UKD 661.259

NORMA BRANZOWA BN_72
PRODUKTY 60 1 4-04
NIEORGANICZNE Nitroza
Grupa katalogowa X 121)
1. WSTEP 3. WYMAGANIA

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
nitroza bedgca mieszaning kwasu azotowego z
kwasem siarkowym.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. N:-
troze stosuje sie glownie w produkeji barwnikow
i materialow wybuchowych.

1.3. Normy i dokumenty zwiazane

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

PN-67/C-79252 Produkty w opakowaniach trans-
portowych. Znaki i znakowanie. Wymagania
podstawowe

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

Przepisy o przewozie koleja materialow i przed-
miotow niebezpiecznych PMN z dnia 15 wrzes-
nia 1968 (Dz. T. i ZK nr 20, poz. 84 z 1968 r.)

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Rodzaje. W zaleznosci od zawartosci kwasu
azotowego i kwasu siarkowego rozroznia sie dwa
rodzaje nitrozy, oznaczone cyframi 50/50 i 88/12.

2.2, Gatunki. W zaleznosci od zawartosci tlen-
kow azotu rozroznia sie w obu rodzajach dwa ga-
tunki oznaczone kolejno cyframi rzymskimi I i IT.

2.3. Przyklad oznaczenia nitrozy rodzaju 50/50
gatunku I:

NITROZA 50/50 1 BN-72/6014-04

1) Symbol wg SWW: 1221-144.

Rodzaje
~50/50 7
Wymagania i I i L
Gatunki
1 l 11 ‘ I ] I1

a) Wyglad zewnetrzny

ciecz bezbarwna lub
o barwie slomkowe]j

b) Kwasu siarkowego, % 50 +21) ‘ najmniej 9
¢) Kwasu azotowego, % 50 +21) i 89 +2
d) Tlenkéw azotu w prze- ‘

liczeniu na czterotlenek |

azotu, %, najwyzej 04 |05 | 04 0.5
¢) Wody, % 1+2 najwyzej 3
f) Pozostalo$¢ po wypraze-

biw, %, naiwrier) 0,12 | 015 | 012 | 0,15

1) Zawarto$¢ wody, obliczona wg 5.4.5, przyjmuje
warto$§é ujemng w przypadku, gdy nitroza zawiera
wolny tréjtlenek siarki. W tym przypadku zawartos§é

kwasu siarkowego oznaczona wg 5.4.2 jest suma kwa-
su siarkowego w nitrozie i kwasu siarkowego powsta-
jacego z wolnego tréjtlenku siarki.

2) Warto$§¢ gwarantowana — wykonuje si¢ tylko
w przypadku reklamacji.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Nitroze nalezy pakowaé¢ do cy-
stern stalowych bez spustow dolnych, z zaladun-
kiem i rozladunkiem goérnym.

Na kazdej cysternie nalezy umiesci¢ napis za-
wierajacy co najmniej:

a) nazwe lub znak zakladu produkeyjnego,

b) oznaczenie wg 2.3,

¢) znak niebezpieczenstwa dla materialow zra-
cych zgodnie z PN-67/0-79252 p. 2.3.6,

d) numer partii,
e) mase brutto i netto.

Zjednoczenie Przemysiu Rafineryjnego i
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia ,Petrochemia™ dnia 4 grudnia 1972 r., jako norma obowigzujgca
w zakresie produkcji od dnia 1 lipca 1973 r. (Dz. Norm.

Petrochemicznego , Petrochemia”

i Miar nr 5/1973 poz. 12)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1973. Wplyw do WN. 11.12.72. Oddana do skladu 6.4.73.
Druk ukoriczono w lipcu 73. Obj. 0,50 a.w. Naklad 2800+50 egz.

Cena zt 2,10
KDA w Kaliszu Zam 1630.



2 BN-72/6014-04

4.2. Przechowywanie. Nitroze nalezy przecho-
wywac¢ w zbiornikach metalowych nitowanych lub
stalowych spawanych, wylozonych plytkami ce-
ramicznymi kwasoodpornymi lub w zbiornikach
ze stali kwasoodpornej.

4.3. Transport. Nitroze nalezy przewozi¢ w cy-
sternach z zachowaniem wymagan wg 4.2 oraz
Przepisow o przewozie koleja materialow i przed-
miotow niebezpiecznych.

W przypadku eksportu transport nitrozy nale-
zy uzgodni¢ z odbiorca z zachowaniem przepisow
Ministerstwa Komunikacji.

5. BADANIA

5.1. Program badan

i | Grupy badan
Rodzaje badan ‘ =
| pelne | niepeine

a) Sprawdzenie wygladu zewnetrz-
nego - -+
b) Oznaczanie zawartoSci kwasu
siarkowego -+ -t
¢) Oznaczanie zawarto$ci kwasu
azotowego -+ -+
d) Oznaczanie zawartoSci tlenkow
azotu | -+
e) Obliczanie zawarto$ci wody -t +
f) Oznaczanie pozostalosci po wy-
prazeniu -

Znak oznacza obowigzek przeprowadzania badan.
Badania niepelne nalezy przeprowadza¢ dla kazde)
partii.

Badunia pelne przeprowadza sie na zadanie odbiorcy.

5.2. Wielkos$¢ partii. Partie produktu stanowi
zawartosc jednej cysterny, napelnionej produktem
jednego rodzaju i1 gatunku, dla
jednego odbiorcy.

przeznaczonej

5.3. Pobieranie probek. Przy pobieraniu probelk
nalezy stosowa¢ wytyczne PN-67/C-04500. Probki
pierwotne nalezy pobiera¢ z kazdej cysterny przez
gorny otwor z calej wysokosci stupa cieczy, sto-
sujac zglebnik stalowy w ksztalcie rury. Pobrane
probki pierwotne nalezy wla¢ do czystego, suche-
go naczynka odpowiedniej pojemnosci. Otrzymana
w ten sposOb probke ogolng o masie co najmnicj
3 kg, nalezy dokladnie wymiesza¢, a nastepnie
pobra¢ z niej $rednig probke laboratoryjng o ma-
sie 1 kg. U producenta dopuszcza sie pobieranic
probek ze zbiornikow, z ktorych napelnia sie cy-
sterny.

Pakowanie i przeznaczenie s$redniej probki la-
boratoryjnej nalezy wykona¢ zgodnie z PN-67/
C-04500 p. 6.1 = 6.3.

Probke rozjemcza nalezy przechowywaé¢ w cia-
gu miesiaca od daty wysylki.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzenie wygladu zewnetrznego na-
lezy wykona¢ ogladajac probowke napelniong

- nitroza nieuzbrojonym okiem.

5.4.2. Oznaczanie zawarto$ci kwasu siarkowego

5.4.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Aldehyd mrowkowy cz.d.a., roztwér 40-pro-
centowy,

b) p-Nitrofenol, roztwor 0,2-procentowy.
¢) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 0.5n.

5.4.2.2. Wykonanie oznaczania. Do naczynka
wagowego zwazonego z dokladnoscig do 0,0002 g
wlac¢ pipetg nurkows, przeplukang badang nitro-
za, okoto 1 em? (1 = 2 g) nitrozy 50/50 lub okoto
5 em? (7 == 10 g) nitrozy 88/12 tak, aby nie zwil-
zy¢ szlifu. Zamkniete naczynko zwazyé¢ z doklad-
noscia do 0,0002 g. Probke mozna réwniez odwa-
zy¢ za pomocg pipety do odwazania cieczy.

Zawartos¢ naczynka spluka¢ ilosciowo mala
iloscig wody do parowniczki porcelanowej i od-
parowac catkowicie kwas azotowy na wrzacej
lazni wodnej. Pod koniec odparowywania dodar
krople formaliny dla sprawdzenia, czy kwas azo-
towy zostal calkowicie odparowany. W przypadku
wydzielania sie tlenkow azotu doda¢ 2 =+ 3 cm?
wody, odparowac¢ i powtorzy¢ probe na obecnosc
kwasu azotowego.

Po calkowitym odparowaniu kwasu azotowego
probke spluka¢ ilosciowo za pomocg 50 = 80 cm?
wody do kolby lub zlewki, doda¢ 1 em? roztworu
p-nitrofenolu i miareczkowaé¢ roztworem wodoro-
tlenku sodowego do uzyskania stomkowego za-
barwienia roztworu.

Zawartos¢ kwasu siarkowego (X;) obliczy¢ w
procentach wg wzoru

V'-0,02452 - 100 2,452V
Xy = - - )

m m

w ktorym:

V — objetos¢ 0,5n roztworu wodorotlen-
ku sodowego zuzytego do zmiarecz-
kowania kwasu siarkowego, c¢cm?,

m — odwazka nitrozy, g,

0,02452 — ilo$¢ kwasu siarkowego odpowiada-

jaca 1 em?® 0,5n roztworu wodoro-
tlenku sodowego, g.

5.4.2.3. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ sred-
nig arytmetyczng wynikow dwoch oznaczan roz-
nigcych sie miedzy soba najwyzej o 0,4%.

5.4.3. Oznaczanie zawarto$ci kwasu azotowego

5.4.3.1. Odczynniki i roztwory

a) p-Nitrofenol, roztwoér 0,2-procentowy,
b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 0,5n.
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5.4.3.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 2 g
nitrozy z dokladnoscig do 0,0002 g w cienkoscien-
nej szklanej ampulce. Ampulke wprowadzi¢ do
kolby stozkowej pojemnosci 500 c¢m® z okolo
100 em?® wody, zamkna¢ korkiem gumowym i roz-
bi¢ ampulke przez energiczne wstrzgsanie. Dla
fatwiejszego rozbicia mozna do kolby wprowadzic¢
kilka kulek szklanych o s$rednicy okolo 5 mm. Po
zniknieciu par znad roztworu wyjac¢ korek i sptu-
ka¢ go woda do kolby. Resztki ampulki rozbic
precikiem szklanym, a precik spluka¢ woda do
kolby. Do roztworu doda¢ 1 em? roztworu p-ni-
trofenolu i miareczkowac 0,5 n roztworem wodoro-
tlenku sodowego do uzyskania stlomkowego zabar-
wienia.

Zawartos¢ kwasu azotowego
procentach wg wzoru

(X,) obliczy¢ w

V- 0,003151 - 100
By 5 et s o [ 0 ¢ K )
m

(1,37 - X3) (2)

w ktorym:

\% objetosé 0,5n roztworu wodorotlen-
ku sodowego zuzytego do zmiarecz-
kowania, cm3,

m odwazka nitrozy, g,

X, zawartos¢ kwasu siarkowego ozna-

czona wg 5.4.1, %,

zawartos¢ tlenkow
wg 5.4.3, %,

ilos¢ kwasu azotowego odpowiada-

jaca 1 em? 0,5n roztworu wodoro-

tlenku sodowego, %,

X3 azotu oznaczona

0,03151

1,29 mnoznik przeliczeniowy kwasu siar-
kowego na kwas azotowy,
1,37 mnoznik przeliczeniowy czterotlen-

ku azotu na kwas azotowy.

5.4.3.3. Wynik. Za wynik nalezy przyjac sred-
nig arytmetyczna wynikow dwoch oznaczan nice
roznigeych sie wiecej niz o 0,4%.

5.4.4. Oznaczanie zawartoSci tlenkow azotu

5.4.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Jodek potasowy cz.d.a.

b) Nadmanganian potasowy, roztwor 0,1 n.

¢) Skrobia rozpuszczalna, roztwor l-procen-
towy.

d) Tiosiarczan sodowy, roztwor 0,In.

5.4.4.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby sto:-
kowej z doszlifowanym korkiem pojemnosci
100 c¢m?® odmierzy¢ z biurety 15 em? roztworu
nadmanganianu potasowego, doda¢ 15 cm? wody,
a nastepnie odmierzy¢ kalibrowana pipeta nurko-
wa taka ilo$¢ badanej nitrozy, aby odpowiadat:
masie 7 g odwazki (srednia gestos¢ nitrozy wynosi
dla rodzaju 50/50 — 1,76 g/cm?, a dla rodzaju
88/12 — 1,57 g/cm?). Kolbe zamkng¢ korkiem

i odstawi¢ na 30 min mieszajgc od czasu do cza-
su. Nastepnie doda¢ do kolby 1 g jodku potaso-
wego, wymiesza¢ i miareczkowa¢ roztworem tio-
siarczanu sodowego dodajgc pod koniec miarecz-
kowania roztworu skrobi.

Zawartos¢ tlenkéw azotu w przeliczeniu na
czterotlenek azotu (X3) obliczy¢ w procentach wg
wzoru

(Vy—V,)-0,0046 - 100

}{3 B e i e e ity DY <
m m
w ktorym:
Vy -— objetos¢ scisle 0,1n roztworu nad-

manganianu potasowego, cm?,

objetos¢ scisle 0,1n roztworu tiosiar-

czanu sodowego zuzytego do odmia-

reczkowania nadmiaru nadmangania-

nu potasowego, cm?,

m - masa probki, g,

0,0045 — ilos¢ czterotlenku azotu odpowiadaja-
ca 1 em3 Scisle 0,1n roztworu nad-
manganianu potasowego.

Vo, -

5.4.4.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $red-
nig arytmetyczng wynikow dwoch oznaczan roz-
nigcych sie najwyzej o 0,04%.,

5.4.5. Obliczanie zawarto$ci wody. Zawartosd
wody (Xy) obliczy¢ w procentach wg wzoru

X, = 100 — (X, + Xz + Xy) (4)

w ktorym:

X, — zawartos¢ kwasu siarkowego oznaczona
wg 5.4.1, %,

X zawarto$¢ kwasu azotowego oznaczona
wg 5.4.2, %,

X3 — zawartos¢ czterotlenku azotu oznaczona
wg 5.4.3, %.

5.4.6. Oznaczanie pozostaloSci po prazeniu.

10 = 15 g nitrozy zwazy¢ w naczynku wagowym
w sposob podany w 5.4.1.2 z dokladnoscia do
0,01 g i przenies¢ do szerokiego tygla platynowego
Iub porcelanowego uprzednio wyprazonego w
temperaturze 600°C i zwazonego z dokladnoscia
do 0,0002 g. Tygiel ogrzewa¢ do zaniku par kwa-
su siarkowego i prazy¢ w temperaturze 600°C do
statej masy.
Pozostalos¢ po prazeniu (X;) obliczy¢ w procen-
tach wg wzoru
my - 100
Xy = (9)

m
w ktorym:

my — odwazka badanej nitrozy, g,
m - masa wyprazonej pozostalosci, g.
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Za wynik nalezy przyja¢ $rednig arytmetycznag
wynikow dwoch oznaczan rézniacych sie najwyzej
0 0,04%.

5.5. Interpretacja wynikow. Wartosci liczbowe
wystepujagce w normie oraz wyniki obliczen na-
lezy interpretowa¢ zgodnie z PN-70/N-02120.

5.6. Ocena wynikow badan. Partie nitrozy na-
lezy uzna¢ za zgodng z wymaganiami normy, je-

zeli wyniki badan probki nitrozy pobranej wg
5.3 odpowiadaja wymaganiom podanym w rozdz. 3.

5.7. Zaswiadczenie producenta o wynikach ba-
dan. Producent na zyczenie odbiorcy obowigzany
jest przedstawi¢ zaswiadczenie o wynikach badan
dla kazdej partii nitrozy.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-72/6014-04

1. Istotne zmiany w stosunku do PN-59/C-84041

a) rozszerzono granice zawartosci kwasu azotowego w
rodzaju 88/12,
odnosnie

b) sprecyzowano dokladniej postanowienia

pakowania, przechowywania i transportu.

Dotychczas obowigzujgca PN-59/C-84041 zostaje unie-
wazniona z dniem 1 lipca 1973 r.

2. Klasy materialow. Wg Przepisow o przewozie ko-
leja materialéw i przedmiotéow niebezpiecznych nitrozg
nalezy zaliczy¢ do klasy V RID.
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