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NORMA BRANZOWA BN-87
WYROBY o , 6193-13
PRZEMYStU Odczynniki organiczne
CHEMICZNEGO Chlorobenzen -l
= : Grupa katalogowa 1052

1. WSTEP

Przedmiotem normy jest chlorobenzen stosowany
jako aedczynnik chemiczny. Jest substancjg tatwo palng,
szkodliwa dla zdrowia.

Chlorobenzen ma:

a) wzor sumaryczny Ce¢HsCl

U
b) wzor budowy O

c) mase molowa 112,56 g/mol.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1 Gatunki. W normie ustala si¢ dwa gatunki chlo-
robenzenu, oznaczone:
cz.d.a. — czysty do analizy.
CZ. — cCzysty.
2.2. Przykiad oznaczenia chlorobenzenu czystego do
analizy:’
CHLOROBENZEN cz.d.a. BN-87/6193-13

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Chlorobenzen powinien by¢
ciecza bezbarwng 1 przezroczysta, bez zawiesin, 0 SWois-
tym zapachu.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczme — wg tabl. I.

Tablica 1
Wymsgania Gatunek
cz. . cz.d.a.
a) Zawarto$¢ chlorobenzenu,
%(m/m), nie mniej niz 99 99,5
b) Gestoséé pﬁo, g/ml 1,106 =1,108 |1,106 1,108
¢) Wspotczynnik zatamania
$wiatla w temperaturze 20°C | 1,5240 +1,5250 | 1,5240 +1,5250
d) Odczyn wyciagu wodnego obojetny obojgtny
wg 5.3.5 wg 5.3.5
e) Pozostato$¢ po odparowy- 0,003 0,003
waniu, %(m/m), nie wigcej
niz
f) Zawarto$¢ wody, %(m/m), 0,04 0,03
nie wigcej niz

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczme ogéblne. Chlorobenzen nalezy pakowac,
przechowywa¢ i transportowaé¢ zgodnie z PN-87/
C-80001 oraz zgodnie z obowigzujacymi przepisami

transportowymi'’.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jedmostkowe stanowig butelki ze
szkla oranzowego wg BN-79/6831-13, z nakr¢tkg z two-
rzywa sztucznego 1 podktadkg polietylenows.

Wielko$¢ opakowania: 0,5, 1,2 1 5 L

W uzgodnieniu z odbiorcg dopuszcza si¢ inny rodzaj
i wielko§¢ opakowania, jezeli przeprowadzone proby
wykazg, ze zabezpiecza ono produkt w sposob nie
gOrszy niz wyzej wymienione opakowania i ma wymiary
zgodne z zasadami systemu wymiarowego opakowan
wg PN-78/0-79021. \

4.2.2. Opakowania transportowe stanowig:

a) skrzynki z tarcicy dla odczynnikdw wg BN-63/
7161-06, odporne na uszkodzenie mechaniczne, spraw-
dzone wg PN-86/0-79100, odpowiednio dla grupy 2
klasy 2 1 odmiany 1;

b) balony szklane wg PN-83/0-79710, zamykane
korkiem 1 owigzane folig, umieszczone w koszach meta-
lowych wylozonych wata szklang.

Wielko$¢ opakowania: 40 1.

Opakowanie transportowe powinno odpowiada¢ wa-
runkom wg przepisOw transportowych o przewozie ma-
teriatbw niebezpiecznych.

W uzgodnieniu z odbiorcg 1 przewoZznikiem dopusz-
cza si¢ inny rodzaj i wielko$¢ opakowania, jezeli prze-
prowadzone proby wykazg, ze zabezpiecza ono produkt
w sposOb nie gorszy niz wyzej wymienione opakowania

‘I ma wymiary zgodne z PN-78/0-79021.

4.2.3. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001, umieszczajac: znak
niebezpieczenstwa dla materialéw cieklych wg przepisu
RID/ADR, nalepka nr 3 oraz napis: ,,Ostroznie Srodek
szkodliwy“ — substancja nalezy do wykazu B MZiOS.

' Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

Zgtoszona przez Przedsigbiorstwo Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowej dnia 19 pazdziernika 1987 r.
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WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,,ALFA" 1988.
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4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001, umieszczajac do-

datkowo:
a) znaki niebezpieczenstwa dla substancji niebez-
piecznych, zgodnie z przepisami transportowymi

o przewozie materialdow niebezpiecznych, nalepk¢ wg
wzoru nr 3, ,Material ciekly zapalny® wg RID/ADR;

b) znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.1,
2.4.3;

c) liczb¢ warstw ladowania — dla skrzynek drew-
nianych wg PN-85/0-79252 — 4 warstwy;

d) liczb¢ warstw sktadowania dla skrzynek drewnia-
nych wg PN-85/0-79252 — 3 warstwy.

4.3. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, jednostki tadunkowe nalezy
formowa¢ na paletach o wymiarach 800X 1200 mm,
wg PN-81/M-78216.

Ladunek na palecie nalezy zabezpieczy¢ przed prze-
suwaniem si¢ 1 deformacjg tak, aby tworzyla wraz
z paletg zwarta, stabilng jednostk¢ tadunkowa 1 nie po-
winien by¢ wyzszy niz 1,75 m.

4.4. Przechowywanie. Chlorobenzen nalezy przecho-
wywa¢ w magazynach krytych, suchych, o zawartosci
wilgoci ponizej 50%, dobrze wentylowanych.

Okres gwarancji — 2 lata.

Liczba warstw skladowania: 3 warstwy.

4.5. Transport. Chlorobenzen, material niebezpiecz-
ny klasy 3 p. 31c wg RID/ADR 1m 2300 ADR
Im 300 RID, opakowany wg 4.2, nalezy przewozi¢
zgodnie z obowigzujagcymi przepisami przewozowymi
dla materialdw niebezpiecznych w transporcie kolejo-
wym 1 drogowym.

Liczba warstw tadowania: 4 warstwy.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wymagan ogdlnych (3.1),

b) oznaczanie zawartosci chlorobenzenu (3.2a),
¢) oznaczanie gestosci (3.2b),
d) oznaczanie wspOlczynnika

(3.2¢),

¢) oznaczanie
) oznaczanie
2) oznaczanie

zatamania S$wiatla
odczynu wyciggu wodnego (3.2d),
pozostatosci po odparowaniu (3.2e),
zawartoSci wody (3.2f).

5.2. Pobieranie probek. Probki nalezy pobieraé zgod-
nic z PN-70/C-80047. Ogdlna masa Sredniej pobranej
probki powinna wynosi¢ co najmniej 1500 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Sprawdzenie wymagan ogélnych przeprowadza
st wizualnie.,

5.3.2. Oznaczanie zawartosci chlorobenzenu

5.3.2.1. Zasada metody polega na chromatograficz-
nvm rozdziale chlorobenzenu od zanieczyszczen i etylo-
benzenu zastosowanego w analizie iloSciowe) jako wzo-
rzec wewnetrzny.

5.3.2.2. Aparatura i materialy pomocnicze

a) Chromatograf gazowy wyposazony w detektor
plomicniowo-jonizacyjny.

b) Kolumna chromatograficzna dlugosci 3 m, $red-
nicy wewnetrznej 4 mm, wypetniona Chromosorbem
WAW o $rednicy ziarna 0,18 + 0,25 mm (60/80 mesh)
pokrytym 10%(m/m) Carbowaxu 20 M. Kolumng Swie-
70 napelniong nalezy wygrza¢ w temperaturze 250°C
przez 24 h, przy przeptywie azotu 50 = 70 ml/min.

Graniczna temperatura stosowania 225°C.

¢) Mikrostrzykawka pojemnosci 1 pl.

d) Planimetr biegunowy, lupka lub integrator.

5.3.2.3. Odczynniki

a) Azot techniczny sprezony gatunku I wg PN- 71/
C-84912.

b) Etylobenzen cz.d.a., o czysto$ci powyzej 99,5%.

c) Powietrze techniczne spr¢zone wg PN-74/C-84913.

d) Wodédr techniczny gatunku [ wg PN-61/C-84908.

5.3.2.4. Wykonanie oznaczania

Uregulowa¢:

a) przeptyw azotu 40 ml/mm

b) przeptyw wodoru 40 =+ 50 ml/min lub wg instruk-
cji aparatu,

c) przeptyw powietrza na 15-krotnie wyzszy od prze-
ptywu wodoru,

d) temperatur¢ kolumny na 90°C,

e) temperatur¢ detektora na 125°C,

f) temperatur¢ dozownika na 130°C

Poczekaé na ustabilizowanie si¢ linii zerowej detekto-
ra. '

Za pomoca mikrostrzykawki wprowadzi¢ do kolum-
ny chromatograficznej 1 pl badanego chlorobenzenu
i zarejestrowaé¢ chromatogram | dobierajac czulos¢ reje-
stratora tak, aby piki wszystkich zanieczyszczen byly
zapisane przy maksymalnej czuto$ci, przy ktorej miesz-
cza si¢ na skali papieru rejestracyjnego, a pik chloro-
benzenu przy tak zmniejszonej czutosci, aby rOwniez
miescil si¢ na skali papieru rejestracyjnego. Obliczyé
czasy retencji zanieczyszczen wzgledem chlorobenzenu.
Na chromatogramie nie powinien wystgpowaé pik
wzorca wewngtrznego etylobenzenu, tj. pik o wzgled-
nym czasie retencji wynoszacym 0,63. W przypadku
obecnosci piku w tym czasie retencji przeprowadzié
analiz¢ iloSciowa metody dodatku skladnika oznacza-
nego wg PN-79/C-04960 zatacznik 2 p. 5.

Nastepnie odwazy¢ w dowolnym, szczelnie zamknig-
tym naczyniu pojemnosci 25 ml, okoto 20 g z doktad-
noscig do 0,0002 g chlorobenzenu, doda¢ strzykawka
okoto 0,05 g z doktadnoscig do 0,0002 g etylobenzenu
1 ponownie zwazyc.

1 pl otrzymanej mieszanki wprowadzi¢ za pomoca
mikrostrzykawki do kolumny chromatograficznej 1 za-
rejestrowaé chromatogram II przy maksymalnej czutos-
ci, aby piki wszystkich zanieczyszczed oraz wzorca
wewnetrznego mieScity si¢ na skali papieru rejestracyj-
nego.

Zmierzy¢ za pomoca planimetru, lupki lub integrato-
ra powierzchnie pdl pikow poszczegdlnych zanieczysz-
czen oraz powierzchni¢ piku etylobenzenu na chroma-
togramie 1I.

5.3.2.5. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ chlorobenze-
nu (X1) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru
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xi= 100 (1 - =)
‘ "G a4 " ‘)
w ktorym:
Gw — masa etylobenzenu wprowadzona do badane;j
probki, g,
G, — masa badanego chlorobenzenu, g,
A; — suma powierzchni pikéw zanieczyszczen,
Aw — powierzchnia piku wzorca wewn¢trznego
etylobenzenu,
X2 — zawarto$¢ wody w chlorobenzenie oznaczo-
na wg 5.3.7, g.

5.3.2.6. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig aryt-
metyczng co najmniej dwoch rownoleglych oznaczan.

5.3.3. Oznaczanie gestosci (p) nalezy wykonaé wg
PN-81/C-04504 areometrem o zakresie pomiarowym
1,00 =+ 1,150 i dzialce elementarnej 0,001, w tempera-
turze 20°C lub piknometrem.

5.3.4. Oznaczanie wspéiczynnika zatamania $wiatla
nalezy wykona¢ w temperaturze 20°C refraktometrem
wg instrukcji obstugi przyrzadu wg PN-81/C-04952.

5.3.5. Oznaczanie odczynu wyciggu wodnego

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Bl¢kit bromotymolowy, roztwor alkoholowy przy-
gotowany wg PN-81/C-06501 p. 2.2.3.

b) Kwas solny cz.d.a. o ¢(HCl) = 0,01 mol/l.

c) Wodorotlenek sodowy cz.d.a. o c¢(NaOH) =
= 0,01 mol/l.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. Uzywany sprz¢t labo-
ratoryjny powinien by¢ uprzednio doktadnie wymyty.

Do rozdzielacza pojemnos$ci 250 ml nalezy odmierzy¢
50 ml badanego chlorobenzenu, dodaé¢ 50 ml wody
destylowane] S§wiezo przygotowanej i zobojetnionej
w zaleznosci od odczynu roztworem kwasu solnego
lub roztworem wodorotlenku sodowego wobec 0,1 ml
roztworu bi¢kitu bromotymolowego.

Nast¢pnie dobrze wstrzasa¢ w ciggu 3 min 1 odsta-
wi¢ do rozwarstwienia si¢. Po rozdzieleniu si¢ warstw
odrzuci¢ dolng warstwe (chlorobenzenows), a z gornej
odmierzy¢ 20 ml wyciggu wodnego do wysokiej zlewki
pojemnosci 50 ml. Zawartos¢ zlewki ogladac¢ na bialym
tle z boku.

Badany chlorobenzen odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli wyciag wodny ma zabarwienie seledynowo-
zielone.

5.3.6. Oznaczanie pozostatoSci po odparowaniu. Do
parownicy wykonanej z kwarcu lub szkta borowo-krze-
mowego pojemnos$ci 100 ml, uprzednio wysuszonej do
statej masy i zwazonej z doktadnoscia do 0,0002 g,
odmierzy¢ 100 ml badanego chiorobenzenu i odparo-
wacé przy tagodnym wrzeniu do sucha na tazni piasko-
wej, pod wyciagiem. Nastgpnie parownic¢ wraz z po-
zostalo$ciag suszy¢ w temperaturze 140 +£2°C do statej
masy.

Pozostatos¢ po odparowaniu obliczy¢ w procentach
wg wzoru

X, = m - 100 _ m 2)
p - 100 p
w ktOorym:
m — masa pozostalo$ci po odparowaniu, g,
p — gestos¢ badanego chlorobenzenu oznaczona
wg 5.3.3.

Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wy-
nikéw co najmniej dwoéch réwnoleglych oznaczan, mig-
dzy ktérymi réznica nie powinna przekracza¢ 30% ni-
niejszego wyniku.

5§.3.7. Oznaczanie zawartosci wody. Oznaczanie wy-
kona¢ wg PN-71/C-04959, pobierajac do analizy 25 ml
chlorobenzenu 1 stosujagc jako rozpuszczalnik odwod-
niony metanol.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Przedsi¢gbiorstwo Przemysto-
wo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice.
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-69/6193-13
a) wprowadzono nowy gatunek — czysty do analizy,
b) wprowadzono chromatograficzng metod¢ oznaczania zawar-
tosci chlorobenzenu,
¢) wprowadzono oznaczanie zawarto§ci wody,
d) zrezygnowano z oznaczania destylacji.
3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-81/C-04504 Oznaczanie ggsto$ci (masy wlasciwej) produktow
“ chemicznych ciektych
PN-81/C-04952 Analiza chemiczna. Oznaczanie wspdtczynnika zata-
mania Swiatla produktéw organicznych ciektych
PN-81/C-04959 Oznaczanie zawarto$ci wody metodg Karola Fische-
ra w produktach organicznych i1 nieorganicznych
PN-79/C-04960 Analiza chemiczna. Chromatografia gazowa. Wy-
tyczne ogdlne opisu metody
PN-81/C-06501 Analiza
wskaznikOw

chemiczna. Przygotowanie roztworéw

PN-87/C-80001 Odczynniki i substancje specjalnie czyste. Pakowa-
nie, przechowywanie 1 transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek 1 przygo-
towania S$redniej probki laboratoryjnej

PN-61/C-84908 Wodor techniczny spr¢zony

PN-71/C-84912 Azot sprezony techniczny

PN-74/C-84913 Powietrze spr¢zone

PN-81/M-78216 Palety tadunkowe, ptaskie jednoptytowe czterowe)s-
ciowe bez skrzydet drewniane 800X 1200 — EUR

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. Odporno$¢ na narazenia
mechaniczne. Wymagania i badania

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe
i znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-83/0-79710 Balony szklane

BN-79/6831-13 Opakowania jednostkowe
POCH do odczynnikéw chemicznych

BN-63/7161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe z tarcicy do od-
czynnikOw chemicznych

z zawartoscig. Znaki

szklane. Butelki typu



4 Informacje dodatkowe do BN-87/6193-13

Specjalne warunki przewozu towar6w niebezpiecznych w migdzy-
narodowej komunikacji kolejowej. Zatacznik nr 4 do Umowy
o mi¢dzynarodowej kolejowej komunikacji towarowej (SMGS)
(Dz. TiZK nr 7 poz. 35 z 1966 r.) wraz z pOZniejszymi zmia-
nami

Rozporzadzenie Ministrow Komunikacji i Spraw Wewnetrznych
z dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkéw i kontroli prze-
wozu drogowego materiatldow niebezpiecznych (Dz. U. nr 67
poz. 301 z 1983 r.) wraz z pdZniejszymi zmianami

Regulamin dla migdzynarodowego przewozu kolejami towarOw nie-
bezpiecznych (RID). Zatacznik B do konwencji o mi¢dzynaro-
dowym przewozie kolejami (COTiF) (Dz. TiZK nr 7 poz. 44
1985 r.) wraz z p6Zniejszymi zmianami

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo przewozowe (Dz. U. nr 53
poz. 272 z 1984 r.)

Regulamin Przedsi¢gbiorstwa PKP o tadowaniu i zabezpieczaniu prze-
sylek towarowych (Dz. TiZK nr 9 poz. 68 z 1985 r.)

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w sprawie
ladowania samochod6éw ci¢zarowych i przyczep (Mon. Pol. nr 24
poz. 123 z 1963 r. i nr 35 poz. 250 z 1968 r.)

Przepisy o tadowaniu wagonoéw towarowych. Zatacznik I do Umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagonéw towarowych w komunikacji
mi¢dzynarodowej (RIV). (Dz. TiZK nr 15 poz. 119 z 1981 r.)
wraz z pOZniejszymi zmianami

Ustawa z dnia 21 maja 1963 r. Substancje trujace (Dz. U. nr 22
‘poz. 116)

Rozporzadzenie MZiOS z dnia 28 grudnia 1963 r. w sprawie ozna-
czania substancji trujacych (Dz. U. z 1964 r. nr 2 poz. 8)
Rozporzadzenie MZiOS zaliczajagce dang substancje do Wykazu A

lub Wykazu B

4. Symbol wg SWW

cz.d.a. — 1331-11,

cz. — 1331-42.

S. Autor projektu mormy — mgr inz. Ewa Kotowicz — Przed-
sigbiorstwo Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne,

Gliwice.



