sktadowania — 2.

1) Patrz Informacje dodatkowe.

KONITIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Instytut Przemystu Organicz-
nego — Warszawa.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-70/6064-05 w zakresie rozdz.
415

a) wprowadzono dodatkowo opakowanie transportowe — pudta,

b) wprowadzono klasyfikacje produktu wg RID-ADR,

c) wprowadzono dodatkowo rodzaje badan wg CT C3B 5373-85,
tj. oznaczanie zawartosci czynnika impregnujacego oraz suchej pozo-
statoSci w pascie, A

d) pomini¢to oznaczanie zawartos$ci zelaza, miedzi i magnezu,

e) pominieto metody badania Poreksu M — odmiana ta nie jest
produkowana,

f) uécislono i ujednolicono przygotowanie préobek do badan oraz

doktadno$¢ wazenia,

‘g) wprowadzono aktualnie obowiazujacy zapis stgzen roZtworow.
3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygo-
towywania probek

PN-83/C-04523 Oznaczanie zawartoéci wody metoda destylacyjng

PN-89/C-04963 Analiza chemiczna. Oznaczanie pH wodnych roztwo-
row produktéw chemicznych

PN-81/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztwor6w wskaz-
nikow

PN-74/C-60008 Probniki do pobierania probek produktow bezksztatt-
nych

PN-56/C-96022 Przetwory naftowe. Benzyna do ekstrakcji

. PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawarto$cig. Znaki
i znakowania. Wymagania podstawowe

PN-73/0-79402 Opakowania transportowe tekturowe. Pudia

BN-87/5046-02 Opakowania transportowe metalowe. Begbny bez
obreczy

BN-85/6365-01 Folia opakowaniowa z polietylenu o matej ggstosci

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-
sylek towarowych (Dz.TiZK nr 9, poz. 68 z 1985 r.)

Przepisy o tadowaniu wagonéw towarowych. Zatgcznik II do Umowy
0 wzajemnym uzytkowaniu wagonéw towarowych w komunikacji
migdzynarodowej (RIV) (Dz.TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.) wraz
z pdZniejszymi zmianami

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w spra-
wie tadowania samochod6éw cigzarowych i przyczep (Mon. Pol.
nr 24, poz. 123 z 1963 r. i nr 35, poz. 250 z 1968 r.)

Rozporzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 6 pazdziernika 1987 r,
w sprawie wykazu rzeczy niebezpiecznych wylaczonych z przewo-
zu kolejg oraz szczegdlnych warunkéw przewozu rzeczy niebez-
piecznych dopuszczonych do przewozu (Dz.U. nr 32, poz. 169,
z 1987 r.)

Rozporzadzenie Ministrow Komunikacji i Spraw Wewngtrznych z
dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkéw i kontroli przewozu
drogowego materiatdw niebezpiecznych (Dz.U. nr 67, poz. 301 z
1983 r.) wraz z pdZniejszymi zmianami

Specjalne warunki przewozu towar6w niebezpiecznych w mi¢dzyna-
rodowej komunikacji kolejowej. Zatgcznik nr 4 do Umowy o mig-
dzynarodowej komunikacji kolejowej towarowej (SMGS) (Dz.
TiZK nr 7, poz. 35 z 1966 r.) wraz z p6Zniejszymi zmianami

4, Normy miedzynarodowe _

RWPG CT C3B 5373-85 XuMHKaTbI-106aBKH [0 MOJTHMEPHBIX Ma-
TepHasioB. JIHHUTPO3ONEHTaMETHIEHTETpaMHH. MeToanl Hcnbl-
TaHWH, yakoBKa, MapKHpPOBKa, TPAaHCIIOPTHPOBAHHE H X pPaHEHHE

5. WIADOMOSCI OGOLNE O DNPT

a) Wzor sumaryczny: CsH00:Ne.
b) Wzér strukturalny:

CH,—N—CH,
N
O=N—N  CH, N—N=O

SR

CHp~ N — CHy

¢) Masa czasteczkowa: 186,173,

d) DNPT marki ,,Chempor 90“ jest substancja latwo zapalajagq
sie.

Temperatura samozapalenia produktu chemicznie czystego wy-
nosi 90°C. .

Dolna granica wybuchowosci — 12,5 g/m’.

Mininalne st¢zenie wybuchowe tlenu — 5%.

Ulega wybuchowemu rozktadowi.

6. PRZEPISY UZYTKOWANIA DNPT

Prace z DNPT powinny by¢ prowadzone przy sprawnej wentyla-
cji wywiewnej i przy bezwzglgdnym przestrzeganiu przepisbw bhp.
Niezbedne jest r6wniez stosowanie indywidualnych §rodkéw ochrony,
takich jak: odziez ochronna, potmaska przeciwpylowa, respirator,
okulary ochronne, rgkawice gumowe.

Jesli podczas przechowywania nastapi rozklad DNPT polaczony
z jej zapaleniem, wOwczas akcj¢ gasniczg nalezy prowadzi¢ przy uzy-
ciu wody. Niedopuszczalne jest stosowanie gaénic chemicznych. Wy-
jatkowo mozna uzy¢ gasnic¢ proszkowa tylko w poczatkowym sta-
dium pozaru.

7. WYKAZ ROZBIEZNOSCI Z NORMA CT C3B 5373-85

a) Zwigzane normy CT C3B zastapiono odpowiednimi normami
PN lub BN.

b) Przepisy transportowe podano wg obowigzujacych w kraju
przepisow dla materiatéw niebezpiecznych. '

¢) Metody badari rozszerzono o metody wg BN-70/6045-05, tj.
o metod¢ ocznaczania zawartoSci DNPT i o metodg oznaczania po-
zostalosci na sicie.

d) Pominigto metode wagowa oznaczania zawartoSci wody.

e) Oznaczanie pH wyciggu wodnego zastgpiono oznaczaniem pH
zawiesiny wodne;j.

f) Pomini¢to oznaczanie pozostato$ci po prazeniu.

g) Pomini¢to oznaczanie temperatury rozkladu.

8. Autorzy projektu nmormy — mgr inz. Zoja Kubiak, mgr inz Bo-
lestaw Hancyk — Instytut Przemystu Organicznego — Warszawa.



