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1. WSTEP

I.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
Keton Michlera otrzymywany przez kondensacje
fosgenu z dwumetyloaniling.

Keton Michlera ma:

a) wzor sumaryczny Ci,HyoN,O,

b) wzoér budowy

!
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¢) mase czasteczkowa 268,362 (1966),
d) nazwe systematyczng — czterometylo-p-p'~
-dwuaminobenzofenon.

1.2, Zakres stosowania przedmiotu normy. Ke-
ton Michlera ma zastosowanie jako polprodukt w
przemysle barwnikow.

2. OZNACZENIE

KETON MICHLERA BN-78/6021-04

3. WYMAGANIA

3.1. Wyglad zewnetrzny. Keton Michlera powi-
nien by¢ proszkiem krystalicznym barwy niebie-
skiej lub niebieskiej z odcieniem zielonym:.

3.2. Wymagania chemiczne i fizyczne — wg |

tabl. 1.

3.3. Trwalosé. Keton Michlera powinien odpo-
wiada¢ wymaganiom wg 3.1 i 3.2 przy spelnieniu
warunkéw podanych w 4.3, w praktycznie nie-
ograniczonym czasie.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Keton Michlera nalezy pako-
wat¢ do workéw polietylenowych umieszezonych

Tablica 1
Wymagania
a) Poczatek temperatury topnienia, °C, co
najmniej 171,0
b) Roéznica poczatku i konca temperatury top-
nienia, °C, nie wigcej niz 3
¢) Wody, %, nie wiecej niz 0,2
d) Popiolu, %, nie wiecej niz 0,31)
e) Czesdci rozpuszezalnych w roztworze wo-
dorotlenku sodowego, %, nie wiccej niz 0,5
f) Czgsci nierozpuszezalnych w kwasie sol-
nym, %, nie wigcej niz 0,2
g) Fioletu krystalicznego, %, nie wiecej niz 0,1
*) Dla produktu przeznaczonego na eksport — nie wiecej niz 0,2.

w bebnach metalowych lekkich typu 3-3 wg
BN-76/6046-02 lub w bebnach ze sklejki wg
EN-76/7162-02, pojemnosci 100 dms3.

Dopuszcza sie inne opakowania o wymiarach wg
PN-64/0-79021 i wytrzymalosci jak podane po-
przednio.

Znakowanie opakowan nalezy wykona¢ wg
PN-76/0-79252, umieszczajac na kazdym napis za-
wierajacy co najmniej:

a) nazwe lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg rozdz. 2,

¢) mase brutto i netto,

d) numer partii,

€) numer opakowania.

Opakowania eksportowe i ich znakowanie nale-
zy kazdorazowo uzgodni¢ z odbiores. '

4.2. Formowanie jednostek ladunkowych. W
przypadku stosowania paletyzacji, jednostki 1a-
dunkowe nalezy formowa¢ na paletach wg PN-75/
M-78216. Ladunek na palecie powinien byé¢ zabez-
pieczony przed przesuwaniem sie i deformacja.

4.3. Przechowywanie. Keton Michlera nalezy
przechowywa¢ w opakowaniach wg 4.1, w pomie-
szczeniach krytych i suchych.

Opakowania nalezy ustawiaé w pozycji stojgcej
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najwyzej w trzech warstwach, réwniez w przy-
padku stosowania paletyzacji.

4.4. Transport. Keton Michlera nalezy przewo-
zic w opakowaniach wg 4.1 krytymi s$rodkami
transportu. W transporcie kolejowym nalezy pro-
dukt tadowaé¢ zgodnie z Przepisami o tadowaniu
i wyladowywaniu wagonow towarowych w komu-
nikacji wewnetrznej 1).

‘W transporcie samochodowym nalezy produkt
tadowac¢ zgodnie z Instrukecjg a tadowaniu i rozia-
dowywaniu samochodéw ciezarowych i przy-
czep 1).

Opakowania nalezy zabezpieczy¢ przed przemie-
szczaniem sie w czasie transportu.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan — wg tabl. 2.

Tablica 2
Badania Wymaga-
Rodzaje badan - nie- nia
pelne wg
a) Sprawdzenie wygladu ze- |
wnetrznego I = 3.1
b) Oznaczanie poczatku
temperatury topnienia + F 3.2a)
¢) Okreslenie rbznicy po-
czgtku i konca tempera-
tury topnienia i + 3.2b)
d) Oznaczanie zawartosci
wody = + 3.2¢)
e) Oznaczanie popiolu + -+ 3.2d)
f) Oznaczanie zawartosci
czesci rozpuszezalnych w
roztworze wodorotlenku
sodowego v -+ 3.2e)
g) Oznaczanie zawartosci
czesci nierozpuszezalnych
w kwasie solnym = 3.21)
h) Oznaczanie zawartosci
fioletu krystalicznego -+ 3.2g)
Znak + oznacza obowigzek wykonania oznaczania.

Badania pelne nalezy wykonywaé okresowo raz
na kwartal w celu kontroli produkeji lub na zgda-
nie odbiorcy zgtoszone przy zamowieniu.

Badania niepelne nalezy wykonywa¢ dla kazde]
partii Ketonu Michlera.

5.2. Wielko$é partii. Partie Ketonu Michlera sta-
nowi najwyzej 2500 kg produktu.

5.3. Pobieranie probek i przygotowywanie Sred-
niej probki laboratoryjnej — wg PN-67/C-04500.

Z przedstawionej do badan partii Ketonu Mich-
lera nalezy pobra¢ sposobem losowym opakowa-
nia w liczbie podanej w tabl. 3.

1) Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

Tablica 3
Liczba opakowan Liczba opakowan
w partii wylosowanych
sztuk sztuk
do 15 5
16-+25 7
powyzej 26 8

Z kazdego wylosowanego opakowania nalezy
pobra¢ z calej warstwy produktu prébnikiem 14--
16 wg PN-74/C-60008 taka liczbe probek, aby po
sporzgdzeniu probki ogoélnej (i wymieszaniu jej)
mozna bylo wydzieli¢ srednig probke laboratoryj-
ng o masie nie mniejszej niz 300 g. Srednig prébke
laboratoryjng podzieli¢ na dwie czesci.

Jedna przeznaczy¢ do badan, a druga do analiz
rozjemczych, przechowujgc ja w ciggu 2 miesiecy,
w przypadku partii eksportowych przez 6 miesiecy,
od daty wyslania produktu z zaktadu produkcyj-
nego.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzanie wygladu zewnetrznego wy-
konaé¢ wizualnie.

5.4.2. Oznaczanie temperatury topnienia — wg
PN-76/C-04513.

5.4.3. Oznaczanie zawartoSci wody. Odwazy¢
10 g badanego Ketonu Michlera w naczynku wa-
gowym z dokladnoscig do 0,0002 g.

Grubos$¢ warstwy suszonego produktu nie moze
przekracza¢ 1 cm.

Probke suszy¢ w temperaturze 80°C do stalej
masy, ostudzi¢ 1 zwazy¢ z dokladnoscig do
0,0002 g.

Zawartos¢ wody (X,;) obliczy¢ w procentach wg
WZOoru
(m-—my) 100

Xyt 1)
w ktorym:
m — masa probki przed suszeniem, g,
m; — masa probki po suszeniu, g.

Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng
wynikow co najmniej dwoch oznaczan nie roznig-
cych sie miedzy sobg wiecej niz o 0,03%.

5.4.4. Oznaczanie popiolu. W tyglu, uprzednio
wyprazonym w temperaturze 600°C do statej ma-
sy, ecdwazy¢ okolo 1 g badanego Ketonu Michlera
z dokladnoscig do 0,0002 g. Probke prazy¢ nad
wolnym plomieniem do momentu, az przestang
wydziela¢ sie dymy i wowczas prazy¢ silnym utle-
niajgcym plomieniem do calkowitego wybielania
pozostalosci. Nastepnie tygiel wstawi¢ na 15 min
do pieca muflowego w temperaturze 600°C, ostu-
dzi¢ w eksykatorze i zwazy¢ z dokladnoscig do
0,0002 g.
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Tlos¢ popiotu (X,) obliczyé w procentach wg
wzoru
Ty (my—ms)-100
m

(2)

w ktérym:
my — masa tygla z produktem po prazeniu, g,
ms — masy tygla, g,
m — masa odwazki badanego produktu, g.

Za wynik nalezy przyjaé¢ Srednig arytmetyczng
wynikéw co najmniej dwoch oznaczan nie rdznig-
cych sie miedzy sobg wiecej niz o 0,05%.

5.4.5. Oznaczanie zawartosci czeSci rozpuszczal-
nych w roztworze wodorotienku sodowego. Okoto
2 g badanego Ketonu Michlera, odwazonego z do-
kiadnoscia do 0,0002 g, przenie$é iloSciowo do
zlewki pojemnosci 150 cm? zuzywajgc 40 ecm?® 2N
roztworu wodorotlenku sodowego.

Zawiesing po wymieszaniu utrzymywaé we
wrzeniu w ciggu $ min, a nastepnie przesgczy¢
przez tygiel Schotta G3, uprzednio przemyty 2N
roztworem wodorotlenku sodowego i wodg do za-
niku reakcji alkalicznej oraz wysuszony w tempe-
raturze 120°C do statej masy.

Osad na tyglu przemy¢ woda do zaniku reakcji
alkalicznej, a nastepnie suszy¢ w temperaturze
120°C do statej masy.

Zawarto$¢ czeSci rozpuszezalnych w roztworze
wodorotlenku sodowego (X3) obliczy¢ w procen-
tach wg wzoru

__ (m—m,)-100

X3 (3)

m
w ktérym:
m — masa odwazki badanego Ketonu Michle-
ra, g,
m; — masa wysuszonego osadu, g.

Za wynik nalezy przyja¢ srednig arytmetyczna
wynikéw co najmniej dwoch oznaczan nie réznig-
cych sie miedzy sobg wiecej niz o 0,05%.

5.4.6. Oznaczanie zawarto$ci czeSci nierozpu-
szczalnych w kwasie solnym. Odwazyé okolo 10 g
badanego Ketonu Michlera z dokladnoscia do
0,01 g, przenie$¢ do kolby pomiarowej pojemno-
sci 100 cm?® i rozpusci¢ w 15 cm3 kwasu solnego
{(1,18) ez.

Zawartos¢ kolby uzupelni¢ woda do kreski.
Roztwér przesaczyé¢ na tyglu Schotta G3, a osad
przemy¢ wodg do zaniku reakcji kwasnej. Tygiel
z osadem wysuszy¢ w temperaturze 120°C do sta-
tej masy.

Zawartos¢ cze$ci nierozpuszczalnych w kwasie
solnym (X,) obliczy¢ w procentach wg wzoru
my-100

X
T

(4)

w ktérym:

m; — masa wysuszonego osadu, g,
m — masa odwazki badanego Ketonu Mich-
lera, g.

Za wynik nalezy przyja¢ sSrednig arytmetyczng
wynikéw co najmniej dwoéch oznaczan nie réznig-
cych sie miedzy sobg wiecej niz o 0,05%.

5.4.7. Oznaczanie zawartosci fioletu krystalicz-
nego

5.4.7.1. Kalibrowanie kolorymetru. Wigczy¢ kolo-
rymetr Pulfricha lub inny podobny i nastawi¢ do
pomiaru filtr z6ity o przepuszczalnosci maksy-
malnej 570 nm, a oba bebny na 50% przepuszczal-
nosci.

Sprawdzi¢, czy w tym polozeniu obie poléwki
pola widzenia okularu majg jednakowg intensyw-
nos¢ barwy. W przypadku gdy wystepuje réznica
intensywnosci, kolorymetr wyregulowa¢ wedlug
wskazan prospektu Zeissa lub zgodnie z instruk-

cja.

5.4.7.2. Wykonanie oznaczania. Odwazyé¢ w na-
czynku wagowym 0,25 g badanego Ketonu Mich-
lera z doktadnoscig do 0,0002 g.

Odwazke przenies¢ ilosciowo do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 100 cm? alkoholem etylowym
rektyfikowanym 95-procentowym, ktérym po roz-
puszczeniu nawazki uzupelni¢ pojemnosé kolby
do kreski. Nastepnie jedng z kuwet napelni¢ roz-
tworem badanym, drugg alkoholem etylowym,
przy czym grubo$¢ kuwet nalezy tak dobra¢, aby
pomiar absorpcji miescil sie w granicach 0,2--1,4.
Obie kuwety ustawi¢ na podstawie kolorymetru
Pulfricha. Beben po stronie roztworu badanego
ustawi¢ na 100% przepuszczalno$ci, natomiast po
stronie alkoholu etylowego obraca¢ do wyrdéwna-
nia natezen obu potoéwek.

Pomiar wykona¢ czterokrotnie, przesuwajac be-
ben raz od strony wiekszych intensywnosci, drugi
raz od mniejszych i odczyta¢ potozenie bebna na
skali czerwonej. Nastepnie przestawi¢ kuwety
i powtorzy¢ pomiar.

Przy wykonaniu oznaczania na innym kolory-
metrze niz opisany pomiar wykonaé¢ zgodnie z in-
strukeja.

Zawartose fioletu krystalicznego (X;) obliczyé
w procentach wg wzoru

E+0,032-1
2:144-G -1

X5= (5)

w ktérym:
E — Srednia warto$¢ odezytu absorpeji roz-
tworu badanego,

G — stezenie roztworu Ketonu Michlera,
1 — grubos$¢ kuwety, cm,
0,032 — wartos¢ empiryczna uzyskana dla ste-

Zeniu fioletu réwna zeru,
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2,144 — wartos¢ tangensa kata nachylenia pro-
stej obrazujacej zaleznos¢é E(C) po-
dzielona przez 100.

5.5. Zaokraglanie i zapisywanie wynikow. Przy
obliczaniu wynikéw stosowa¢ zasady interpretacji
wg PN-70/N-02120 metoda Z.

5.6. Ocena wynikéw badan. Keton Michlera na-

lezy uzna¢ za zgodny z wymaganiami normy, je-
zeli wyniki badan wg 5.4 sg zgodne z wymagania-
mi normy wg 3.11 3.2,

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Dla kai-
dej partii Ketonu Michlera producent jest obowig-

zany wystawi¢ i przesla¢ odbiorcy zaswiadczenie

stwierdzajace zgodnos$¢ produktu z wymaganiami
normy.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme -— Zaklady Che-
miczne ORGANIKA-ZACHEM w Bydgoszezy.

2, Istotne zmiany w stosunku do BN-63/6021-04

a) sprecyzowano zakres temperatury topnienia ze

171°C na 171,0°C,
b) obnizono zawarto$é czesci
kwasie solnym z 0,3% na 0,2%,

nierozpuszczalnych w

c) obnizono zawarto$é fioletu krystalicznego z 0,20%
na 0,1%,

d) przyjeto dla produktu przeznaczonego na eksport
zawarto$é wody na tym samym poziomie jak dla pro-
duktu krajowego, tj. 0,2%o,

e) uzupeliono oznaczanie zawartosci wody o klau-
zulg, aby grubo$é warstwy suszonego produktu nie byla
wigksza niz 1 c¢m,

f) wprowadzono badania pelne i niepelne,

g) uscislono i uaktualniono warunki pakowania, prze-
chowywania i transportu.

3. Normy i dokumenty zwiazane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobiera-
nia i przygotowywania prébek 7
PN-76/C-04513 Oznaczanie granic temperatury topnienia
lub temperatury rozkladu substancji organicznych w

kapilarze

PN-74/C-60008 Prébniki do pobierania prébek produktéow
bezksztaltnych

PN-75/M-78216 Palety ladunkowe plaskie jednoplytowe
czterowejSciowe bez skrzydel drewniane 800X1200 —
EUR

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

PN-64/0-79021 System wymiarowy opakowan

PN-76/0-79252 Transportowe jednostki opakowaniowe.
Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe

BN-76/5046-02 Opakowania transportowe metalowe. Beb-
ny lekkie

BN-76/7162-02 Opakowania
Bebny ze sklejki

Przepisy o ladowaniu i wyladowywaniu wagonéw towa-
rowych w komunikacji wewnetrznej. Zalacznik nr 10
do art. 27 ust. 4 p. 4 DKP (Dz. TiZK z 1968 r. nr 4, poz.
10) wraz z pbzniejszymi zmianami

Instrukecja o tadowaniu i rozladowywaniu samochodéw
cigzarowych i przyczep. Zalgcznik do zarzgdzenia Mini-
stra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. (Mon. Pol.
nr 24 poz. 123 z 1963 r.)

transportowe drewniane.

4. Symbol wg SWW — 1242-154,

5. Autorzy projektu normy — inz. Adam Swieta-
szezyk, mgr inz, Ewa Radzinska — Zaklady Chemiczne
ORGANIKA-ZACHEM w Bydgoszczy.
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