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Odczynniki
Nadtienek benzoilu
czysty

- 6193-80

Grupa katalogowa 1052

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest nad-
tlenek benzoilu czysty otrzymywany w wyniku reakcji
benzoilowania nadtlenku wodoru, stosowany jako od-
czynnik oraz jako inicjator w procesach polimeryza-
cjl.

Nadtlenek benzoilu ma:

a) wzor sumarvezny: CigH 100 4
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¢) mase czgsteczkowg: 242,24 (1974 r.),

d) inne nazwy: Lucidol, Perlygol, Luperco Wet,
BP-99, Nyper BW,

e) wlasciwosci wybuchowe.

1.2. Zakres stosowania normy. Norme¢ nalezy stoso-
wac¢ w zakresie produkcji 1 obrotu.

b) wzér budowy

2. OZNACZENIE

NADTLENEK BENZOILU CZYSTY BN-81/6193-80

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Nadtlenek benzoilu czysty
powinien mieé postaé wilgotnego zbrylajacego si¢ pro-
duktu, barwy biatej do jasnokremowej.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tablicy.

Wymagania

a) Zawartos¢ wody, %, w granicach 20 =30
b) Nadtlenku benzoilu w produkcie wysu-
szonym, %, nie mniej niz 98,0

¢) Tlenu aktywnego w produkcie wysuszo-
nym, %, nie mniej niz 6,4
d) Temperatura topnicnia produktu wysuszo-
nego, °C, w granicach 105 =107
e) Chlorkéw (ClI') w produkcie wysuszonym, -

%, nie wigcej niz 0,02
f) Siarczanow (8024_) w produkcie wysuszo-

nym, %, nie wigce] niz 0,005
g) Zelaza (Fe3+) w produkcie wysuszonym, %,

nie wigcej niz 0,005
h) Metali cigzkich (Pb2+) w produkcie wysu-

szonym, %, nie wiece] niz 0,002
1) Zawartos¢ wolnych kwasow (w przeliczeniu

na kwas benzoesowy) w produkcie wysuszo-

nym, %, nie wigcej niz 0,2

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie

4.1-1. Opakowania jednostkowe stanowig stoiki ze
szkta oranzowego z nakrg¢tkg z tworzywa sztucznego,
wylozong podkiadka polietylenowa lub pergaminows.

Zgtoszona przez Zjednoczenie Przemystu Organicznego ORGANIKA
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego ORGANIKA dnia 24 stycznia 1981 r.
jako norma obowigzujgca od dnia 1 lipca 1981 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 7/1981 poz. 36)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1981.

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 0,65 Nakt. 2300 + 55 Zam. 603/81

Cena zt 3,60
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Nakretki nalezy dodatkowo zabezpieczy¢ tasmg samo-
przylepng. Masa netto: 250 1 500 g.

Kazdy rodzaj opakowania jednostkowego z zawar-
toScig po otworzeniu, a nie catkowitym zuzyciu, po-
winien by¢ starannie zamknig¢ty aby unikna¢ obnizenia
zawartosci wody w danym opakowaniu.

4.1.2.Opakowania transportowe — worki z folii
polietylenowej wg BN-77/6414-06 umieszczone w bgb-
nach ze sklejki wg BN-76/7162-02. Masa netto 50 kg.

4.1.3. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykonac¢ zgodnie z PN-70/C-80001 p. 4.2.3, umieszcza-
jac dodatkowo znak niebezpieczenstwa dla materiatlow
wybuchowych wg PN-76/0-79251 p. 2.3.1.

4.1.4. Znakowanie opakowan transportowych *nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-70/C-80001 p. 4.3 umieszczajac
dodatkowo:

a) znak niebezpieczenstwa dla materialow wybu-
chowych wg PN-76/0-79252 p. 2.3.1,

b) znaki manipulacyjne wg PN-76/0-79252 p. 2.4.3
1 244,

c) klas¢ niebezpieczenstwa — VIIL.

4.2. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku- stosowania paletvzacji jednostki tadunkowe nalezy
formowac na paletachs o wymiarach 800X 1200 mm wg
PN-75/M-78216. Ladunek na palecie powinien by¢ za-
bezpieczony przed przesuwaniem si¢ i deformacja.

4.3. Przechowywanie. Nadtlenek benzoilu czysty
nalezy przechowywa¢ w wydzielonych budynkach maga-
zynowych jednokondygnacyjnych, majgcych zabezpie-
czenie przeciwiskrowe. Temperatura pomieszczen ma-
gazynowych nie powinna przekracza¢ 25°C. Opakowa-
nia z nadtlenkiem benzoilu nie mogg sta¢ w poblizu
grzejnikow 1 nie moga by¢ wystawiane na dzialanie
promien: stonecznych. §

Nadtlenck benzoilu czysty przechowywany w ww. wa-
runkach zachowuje wtasnos$ci uzytkowe przez 12 mie-
sSigcy.

4.4. Transport nadtlenku benzoilu czystego powinien
odbywac¢ si¢ wylacznie transportem samochodowym
zgodnie z przepisami dotyczacymi przewozu materialow
niebezpiecznych. Produkt nalezy tadowaé zgodnie
z Instrukcja o ladowaniu samochodéw cigzarowych
1 przyczep.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzanie wymagan ogélnych (3.1),

b) oznaczanie zawartosci wody (3.2a),.

c) oznaczanie zawarto$ci nadtlenku benzoilu (3.2b),

d) oznaczanie zawartos$ci tlenku aktywnego (3.2c¢),

€) oznaczanie temperatury topnienia (3.2d),

f) oznaczanie zawartosci chlorkow (3.2e),

g) oznaczanie zawarto$ci siarczanow (3.2f),

h) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2g),

1) oznaczanie zawarto$ci metali ciezkich (3.2h),

j) oznaczanie zawartosci wolnych kwasow (3.2i).

5.2. Pobieranie probek. Przy pobieraniu probek nale-
zy stosowac zasady zgodne z PN-67/C-04500. Prébki na-
lezy pobiera¢ prébnikiem nr 8 wg PN-74/C-60008 z calej

wysokosci warstwy. Wielko$¢ sredniej probki laborato-
ryjnej powinna by¢ nie mniejsza niz 200 g. Osoba po-
bierajaca prébki pierwotne powinna stosowal sprzet
ochrony osobistej: rgkawice gumowe 1 okulary.

5.3. Opis badan |

5.3.1. Sprawdzanie wymagan ogdlnych nalezy wykona¢
wizualnie.

5.3.2. Oznaczanie zawartosci wody. 2,0000g badane-
go nadtlenku benzoilu nalezy suszy¢ w temperaturze
60°C przez 3 h.

Zawartos¢ wody (X 1) obliczy¢ w procentach wg wzoru

mi- 100
X = (1)
m
w ktorym:
m — odwazka badanego nadtlenku benzoilu, g,
m1 — ubytek masy nadtlenku benzoilu po susze-
niu, g.

Wysuszony nadtlenek benzoilu nalezy zachowac¢ do
dalszych oznaczan, stosujgc najwyzsza ostroznos¢ po-
stgpowania, poniewaz nadtlenek benzoilu suchy zali-
czany jest do la klasy niebezpieczenstwa.

5.3.3. Oznaczanie zawartoSci nadtlenku benzoilu

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Metanol cz.d.a.

b) Chloroform cz.d.a.

c) Jodek potasowy cz.d.a., roziwor 50-procentowy..

d) Kwas octowy cz.d.a., roztwor 30-procentowy.

e) Skrobia cz.d.a., roztwér 3-procentowy w forma-
midzie.

f) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwor 0,IN.

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. W suchej kolbie stoz-
kowej pojemnosci 250 cm?® z doszlifowanym korkiem
umiesci¢ 0,2000 g badanego nadtlenku benzoilu wysu-
szonego wg 5.3.2 i dodaé 20 cm? chloroformu. Do otrzy-
manego roztworu dodaé 1 cm? roztworu kwasu octowe-
go, 2 cm? roztworu jodku potasowego, 25 cm? metano-
lu, wymiesza¢ 1 odstawi¢ w ciemne miejsce na 20 min.
Wydzielony jod odmiareczkowac roztworem tiosiarcza-
nu sodowego, dodajac pod koniec miareczkowania
2 cm?® roztworu skrobi.

Roéwnolegle nalezy wykonaé §lepg probe.

Zawarto$¢ nadtlenku benzoilu w produkcie wysuszo-
nym (X obliczy¢ w procentach wg wzoru

(V' —V1-0,01211 - 100

Xg = (2)
m3
w ktorym:
V' — objetos¢ scisle 0,1N roztworu tiosiarcza-

nu sodowego zuzytego do miareczkowa-
nia proby badanej, cm?,

V1 — objetos¢ Scidle 0,1IN roztworu tiosiarcza-
nu sodowego zuzytego do miareczkowa-
nia proby $lepej, cm?,

0,01211 — ilo$¢ nadtlenku benzoilu odpowiadajaca

' 1 cm? $cigle 0,IN roztworu tiosiarczanu
sodowego, g,

m — odwazka badanego nadtlenku benzoilu, g.
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5.3.4. Oznaczanie zawartosci tlenu aktywnego.
Z oznaczania wykonanego wg 5.3.3.2 obliczy¢ zawartos¢
tlenu aktywnego (X3 w procentach wg wzoru

(V— ¥y -0,0008 - 100

X3 = (3)
m?2
w ktorym:

V, Viimz — jak we wzorze (2),
0,0008 — ilo$¢ tlenu odpowiadajaca 1 cm? $cisle
0,IN roztworu tiosiarczanu sodowe-

» £o, g.

5.3.5. Oznaczanie temperatury topnienia nalezy

wykona¢ w aparacie elektrycznym do pomiaru tempera-
tury typu Boétius.

Dopuszcza si¢ oznaczanie temperatury topnienia wg
PN-70/C-04956,

Do cznaczania nalezy stosowaé¢ nadtlenek benzoilu
wysuszeny wg 5.3.2.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci chiorkow (Cl)

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/C-04518
P 2:3. o

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 0,50 g badanego nad-
tlenku benzoilu wysuszonego wg 5.3.2 umiesci¢ w cy-
lindrze pomiarowym pojemnosci 50 cm?® z doszlifowa-
nym korkiem. Doda¢ 20 cm® wody, | cm?® kwasu azoto-
wego, wstrzasaé przez 5 min 1 przesgczyé przez saczek
odmyty od jonéw chlorkowych (préba z azotanem
srebra). ;

Dalsze oznaczanie wykonaé¢ wg PN-68/C-04518 p. 2.4,

Badany nadtlenek benzoilu odpowiada wymaganiom
niniejszej normy, jezeli opalescencia powstata w badanym
roztworze nie bedzie intensywniejsza od opalescenc)i
roztworu poréwnawczego, przygotowanego réwnoczes-
nie 1 zawierajacego w tej samej objetosci 0,1 mg CI'.

5.3.7. Oznaczanie zawartosci siarczanéw (SO7)

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/C-04519
p. 2.3. - A

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego nad-
tlenku benzoilu wysuszonego wg 5.3.2 umiesci¢ w cy-
lindrze pomiarowym pojemnosci 50 cm? z doszlifowanym
korkiem. Dodaé 15 cm? wody, 1 ecm?® kwasu solnego,
wstrzgsa¢ przez S min 1 przesaczy¢. Dalsze oznaczanie
wykona¢ wg PN-68/C-04519 p. 2.4.3, nie uzupeiniajgc
objetosci do 46 cm?,
 Badany nadtlenek benzoilu odpowiada wymaganiom
niniejszej normy, jezeli zme¢tnienie powstate w badanym

roztworze nie bgdzie intensywniejsze od zmgtnienia roz-

tworu porOwnawczego przygotowanego rownoczes$nie
i zawierajacego w tej samej objetosci 0,05 mg SO% ).

5.3.8. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe3+)

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory wg PN-75/
C-04521.03 p.4. _

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 ¢ badanego nad-
tlenku benzoilu wysuszonego wg 5.3.2 umieécié w cy-
lindrze pomiarowym pojemnosci 50 cm? z doszlifowa-
nym korkiem. Dodaé¢ 25 cm?® wody, 1 cm? kwasu solne-
go, wstrzgsaé¢ przez S min 1 przesgczyé. Do przesgczu
dodaé 0,5 cm? nadtlenku wodoru, 5 cm?> roztworurodan-
ku amonowego i po uplywie 2 min wykonaé oznaczanie
wg PN-75/C-04521.03 p. 8.

Badany nadtlenek benzoilu odpowiada wymaganiom
niniejszej normy, jezeli absorbancja roztworu badanego
nie b¢dzie wieksza od absorbancji roztworu poréwnaw-
czego przygotowanego rownoczesnie 1 zawierajgcego
w tej samej objetodci 0,05 mg Fe’. |

5.3.9. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich (Ph’ )

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. (1.18).

b) Winian potasowy cz.d.a., roztwor 20-procentowy.

¢) Wodorotlenek potasowy cz.d.a., roztwor 10-pro-
centowy.

d) Tioacetamid
trwaly przez 3 dni.

e) Roztwdr wzorcowy zawierajgcy jony Pb?, przv-
gotowany wg PN-68/C-06500 p. 3.2.1.36a) i rozcienczo-
ny 0,001IN roztworem kwasu octowego w stosuiiku 1:99.

I cm? rozcienczonego roztworu Wzorcowego Zawiera
0,01 mg Pb?. ,

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego nad-
tlenku benzoilu wysuszonego wg 5.3.2 umiescié w cy-
lindrze pomiarowym pojemnosci 25 c¢cm?® z doszlifo-
wanym korkiem. Doda¢ 10 cm? wody, 1 cm’® kwasu sol-
nego, wstrzgsa¢ przez 5 min 1 przesgczy¢. Do przesg-
czu dodaé kolejno mieszajac 0,5 cm® roztworu winianu
potasowego, 2 cm? roztworu wodorotlenku potasowego
i 1,5 cm?® roztworu tioacetamidu.

Badany nadtlenek benzoilu odpowiada wymaganiom
niniejszej normy, jezeli powstate po 10 min zabarwienie
badanego roztworu nie hedzie intensywniejsze od zabar-
wienia- roztworu poréwnawczege, przygotowanego
rOwnocze$nie 1 zawierajacego W tej samej oObjgtosci
0,02 mg Pb2".

5.3.10. Oznaczanie zawartosci
w przeliczeniu na kwas benzoesowy.
.5.3.10.1. Odczynniki i roztwory

a) Metanol cz d.a.

b) Metanol cz.d.a., roztwdér wodny (1 ¢zgs¢ wagow.
alkoholu + 9 czg$ci wagowych wody).

¢) Fenoloftaleina cz.d.a., roztwér l-proceniowy
alkoholowy. '

d) Jodek potasowy cz.d.a., roztwor nasycony.

e) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwoér 0,IN.

f) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 0,11

5.3.10.2. Wykonanie oznaczania. 3,0000 g badancgo
nadtlenku benzoilu wysuszonego wg 5.3.2 umiescic
w kolbie stozkowej pojemnosci 250 cm?® z doszlitowanym
korkiem. Doda¢ 50 cm® metanolu, wymieszaé i od-
stawi¢ na 20 min. Po tym czasie dodaé¢ 50 cm’® wody
i ponownie energicznie wymiesza¢. Jezeli wymieszanie
nie jest doktadne roztwdr staje si¢ ‘emulsja, ktdrej
nie moina przesaczyC.

Roztwdr przesaczyé do kolby stozkowej pojemnosct
250 cm?® z doszlifowanym korkiem. Saczek przemyé roz-
tworem metanolu. Do przesgczu dodaé 2 ecm? roztworu
jodku potasowego i odstawi¢ w ciemne micjsce na
30 min. Po tym czasie miar%czkowaé roztworem tio-
siarczanu sodowego do odbarwienia, a nast¢pnie miare-
czkowa¢ roztworem wodorotlenku sodowego wobec fe-
noloftaleiny do pojawienia si¢ trwalego rézowego za-
barwienia. ROwnolegle nalezy wykonac §lepa probe.

cz.d.a., roztwOr 2-proccntowy,

wolnych kwasdw

i
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Zawarto$¢ wolnych kwasé6w w przeliczeniu na kwas
benzoesowy (X4) obliczy¢ w procentach wg wzoru

(Va—V3)-0,0122 - 100 .
X4 = (4)
msi

w ktorym:
V, — objetosc -scisle 0,IN roztworu wodoro-
tlenku sodowego zuzytego do miareczko-

wania proby badanej, cm?,

V'3 — objetos¢ scisle 0,1N roztworu wodorotlen-
ku sodowego zuzytego do miareczkowa-
nia $lepej préby, cm?,

0,0122 — ilo$¢ kwasu benzoesowpgd odpowiadajaca
1 cm? écisle 0,1N roztworu wodorotlenku
sodowego, g,
m3 — odwazka badanego nadtlenku benzoilu, g.
5.4. Zaokraglanie i zapisywanie liczb dotyczacych
koncowych wynikow oznaczan nalezy wykonac zgodnie
z PN-70/N-02120 metoda Z.

K- NIEEC

INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca normme — Zakiady Chemiczne ORGA-
NIKA—ARGON w Lodzi.
2. Dotychczasowe normy. Niniejsza norma zastgpuje ZN-62/
CZSP/E — 12/33.
3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobicrania i przygo-
towywania prébek
PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartoéci
chlorkéw w bezbarwnych roztworach metodg turbidymetryczna
PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma!ychhzawartoéci
siarczandéw w bezbarwnych roztworach metodg turbidymetryczng
PN-75/C-04521.03 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawarto$-
ci zelaza metodg koloryvmetryczng z zastosowaniem tiocyjanianu
amonowego
PN-70/C-04956 Odczynniki. Oznaczanie temperatury topnienia
PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynnikdéw,
roztworow pomocniczych oraz roztwordéw do kolorymetrii 1 nefe-
lometri :
PN-74/C-60008 Probniki do pobierania probek produkiéw bez-
ksztattnych .
PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie i transport
PN-75/M-78216 Palety tadunkowe plaskie jednopiytowe czterowej-
sciowe bez skrzydet drewniane 800X1200 -- EUR
PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania 1 zapisywania liczb,
Butelki i stoje do odczynnikéw. Wymagania i badania
PN-76/0-79251 Opakowania jednostkowe z zawarto$cig. Znaki i zna-
kowanie. Wymagania podstawowe
PN-76/0-79252 Transportowe jednostki opakowaniowe. Znaki i zna-
kowanie. Wymagania podstawowe

BN-77/6414-06 Opakowania transportowe z, tworzyw sztucznych.
Worki polietylenowe otwarte, plaskie, bez fald bocznych, zgrze-
wane

BN-76/7162-02 Opakowania transportowe drewniane. Bebny ze sklej-
ki

Przepisy o przewozie koleja materialéw 1 przedmiotdéw niebezpiecz-
nych (PMN) obowigzujgce od dnia 15 wrzeénia 1968 r. (Dz. TiZK
nr 20, poz. 84 z 1968 r.)

Rozporzgdzenie Ministrow Komunikacji i Spraw Wewngtrznych z dnia
27 listopada 1971 r. w sprawie bezpieczenistwa ruchu przy
przewozie materialdw niebezpiecznych na drogach publicznych
(Dz. U. nr 35, poz. 310 z dma 17 grudma 1971 r.)

Obwieszczenie Ministrow Komunikacji i Spraw Wewngtrznych z dnia
1 wrze$nia 1972 r. w sprawie zatwierdzenia szczegdlowych prze-

« pisOw bezpieczenistwa ruchu przy przewozie materialdéw nie-
bezpiecznych na drogach publicznych (Dz. TiZK nr 26, poz. 115
z 1972 r))

Specjalne warunki przewozu towarow niebezpiecznych w migdzynaro-
dowej komunikacji kolejowej — zalacznik 4 do umowy SMGS
(Dz. TiZK nr 7, poz. 35 z 1966 r.)

Regulamin mi¢gdzynarodowy dla przewozu kolejg towardw niecbezpiecz-
nych (RID). Zalacznik nr 1 do konwencji CIM (Dz. U. Nr 21,
poz. 137 z dnia 29 czerwca 1968 r.)

Instrukcja o tadowaniu i wyladowywaniu samochodow cigzarowych
i przyczep. Zalacznik do Zarzadzenia Ministra Komunikacji
z dnia 7 marca 1963 r. (Mon. Pol. nr 24/1963, poz. 123)

4. Symbol wg SWW — 1331-42.
5. Autor projektu normy — mgr Barbara Gluszek — Zaktady Che-
miczne ORGANIKA—ARGON.



