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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest cykloheksanol odczynniko-
wy, otrzymywany syntetycznie z fenolu lub benzenu.

Cykloheksanol ma:

a) wzoér sumaryczny — Ce¢H;;OH

o .
HyC

b) wzér strukturalny — l
H,C

H
\THZ

CHOH
/

\CH2

¢) mas¢ molowg — 100,16 g/mol (1971).
Cykloheksanol jest tatwopalny i toksyczny, z wodg
tworzy mieszaning azeotropowag.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od stopnia czystosci, roz-
r6znia si¢ dwa gatunki cykloheksanolu odczynniko-

wego:
cz.d.a. — czysty do analizy,
cz. — czysty.

2.2. Przyktad oznaczenia cykloheksanolu czystego do
analizy:
CYKLOHEKSANOL cz.d.a. BN-84/61?3-09

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Cykloheksanol powinien
mieé postaé higroskopijnych krysztaléw lub bezbarwne;
cieczy o zapachu zblizonym do zapachu kamfory i po-
winien by¢ wolny od zanieczyszczen mechanicznych
dostrzegalnych nieuzbrojonym okiem.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tablicy.

Wymagania Gatunki
cz.d.a. cz.
a) Cykloheksanolu, % (m/m), nie
mniej niz 99,0 98.0
b) Cykloheksanonu, % (m/m), nie
wigce] niz 0,2 0.4
c) Wspéiczynnik zatamania $wiatta,
N%S 1,463 + 1465
d) Temperatura krystalizacji, °C, nie
mniej niz 23 22
e) Substancji nielotnych, % (m/m),
nie wigcej niz 0,01 0,02

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Cykloheksanol nalezy pakowacd
w bebny stalowe pojemnosci 200 | wg BN-76/5046-01,
BN-76/5046-02 i BN-76/5046-03 zamykane nakr¢tka
metalowa, zaopatrzong w uszczelke odporna na dziata-
nie $rodkéw chemicznych.

Na kazdym opakowaniu powinien znajdowac sig
trwaly napis, zawierajagcy co najmniej:

a)-nazwe¢ lub znak zaktadu produkcyjnego,

b) oznaczenie wg 2.2,

c) mas¢ brutto 1 netto,

d) numer partii,

e) dat¢ produkcji,

f) znak niebezpieczenstwa dla produktéw tatwopal-
nych wg PN-76/0-79252 p. 2.3.4 1 napisy:
kl RID/ADR 3, ,Ostroznie, $rodek szkodliwy".

Konfekcjonowanie produktu w mniejsze opakowania
przeprowadza dystrybutor cykloheksanolu odczynniko-
wego.

jako norma obowigzujgca
(Dz. Norm. i Miar

Zgtoszona przez Zaktady Azotowe im. F. Dzierzynskiego w Tarnowie
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsigbiorstwa Przemystowo-Handlowego ,Polskie Odczynniki Chemiczne"
dnia 25 czerwca 1984 r.

od dnia 1 stycznia 1985 r.
nr 12/1984 poz. 23)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1984
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Cykloheksanol przeznaczony do konfekcjonowania
nalezy pakowac¢ zgodnie z PN-70/C-80001 p. 3.

Rodzaj opakowania — butelki ze szkta wg PN-76/
0-79561, z nakr¢tka z tworzywa sztucznego i uszczelka
odporng na dziatanie srodkéw chemicznych. Pojemnos¢
butelek — 1000 ml. Butelki nalezy znakowal wg
PN-70/C-80001 p. 4 1 zaopatrzy¢é w napisy:
kl 3 RID/ADR, ,Ostroznie, srodek szkodliwy”.

Cykloheksanol w butelkach nalezy pakowa¢ w opa-
kowania transportowe o wymiarach zgodnych z PN-78/
0-79021 alternatywnie:

a) kontenery drewniane zamkni¢te lub kontenery
typu 2 z tworzywa sztucznego,

b) skrzynie drewniane zamknigte,

¢) pojemniki PKP drewniane zamknigte,
jezdne, o powierzchni 1 m?

Pojedyncze butelki nalezy zabezpieczy¢ przed przesu-
waniem S$rodkiem amortyzujgcym.

4.2. Przechowywanie. Cykloheksanol nalezy przecho-
wywa¢ w opakowaniach wg 4.1 w pomieszczeniach
suchych 1 zadaszonych w temperaturze nie wyzszej niz
30°C.

Cykloheksanol w b¢bnach nalezy ustawia¢ w 1 war-
stwie, w opakowaniach transportowych w 1 lub 2 war-
stwach.

Okres gwarancjt dla cykloheksanolu opakowanego
1 przechowywanego jak wyzej wynosi 2 lata.

4.3. Transport. Cykloheksanol nalezy przewozi¢ do-
wolnymi $rodkami transportu wg PN-70/C-80001 p. 6,
zgodnie z obowigzujgcymi przepisami o przewozie ma-
terialébw niebezpiecznych'’.

Sztuki przesylki zawierajace cykloheksanol w naczy-
niach tlukgcych si¢ powinny by¢ zaopatrzone w na-
lepk¢ wg wzoru nr 9 1 nr 8 (Im. 307, p. 2. RID
i1 Im. 2307, p. 2 ADR).

Cykloheksanol w bgbnach nalezy ustawia¢ w Srodku
transportowym w jednej warstwie, opakowania trans-
portowe w | lub 2 warstwach.

samo-

5. BADANIA

5.1. Wielkos¢ partii. Parti¢ cykloheksanolu odczyn-
nikowego u producenta stanowi zawarto$¢ nie wigcej
niz 10 bebnow.

5.2. Pobieranie probek. Przy pobieraniu probek na-
lezy stosowaé wytyczne wg PN-70/C-80047.

Prébki u producenta nalezy pobieraé zaraz po przy-
gotowaniu partii do odbioru, przed zakrzepnig¢ciem
produktu oraz u odbiorcy po rozgrzaniu produktu.

Do przygotowania $redniej prébki laboratoryjnej na-
lezy wybra¢ losowo co najmniej 4 bgbny lub 5 butelek,
pobierajagc z kazdego bgbna lub butelki probke jed-
nostkowg w ilosci okoto 200 ml.

Srednia probka laboratoryjna nie powinna by¢ mniej-
sza niz 500 ml.

5.3. Opis badan

5.3.1. Sprawdzanie wygladu. Do cylindra z bezbarw-
nego szkia o srednicy wewnetrznej okoto 25 mm wlaé

" Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

tyle cykloheksanolu, aby wysokos$¢ stupa cieczy wy-
nosita 100 mm. Sprawdzanie wygladu przeprowadzi¢
w sposOb wizualny w $wietle rozproszonym w tempe-
raturze 25°C.

5.3.2. Oznaczanie zawartosci cykloheksanolu i cyklo-
heksanonu metodg chromatografii gazowe;j

5.3.2.1. Aparatura

a) Laboratoryjny chromatograf gazowy wyposazony
w detektor ptomieniowo-jonizacyjny 1 termostat ko-
lumny.

b) Kolumna chromatograficzna szklana lub ze stali
nierdzewnej o diugosci 2,5 m i $rednicy wewngtrznej
6 mm.

Jako wypelnienie kolumny chromatograficznej nalezy
stosowa¢ chromosorb WAW o uziarnieniu 0,18 -+
0,25 mm (60 = 80 mesh) z naniesionym glikolem polie-
tylenowym 20 M (Carbowax 20 M) w tlosci 10 % (m/m).

Mozna stosowaé¢ kolumng¢ chromatograficzng o in-
nych parametrach lub inne wypelnienie, ktére zabez-
pieczy pelny rozdziat piku cykloheksanolu od pikéw za-
nieczyszczen organicznych.

5.3.2.2. Gaz nosny i gazy pomocnicze

a) Argon gazowy cz. 45 wg BN-80/6017-16 lub azot
techniczny spr¢zony wg PN-71/C-84912.

b) Wodér elektrolityczny sprezony wg PN-61/
C-84908.

c) Powietrze techniczne sprezone wg PN-74/C-84913.

5.3.2.3. Warunki pracy chromatografu. Zaleca si¢ sto-
sowaé nastgpujace warunki pracy:

a) temperature termostatu kolumny: 100°C,

b) temperature dozownika: 160°C,

¢) temperature detektora: 160°C,

d) natg¢zenie przeptywu gazu nosnego: 30 ml/min,

e) szybkosc przesuwu tasmy rejestratora:
10 mm/min,

f) wielkos¢ wprowadzonej probki: 0,5 um.

5.3.2.4. Przygotowanie probki do analizy. W kolbie
stozkowej pojemnosci 100 ml z doszlifowanym korkiem
odwazy¢ okoto 50 ml cieklego cykloheksanolu z do-
ktadnoscig do 0,0002 g, a nast¢gpnie odwazy¢ z tg samg
dokladnos$ciag cykloheksanonu, jako wzorca wewngtrz-
nego w takiej ilosci, aby jego zawarto$¢ w probce wy-
nosita okoto 0,2 -+ 0,4% (m/m) i wymieszac,

5.3.2.5. Wykonanie oznaczania. Przygotowanie apara-
tu do pracy i obstuga w czasie wykonywania analizy
powinny by¢ zgodne z instrukcjg dotaczona do aparatu.

Parametry pracy detektora powinny zabezpieczad
oznaczanie zanieczyszczen w cykloheksanolu z wykry-
walnodcig 2 X 107°% 1 powtarzalnosciag £10% wzgled-
nych.

W warunkach podanych w 5.3.2.3 wykona¢ chroma-
togram probki przygotowanej wg 5.3.2.4 oraz probki
cykloheksanolu bez dodatku wzorca wewngtrznego
(czas retenc)i cykloheksanonu wzglgdem cykloheksano-
lu wynosi 0,6).
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Chromatogram nalezy rejestrowa¢ do uplywu
podwdjnej warto$ci czasu migdzy poczatkiem chroma-
togramu, a maksimum piku cykloheksanolu®.

Jednym ze sposobdéw stosowanych w chromatografii
gazowej zmierzy¢ pole powierzchni piku cykloheksano-
nu na chromatogramie probki bez dodatku wzorca
wewngetrznego oraz pole powierzchni pikéw wszystkich
sktadnikéw, oprécz piku cykloheksanolu na chroma-
togramie probki z dodatkiem wzorca wewngtrznego.

5.3.2.6. Obliczanie wynikow. Zawarto$¢ cykloheksa-
nonu obliczy¢ w procentach (X;) wg wzoru

S -a
Al S2-8 ()
w ktérym:

S1 — pole powierzchni piku cykloheksanonu na
chromatogramie probki bez dodatku wzorca,

mm?,
a — dodatek wzorca (cykloheksanonu), % (m/m),
S2 — pole powierzchni piku cykloheksanonu na
chromatogramie probki z dodatkiem wzorca,

mm?,

Zawartos¢ cykloheksanolu obliczy¢ w procentach
(X2) wg wzoru

X; = 100 - X, - 2X; (2)

w ktérym 2 — sumaryczna zawarto$¢ zanieczysz-
czen organicznych, oprocz cyklo-
heksanonu, % (m/m).

Zawarto$¢ zanieczyszczen organicznych nalezy obli-
czy¢ tak samo, jak zawartos$¢ cykloheksanonu, podsta-
wiajac do wzoru w miejsce S; w liczniku — pole po-
wierzchni piku oznaczanego zanieczyszczenia.

') Przyktad przebiegu analizy pokazano na chromatogramach

1, 2 w p. 6. Informacji dodatkowych.

5.3.2.7. Wynik koncowy oznaczenia. Za wynik kon-
cowy nalezy przyjaé Srednig arytmetyczng wynikow
dwdch réwnoleglych oznaczan roznigeych si¢ migdzy
sobg nie wigcej niz 0 0,05% wzgl¢dnych dla cykloheksa-
nolu i o 10% wzglegdnych dla cykloheksanonu.

5.3.3. Oznaczanie wspoiczynnika zalamania Swiatia
nalezy wykona¢ w refraktometrze Abbego w tempera-
turze 25°C, zgodnie z instrukcjg obstugi aparatu.

5.3.4. Oznaczanie temperatury krystalizacji nalezy
wykona¢ wg PN-81/C-04514.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci substancji nielotnych.
W szklanej parownicy wysuszone] w temperaturze
120°C do statej masy i zwazonej z dokfadnoscig do
0,0002 g umiesci¢ 50 g (53 ml) badanego cykloheksano-
lu i odparowac do sucha na tazni wodnej. Pozostatos¢
po odparowaniu wysuszy¢ do stalej masy w tempera-
turze 120°C i1 zwazy¢ z tg sama dokladnoscig.

Badany cykloheksanol odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli masa pozostato$ci nie przekracza:

dla odczynnika cz.d.a. — 5 mg,

dla odczynnika cz. — 10 mg.

5.4. Interpretacja wynikow. Wartosci liczbowe wystg-
pujace w normie oraz wyniki obliczen nalezy interpre-
towaé zgodnie z PN-70/N-02120 p. 3.3.2 (metoda Z).

5.5. Ocena wynikéw badan. Parti¢ cykloheksanolu
nalezy uznaé¢ za zgodng z wymaganiami normy, jezeli
wyniki wszystkich badan odpowiadajg wymaganiom wg
rozdz. 3.

W przypadku uzyskania wynikéw niezgodnych z wy-
maganiami normy, badanie ktore dato wynik negatyw-
ny nalezy powtdérzy¢ na ponownie pobranej Sredniej
préobee. Jezeli w powtornym badaniu uzyska si¢ wynik
negatywny, parti¢ nalezy odrzucic.

5.6. Zaswiadczenie o wynikach badan. Do kazdej
partii produktu wytwdrca jest obowigzany wystawic
1 przesta¢ odbiorcy zaswiadczenie stwierdzajace zgod-
no$¢ produktu z wymaganiami normy.

KONILERSC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme¢ — Zaklady Azotowe im.
F. Dzierzynskiego w Tarnowie.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-69/6193-09

a) wprowadzono oznaczanie zawartosci gléwnego skladnika, tj.
cykloheksanolu 1 cykloheksanonu metoda chromatografii gazowe;j
zamiast oznaczania granic temperatury wrzenia,

b) wyeliminowano oznaczanie zawartosci fenolu ze wzglgdu na
jego nieobecno$¢ w cykloheksanolu odczynnikowym,

¢) podniesiono zawartos¢ substancji nielotnych ze wzglgdu na
doktadno$¢ metody oznaczania.

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-81/C-04514 Oznaczanie temperatury Kkrystalizacji

organicznych
PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie 1 transport
PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek i przygo-

towania Sredniej probki laboratoryjnej
PN-61/C-84908 Wodor techniczny spr¢zony

substancji

PN-71/C-84912 Azot spr¢zony techniczny

PN-74/C-84913 Powictrze sprgzone

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania 1 zapisywania liczb

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy :

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

PN-76/0-79561 Opakowania szklane do artykuléw chemicznych.
Butelki 1 stoje do odczynnikéw. Wymagania 1 badania

BN-76/5046-01 Opakowania transportowe metalowe. Bgbny cigzkie
z obrgczami wytlaczanymi

BN-76/5046-02 Opakowania transportowe metalowe. Bgbny lekkie

BN-76/5046-03 Opakowania transportowe metalowe. Bebny cigzkie
z obrgczami nasadzanymi

BN-80/6017-16 Argon gazowy -czysty 45

Przepisy o przewozie kolejg materiatow 1 przedmiotéw niebezpiecz-
nych PMN (Dz. TiZK nr 20, poz. 84 z 1968 r.) wraz z pOZniej-
sZymi zmianami



4 ' Informacje dodatkowe do BN-84/6193-09

Regulamin mig¢dzynarodowy dla przewozu kolejg towaréw niebez- 4. Symbol wg SWW
piecznych (Dz. TiZK nr 1 z 1969 r.) wraz z p6Zniejszymi zmia- dla gat. cz.d.a. 1331-112,
nami klasa 3, L.m. 301, p. 4 (RID) dla gat. cz. 1331-422.
Specjalne warunki przewozu towaréw niebezpiecznych w mig¢dzyna- 5. Autor projektu normy — megr inz. Krystyna Szymczak, Zaklady
rodowej komunikacji kolejowej (Zatgcznik do umowy SMGS) —  Azotowe im. F. Dzierzynskiego w Tarnowie.
(Dz. TiZK nr 7 z 1966 r.) wraz z pdzZniejszymi zmianami 6. Przykiad przebiegu analizy na chromatogramach — wg rys. I-1
Umowa europejska o migdzynarodowym drogowym przewozie towa- i [-2.

row niebezpiecznych (Dz. U. nr 35 z 1975 r.) wraz z pOZniej-
szymi zmianami klasa 3, l.m. 2301, p. 4 (ADR)
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