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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest cykloheksan odczynnikowy,
otrzymywany przez katalityczne uwodornienie benzenu.
Cykloheksan ma:

a) wzor sumaryczny — CsHiz,
Cl’l‘lz—"‘u’iz

b) wzdr strukturalny CH, 9H,
\
CHI"—CH?_

¢) mas¢ molowag — 84,16,

d) temperatur¢ wrzenia — 81 °C,

e) temperatur¢ krzepnigcia — 6,0 °C,
f) inne nazwy — szeSciohydrobenzen, heksametylen,
heksahydrobenzen.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od stopnia czystosci, roz-
roznia si¢ dwa gatunki cykloheksanu odczynnikowego:
cz.d.a. — czysty do analizy,
cz. — czysty. .
2.2. Przyklad oznaczenia cykloheksanu czystego do
analizy:
CYKLOHEKSAN cz.d.a. BN-83/6193-23

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Cykloheksan powinien by¢
ciecza bezbarwng i klarowna, o ostrym zapachu, nie-
rozpuszczalng w wodzie. Z etanolem i eterem powinien
si¢ miesza¢ w kazdym stosunku. Nie powinien zawie-
ra¢ zanieczyszczen mechanicznych.

3.2. Wymagania szczegétowe — wg tablicy.

cd. tablicy
Wymagania Getunkt
cz.d.a. cz.

c) Wody, % (m/m), nie wig-

cej niz 0,03 0,05
d) Benzenu, % (m/m), nie

wigcej niz 0,03 0,05
e) Cykloheksenu, % (m/m),

nie wigcej niz 0,03 0,05
f) Wolnych kwaséw w przeli-

czeniu na HCI, % (m/m),

nie wigcej niz 0,001 0,005
g) Barwa, ° Hazena, nie wig-

cej niz 5 5
h) Substancji nielotnych, %

(m/m), nie wigcej] niz 0,002 0,003

Wymagania Gatunki
cz.d.a. cz.
a) Gesto§¢ w temperaturze
20 °C, g/ml 0,778 +0,779 0,775 +0,781
b) Cykloheksanu, % (m/m),
nie mniej niz 99,7 99,6

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Cykloheksan nalezy dostarcza¢ w
b¢bnach stalowych pojemnosci 200 1 wg BN-76/5046-01,
BN-76/5046-02 i BN-76/5046-03, zamykanych nakretka
metalowa, zaopatrzona w uszczelk¢, chemicznie od-
porng. '

Na kazdym opakowaniu powinien si¢ znajdowacé
trwaly napis zawierajacy co najmniej:

a) nazw¢ lub znak zaktadu produkcyjnego,

b) oznaczenie wg 2.2,

c) mas¢ brutto i netto,

d) numer partii,

e) znak niebezpieczenstwa. dla substancji wybucho-
wych i latwo palnych wg PN-76/0-79252 p. 2.3.112.3 4.

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

Cykloheksan przeznaczony do konfekcjonowania na-
lezy pakowaé¢ zgodnie z PN-70/C-80001 p. 3.

Rodzaj opakowania — butelki ze szkla wg PN-76/
0-79561, z nakretka z tworzywa sztucznego, z.chemicz-
nie odporng uszczelka. Pojemno$¢ butelek 1000 ml.
Butelki nalezy znakowa¢ wg PN-70/C-80001 p. 4.

Zgtoszona przez Zaktady Azotowe im. F. Dzierzynskiego
Ustanowiona przez Ministra Przemystu Chemicznego i Lekkiego
dnia 14 kwietnia 1983 r.
jako norma obowigzujgca od dnia 1 pazdziernika 1983 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 9/1983 poz. 18)
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Cykloheksan zalicza si¢ do I klasy niebezpieczenistwa
pozarowego.

4.2. Przychowywanie. Cykloheksan nalezy przecho-
wywa¢ w opakowaniach wg 4.1, w pomieszczeniach
suchych i zadaszonych, w temperaturze nie wyZszej
niz 25 °C, z dala od Zrédta ognia.

4.3. Transport. Cykloheksan nalezy przewozi¢ w opa-
kowaniach wg 4.1, zgodnie z obowigzujacymi. przepi-
sami o przewozie materialdow niebezpiecznych?).

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wygladu (3.1),

b) oznaczanie ggstosci (3.2a),

c) oznaczanie zawartoSci cyklohksanu (3.2b),

d) oznaczanie zawartosci wody (3.2¢c),

e) oznaczanie zawarto$ci benzenu (3.2d),

f) oznaczanie zawartosci cykloheksenu (3.2e),

g) oznaczanie wolnych kwasdéw (w przeliczeniu na
HCI) (3.2f),

h) oznaczanie barwy (3.2g),

1) oznaczanie substancji nielotnych (3.2h).

5.2. Wielkosé partii. Parti¢ cykloheksanu odczynni-
kowego u producenta stanowi zawartoS¢ nie wigcej niz
20 begbnow.

5.3. Pobieranie prébek. Przy pobieraniu probek nale-
zy stosowaé¢ wytyczne wg PN-70/C-80047.

Do przygotowania $redniej probki laboratoryjnej wy-

bra¢ losowo co najmniej 5§ bgbnéw lub 5 butelek, po-
‘bierajgc z kazdego bgbna albo butelki prébke pier-
wotna w ilo$ci okoto 200 ml.

Probki pierwotne wymiesza¢ i z otrzymanej probki
ogllnej pobra¢ srednia préobke laboratoryjnag o masie
co najmniej 500 ml.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzenie wygladu. Do cylindra z bezbarw-
nego szkla, o $rednicy wewnetrznej okoto 25 mm, wlaé
cykloheksanu do wysokosci 100 mm stupa cieczy.
Sprawdzenie wygladu przeprowadzi¢ w sposoéb wizualny
w S$wietle rozproszonym.

5.4.2. Oznaczanie - gestoSci nalezy wykona¢ wg
PN-66/C-04004 p. 2.1 w temperaturze 20 °C, stosu-
jac areometr z dzialka elementarng 0,001 g/ml.

5.4.3. Oznaczanie zawarto$§ci wody wykona¢ metoda
Karola Fischera wg PN-81/C-04959. Jako rozpuszczal-
nik stosowaé¢ mieszaning¢ zawierajacag | objgtos¢ me-
tanolu i 3 objgtosci chloroformu. Do oznaczania od-
mierzy¢ probke w ilosci 25 ml.

Zawarto$¢ wody (X1) w procentach obliczyé wg
PN-81/C-04959 wz6r (4).

5.4.4. Oznaczanie zawartosci cykloheksanu, benzenu
i cykloheksenu wykonane metoda chromatografii gazowej,
z zastosowaniem wzorca wewnetrznego

5.4.4.1. Aparatura

a) Laboratoryjny chromatograf gazowy wyposazony
w detektor ptomieniowo-jonizacyjny,

') Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

b) Kolumna chromatograficzna szklana lub ze stali
nierdzewnej, o odpowiednich wymiarach. Jako wypel-
nienie kolumny chromatograficznej nalezy stosowaé
chromosorb PAW o uziarnieniu 0,23 = 0,25 mm, z na-
niesionym glikolem polietylenowym 1500, w ilosci 15 %
lub inne wypelnienie, zabezpieczajace petne rozdzielenie
zanieczyszczen od cykloheksanu, benzenu oraz cyklo-
heksenu.

5.4.4.2. Wykonanie oznaczania, Zaleca si¢ stosowanie
nastepujacych warunkéw pracy chromatografu:

a) dlugos¢ kolumny — 6 m, -

b) $rednica kolumny — 4 mm,

c) temperatura kolumny — 60 °C,

d) temperatura dozownika — 120 °C,

e) temperatura detektora — 130 °C,

f) natezenie przeptywu argonu — 12,5 cm?*/min,

g) szybko§¢ przesuwu taSmy rejestracyjnej —
10 mm/min,

h) wielko§¢ wprowadzonej probki — 5 pl.

Przygotowanie aparatu do pracy i obstuga w czasie
wykonywania analizy powinny by¢ zgodne z instrukcja
dotaczong do aparatu.

Parametry pracy chromatografu powinny zabezpie-
czaé oznaczanie zanieczyszczen w cykloheksanie, z wy-
krywalnos$cia 0,002 % i powtarzalnoscia 10 % wzgled-
nych.

5.4.4.3. Przygotowanie probki. W kolbie stozkowej
pojemnosci 100 ml, z doszlifowanym korkiem, zwazy¢
okoto 0,02 g n-nonanu, z doktadno$cia do 0,0002 g, do-
da¢ 50 ml badanego cykloheksanu i powtornie zwazy¢
z ta samg dokladnoscig. Z tak przygotowanej miesza-
niny wykonaé chromatogram.

Chromatogram nalezy rejestrowa¢ do uplywu
2,5-krotnej ilosci czasu od poczatku chromatografowa-
nia do elucji piku n-nonanu, liczac od wierzchotka
tego ostatniego.

5.4.4.4. Obliczanie wynikow. Na otrzymanym chro-
matogramie zmierzy¢ pole powierzchni wszystkich pi-
kéw, oprocz piku cykloheksanu.

Zawarto$¢ benzenu (X2) w procentach obliczy¢ wg
wzoru

Ap-my - 100
Aw - m

X, = (D)

w ktérym:
A» — pole powierzchni piku benzenu, mm?,

m, — masa odwazki n-nonanu, g,
Aw — pole powierzchni piku m-nonanu, mm?,
m — masa probki, g.

Zawarto$¢ cykloheksenu (X3) w procentach obliczyé
wg Wwzoru

Ac My 100 2
XJ B Aw m ( )

w ktorym:
A. — pole powierzchni piku cykloheksenu, mm?

m, — masa odwazki n-nonanu, g,
A. — pole powierzchni piku #-nonanu, mm?,
m — masa probki, g.
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Zawarto$¢ sumaryczng pozostalych zanieczyszczen
organicznych (X4) w procentach obliczy¢ wg wzoru

An My 100

Aw m

X4 = (3)
w ktérym:
An — pole powierzchni pikéw wszystkich zanie-
czyszczen organicznych, z wyjatkiem piku
benzenu i cyklocheksenu, mm?,

m, — masa odwazki n-nonanu, g,
A, — pole powierzchni piku #-nonanu, mm?2,
m — masa probki, g.

Zawarto$¢ cykloheksanu (X) w procentach obliczyé
wg wzoru

X=100 - X1 - X: - X5 - X, (4)
w ktOrym:
X1 — zawarto$¢ wody, % (m/m),
X; — zawarto$¢ benzenu, % (m/m),
X3 — zawarto$¢ cykloheksenu, % (m/m),
X4+ — zawarto$¢ pozostatych zanieczyszczen orga-

nicznych, % (m/m).

5.4.4.5. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ srednig aryt-
metyczng dwdoch réwnoleglych oznaczan, réznigcych si¢
mi¢dzy soba nie wigcej niz o 0,05 %.

5.4.5. Oznaczanie zawartosci wolnych kwasow wyko-
na¢ wg PN-67/C-04066 p. 2.6. Do miareczkowania ja-
ko wskaznik mozna stosowac fenoloftaleing.

Zawartos¢ wolnych kwaséw w przeliczeniu na HCI
(Xs) w procentach obliczy¢ wg wzoru

V1-0,00182-100
50 - d

Xs = (5)
w ktorym:

Vi — objetos¢ roztworu wodorotlenku pota-
sowego o ¢(KOH) = 0,0500 mol/l, zu-

zyta do miareczkowania, ml,
0,00182 — ilos¢ kwasu solnego odpowiadajaca 1 ml
roztworu wodorotlenku potasowego o

c¢(KOH) = 0,0500 mol/l, g,
d — gesto$¢ badanego cykloheksanu, g/ml.
Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ Srednig arytmetycz-

na dwoch réwnoleglych oznaczan, rézniacych si¢ mig-
dzy soba nie wigcej niz o 0,0003 %.

5.4.6. Oznaczanie barwy wg skali Hazena wykona¢
zgodnie z PN-81/C-04534.01 p. 2.2, przy dtugosci fali
390 nm i grubosci warstwy 50 mm.

Wynik. Za wynik nalezy przyjac §rednig arytmetyczng
dwoch réwnoleglych oznaczan, réznigcych si¢ migdzy
sobg w odczytach absorbancji nie wig¢cej niz o 0,005.

5.4.7. Oznaczanie zawartosci substancji nielotnych.
W szklanej lub porcelanowej parownicy, wysuszonej
w temperaturze 105 °C i1 zwazonej z dokladnoscig do
0,0002 g, umiesci¢ 100 ml badanego cykloheksanu i od-
parowa¢ do sucha na !azni wodnej. Pozostalos¢ wysu-
szy¢ do stalej masy w suszarce, w temperaturze 105 °C,
wystudzi¢ 1 zwazy¢ z ta sama dokladnoscig.

Zawarto$¢ substancji nielotnych (Xs) w procentach
obliczyé wg wzoru

% mi - 100 6
b= (6)
w ktérym:
m; — masa pozostalosci po suszeniu, g,
m — ilo§¢ badanego cykloheksanu pobrana do
analizy, ml,

d — gestos¢ badanego cykloheksanu, g/ml.

Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ srednig arytmetyczng
dwoéch rownoleglych oznaczan, rdézniacych si¢ migdzy
sobg nie wigcej niz o 0,0005 %.

5.5. Ocena wynikéow badan. Parti¢ cykloheksanu od-
czynnikowego nalezy uznac¢ za zgodng z norma, jezeli
wyniki wszystkich badan odpowiadaja wymaganiom
normy w rozdz. 3.

W przypadku uzyskania wynikéw niezgodnych z wy-
maganiami normy, badanie, ktoére dalo wynik nega-
tywny, nalezy powtdérzy¢ na ponownie pobranej Sred-
niej probce. Jezeli w powtdrnym badaniu uzyska sig
wynik negatywny, parti¢ nalezy odrzucié.

5.6. Interpretacja wynikéw. Wartosci liczbowe wystg-
pujace w normie oraz wyniki obliczen nalezy interpre-
towa¢ zgodnie z PN-70/N-02120 metoda Z.

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Do kazdej
partii produktu wytwolrca jest obowigzany wystawié
i przesta¢ odbiorcy zaswiadczenie stwierdzajace zgod-
no$¢ produktu z wymaganiami normy.

KONIEC

INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca nmorme¢ — Zaklady Azotowe im. F.
Dzierzyniskiego w Tarnowie.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-70/6193-23

a) wprowadzono wymagania dotyczgce zawartoSci cykloheksanu
oraz dodatkowo — oznaczanie zawartoéci wody, wolnych kwasow
1 barwy,

b) wprowadzono opis chromatograficznej metody oznaczania cy-
kloheksanu, benzenu i cykloheksenu,

c) wyeliminowano wymagania: granice temperatury wrzenia,
oznaczanie temperatury krzepnigcia oraz wspdiczynnika zalamania
Swiatla.

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-66/C-04004 Przetwory naftowe. Oznaczanie gestosci (masy wias-
ciwej)
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PN-67/C-04066 Przetwory naftowe. Oznaczanie kwasowosci i liczby
kwasowe)

PN-81/C-04534.01 Analiza chemiczna. Oznaczanie barwy produktow
chemicznych za pomocag skali Hazena (skala platynowo-kobal-
towa)

PN-81/C-04959 Oznaczanie zawartoSci wody metoda Karola
Fischera w produktach organicznych i nieorganicznych

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie i transport

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

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

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

PN-76/0-79561 Opakowania szklane do artykutéw chemicznych.
Butelki i stoje do odczynnikow

BN-76/5046-01 Opakowania transportowe metalowe. Bebny cigzkie
z obrgczami wyttaczanymi

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

BN-76/5046-03 Opakowania transportowe metalowe. Bgbny cig¢zkie
z obrgczami nasadzanymi

Przepisy o przewozie koleja materialéw i przedmiotéw niebezpiecz-
nych PMN (Dz. TiKZ nr 20, poz. 84 z 1968 r.)

Specjalne warunki przewozu towaréw niebezpiecznych w migdzy-
narodowej komunikacji kolejowej. Zatacznik 1 do Ustawy SMGS
(Dz. TiZK nr 7, poz. 35 z 1966 r.)

Regulamin mig¢dzynarodowy dla przewozu koleja towaréw niebez-
piecznych (RID). Zalacznik 1 do Konwencji CIM (Dz. U. PRL

nr 21, poz. 137 z dnia 29 czerwca 1968 r.)

4. Symbol wg SWW

cz.d.a. 1331-14,

cZ. 1331-11.

5. Autor projektu normy — mgr inz. Krystyna Szymczak — Za-
ktady Azotowe im. F. Dzierzynskiego w Tarnowie.



