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N O R 'M A B R A N ŻOWA BN-81 
WYROBY Odczynnikj - 6193-80 

PRZEMYSŁU 
Nadtlenek benzoilu CHEMICZNEGO . 

czysty 

• 

1. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest nad­
tlenek benzoilu czysty otrzymy\\Iany w wyniku reakcji 
benzoi lowan.ia nadtlenku wodoru , stosowany jako od­
czynnik ora z jako inicjator w procesach poiimeryza­
CJ!. 

Nadtlenek ben zoi lu ma: 
a) wzór sumaryczny: C IJ{ IcfJ 4, 

o, C-o-o-c-o' 
II II 

- O O 

b) wzór budowy 

c) masę cząsteczkową: 242,24 (1974 r.), 
d) inne nazwy: Lucidol, Perlygol, Luperco Wet, 

BP-99, /Nyper BW, 
e) właściwości wybuchowe. 
1.2. Zakres stosowania normy. Normę należy stoso­

wać w zakresie prod ukcji i obrotu. 

2. OZNACZENIE 

NADTLENEK BENZOl LU CZYSTY BN-81/6 193-80 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. Nadt lenek be~zoi lu czysty 
powinien mieć postać wilgotnego zbrylającego się pro­
duktu, barwy bi.ałej do jasnokremowej . 

Grupa katalogow~ 1052 

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne - wg tablicy. 

Wymagania 

a) Zl!.wa rt ość wody , %, w granicach 
b) Nadtlenk u benzoilu w produkcie wys u­

szonym, %, nIe mmej ni ż 

cj Tlenu aktywnego w produkcie wysuszo­
nym, %, nie mniej niż 

d) Temperatura topnienia produktu wysuszo­
nego , oC, w granicach 

e) Ch lo rków (Cr) w produkcie wys uszonym, 
%. nie więcej n iż 

f) Siarczanów (S024- ) w produkcie wysuszo­
nym, %, me wIęcej ni ż 

g) Żelaza (Fe 3 +) w produkcie wysuszonym, %, 
nie więcej niż 

hl Metali c iężkich (Pb 2+) w produkcie wysu­
szonym, %, me wIęcej niż 

i) Zawartość wolnych kwasów (w przeliczeniu 
na kwas benzoesowy) w produkcie wysuszo­

. nym, %, me wIęcej niż 

20+30 

98,0 

6,4 

105 + 107 .. 
0,02 

0,005 

0,005 

0,002 

0,2 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
- l TRANSPORT 

4.1. Pakowanie 
4.1-:1. Opakowania jednostkowe stanowią słoiki ze 

szkła oranżowego z nakrętką z tworzywa sztucznego, 
wyłożoną podkładką polietylenową lub pergaminową· 

Zgłoszona przez Zjednoczenie Przemysłu Organicznego ORGANIKA 
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu Organicznego ORGANIKA dnia 24 stycznia 1981 r. 

jako norma obowiązująca 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 Nakł . 2300 + 55 Zam. 603/81 Cena zł 3,60 
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Nakrętki należy dodatkowo zabezpieczyć taśmą samo­
przylepną. Masa netto: 250 i 500 g. 
Każdy rodzaj opakowania jednostkowego z zawar­

tością po otworzeniu, .a nie całkowitym zużyciu, po­
wiliier być starannie zamknięty aby uniknąć obniżenia 
zawartości wody w danym opakowaniu. 

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

4.1.3. Znakowanie opakowań jednostkowych nale:zy 
wykonać zgodnie z PN-70/C-8000 I p. 4.2.3, umieszcza­
jąc dodatkowo znak niebezpieczeństwa dla materiałów 
wybuchowych wg PN-76/0-79251 p. 2.3.1. 

4.1.4. Znakowanie opakowań transportowych "należy 
wykonać zgodnie z PN-70/C-8000I p. 4.3 umieszczając 
dodatkowo: 

a) znak niebezpieczeństwa dla materiałów wybu­
/ 

chowych wg PN-76/0-79252 p. 2.3.1 , 
b) znaki manipulacyjne wg PN-76/0-79252 p. 2.4.3 
2.4.4, 
c) klasę niebezpieczeństwa - VII. 
4.2. Formowanie jednostek ładunkowych. W przypad­

ku· stosowania paletyzacji jednostki ładunkówe należy 
formować na paletach< o wymiarach 800 X 1200 mm wg 
PN-75/M-78216. Ładunek na palecie. powinien być za­
bezpieczony przed przesuwaniem się i deformacją. 

\ 
4.3. Przechowywanie. Nadtlenek benzoilu czysty 

należy przechowywać w wydzielonych budynkach maga­
zynowych jednokondygnacyjnych, mających zabezpie­
czenie przeciwiskrowe. Temperatura pomieszczeń ma­
gazynowych nie pO\\ii tma przekraczać 25°C. Opakowa­
nia z nadtlenkiem benzoilu nie mogą stać w pobliżu 
grzejników i nie mogą być wystawiane na działanie 
promieni słonecznych. ~ 

Nadtlenek benzoilu czys ty przechowywany w ww. wa­
runkach zachowuje własności użytkowe przez 12 mie­
SIęCy. 

4.4. Transport nadtlenku benzoilu czystego powinien 
odbywać się wyłącznie transportem samochodowym 
zgodnie z przepisami dotyczącymi przewozu materiałów 
niebezpiecznych. J>rodukt należy ładować zgodnie 
z Instrukcją o ładowaniu samochodów ciężarowych 

I przyczep. 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań 
a) sprawdzanie wymagań ogólnych (3.1), . 
b) oznaczanie zawartości wody (3.2a),. 
c) oznaczanie zawartości nadtlenku benzoilu (3.2b), 
d) oznaczame zawartości tlenku aktywnego (3.2c), 
e) oznaczame temperatury topnienia (3.2d), 
f) oznaczanIe za\vartośc i chlorków (3.2e), 
g) oznaczallle zawartości siarczanów (3.2f), 
h) oznaczam e zawartości żelaza (3.2g), 
i) oznaczame zawartości metali ciężkich (3.2h), 
j) oznaczanie zawartości wolnych kwasów (3.2i). 
5.2. Pobieranie próbek. Przy pobieraniu próbek nale-

ży stosować zasady zgodne z PN-67/C-04500. Próbki na­
leży pobierać próbnikiem nr 8 wg PN-74/C-60008 z całej 

wysokości warstwy. Wielkość średniej próbk.i laborato­
ryjnej powinna być nie mniejsza niż 200 g. Osoba po­
bierająca próbki pierwotne powinna stosować sprzęt 
ochrony osobistej: rękawice gumowe i okulary. 

5.3. Opis badań 
5.3.1. Sprawdzanie wymagań ogólnych należy \yykonać 

wizualnie. 
5.3.2. Oznaczanie zawartości wody. 2,0000g badane­

go nadtlenku benzoilu należy suszyć w temperaturze 
60°C przez 3 h. 

Zawartość wody (X l) obliczyć w procentach wg wzoru 

(1) 
m 

w którym: 
m - odważka badanego nadtlenku benzoilu, g, 

m l - ubytek masy nadtlenku benzoilu po Sl,lsze­
mu, g. 

Wysuszony nadtlenek benzoilu należy zachować do 
dalszych oznaczań, stosując najwyższą ostrożność po­
stępowania, ponieważ nadtlenek benzoilu suchy zali­
czany jest do la klasy niebezpieczeństwa. 

5.3.3. Oznaczanie zawartości 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., ,roztwór 50-procentowy._ 
d) Kwas octowy cz.d.a. , roztwór 50-procentowy. 
e) Skrobia cz.d.a., roztwór 3-procentowy w forma­

midzie. 
f) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwór O,IN. 
5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. W suchej kolbie stoż- . 

kowej pojemności 250 cm 3 z doszlifowanym korkiem 
umieścić 0,2000 g badanego nadtlenku benzoilu wysu­
szonego wg 5.3.2 i dodać 20 cm 3 chloroformu. Do otrzy­
manego roztworu dodać I cm 3 roztworu kwasu octowe­
go, 2 cm 3 roztworu jodku potasowego, 25 cm 3 metano­
lu, wymieszać i odstawić w ciemne miejsce na 20 rriin. 
Wydzielony jod odmiareczkować roztworem tiosiarcza­
nu sodowego, .dodając pod koniec miareczkowania 
2 cm 3 roztworu skrobi. 

Równolegle należy wykonać ślepą próbę. 

Zawartość nadtlenku benzoilu w produkcie wysuszo­
nym (X z) obliczyć w procentach wg ·wzoru 

(v- VI) '0,01211 ·100 
(1) 

w którym: 
V - objętość ściśle O, I N roztworu tiosiarcza­

nu sodowego zużytego do miareczkowa­
nia próby badanej, cm 3, 

V I - o DJętość ściśle O, I N roztworu tiosiarcza­
nu sodowego zużytego do miareczkowa­
nia próby ślepej, cm 3, 

0,01211 - ilość nadtlenku benzoilu odpowiadająca 
I cm 3 ściśle O,IN roztworu tiosiarczanu 
sodowego, g, 

m 2 - . odważka badanego nadtlenku benżoilu, g. 
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5.3.4. Oznaczanie zawartości tlenu aktywnego. 
Z oznaczania wykonanego wg 5.3.3.2 obliczyć zawartość 
tlenu aktywnego (X 3) w procentach wg wzoru 

(V- VI) '0,0008 ·100 
(3) 

w -którym: 
V, V l i m 2 - jak we wzorze (2), 

0,0008 - ilość tlenu odpowiadająca 1 cm 3 ściśle 
0,1 N roztworu iiosiarczanu sodowe­
go, g. 

5.3.5. Oznaczanie temperatury topnienia należy 

wykonać w aparacie elektrycznym do pomiaru tempera­
tury typu Boetius. 

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

Do oznaczania należy stosować nadtlenek benzo!lu 
wysuszony wg 5.3.2. 

5.3.6. Oznaczanie zawartości chlorków (Cn 
5.3.6.1. Odczynniki i roztwory - . wg PN-68/C-04518 

p. 2.3. • 
5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 0,50 g badanego nad­

tlenku benzoilu wysuszonego wg 5.3.2 umieścić w cy­
lindrze pomiarowym pojemności 50 cm 3 z doszlifowa­
nym korkiem. Dodać 20 cm' wody, l cm 3 kwasu azoto­
wego, wstrząsać przez 5 min i przesączyć przez sączek 
odmyty od jonów chlorkowych (próba z azotanem 
srebra). . . ( 

Dalsze oznaczanie wykonać wg PN -68/C-04518 p . 2.4. 
Badany nadtlenek benzoi/u odpowiada wymaganiom 

niniejszej normy ,jeżeli opalescencja powstała w badanym 
roztworze nie będzie .intensywniejsza od opalescencji 
roztworu porównawczego, przygotowanego równocześ­
nie i zawierającego w tej samej objętości 0,1 mg cr. 

5.3.7. Oznaczanie zawartości siarczanów (SO r) 
5.3.7.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-68/C-04519 

p. 2;3. 
5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego nad­

tlenku benzoi/u wysuszonego wg 5.3.2 umieścić w cy­
lindrze pomiarowym pojemności 50 cm 3 z doszlifowanym 
korkiem. Dodać 15 cm 3 wody, ~ cm 3 kwasu solnego , 
wstrząsać przez 5 min i przesączyć. Dalsze oznaczanie 
wykonać wg PN-68/C~04519 p. 2.4. 3, nie uzupełniając 

objętości do 46 cm 3. 

Badany nadtlenek benzoilu odpowiada wymaganiom 
niniejszej normy, jeżeli zmętnienie powstałe w badanym 
roztworze nie będzie intensywniejsze od zmętnienia roz- ' 
tworu porównawczego przygotowanego równocześnie 
zawierającego w tej samej objętości 0,05 mg SOr). 
5.3.8. Oznaczanie zawartości żelaza (Fe 3 +) 
5.3.8.1. Odczynniki i roztwory wg PN-75/ 

C-04521.03 p.4. 
5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego nad­

tlenku benzoilu wysuszonego wg 5.3.2 umieścić w cy­
lindrze pomiarowym pojemności 50 cm 3 z doszllfowa­
nym korkiem. Dodać 25 c~3 wody, I cm 3 kwasu solne­
go, wstrząsać przez 5 min i przesączyć. Do przesączu 
dodać 0-,5 cm 3 nadtlenku wodoru , 5 cm 3 roztworu' rodan­
ku amonowego i po upływie 2 min wykonać oznaczanie 
wg PN-75/C-04521.03 p. 8. 

Badany nadtlenek benzoilu oQpowiada wymaganior •. 
niniejszej normy, jeżeli absorbancja roztworu badanego 
nie będzie większa od absorbancji roztworu porównaw­
czego przygotowanego równocześnie i zawierającego 

w tej samej objętości 0,05 mg Fe)+. 
5.3.9. Oznaczanie zawartości metali ciężkich (Pb 2) 
5.3.9.]. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas solny cZ.d:a. (1.18). 
b) Winian potasowy cz.d.a., roztwór 20-procentowy. 
c) Wodorotlenek 'potasowy cz,d.a., roztwór lO-pro­

centowy. 
d) Tioacetamid ez.d.a. , roztwór 2-procen towy, 

trwały przez 3 gni. 
e) Roztwór wzorcowy zawierający jony Pb 2

-+- , przy­
gotowany wg PN-68/C-06500 p. 3.2.1.36a) i rozeidlczo­
ny O,OOIN roztworem kwasu octowego w stosu n ku 1:99. 

l cm 3 rozc,ieiJczonego roztworu wzorcowego zawiera 
0,0 I mg Pb 2+. 

, ' 

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego nad-
tlenku benzoilu wysuszonego wg 5.3;i umieścić w cy­
lindrze pomiarowym pojemn ośc i 25 cm 3 z doszlifo­
wanym korkiem. Dodać 10 cm 3 woay, I cm 3 kwasu so l­
nego, wstrząsać przez 5 min i przesączyć . Do przesą­

czu dodać kolejno mieszając 0,5 cm 3 roztworu winianu 
potasowego, 2 cm 3 roztworu wodorot lenku pota sowego 
i 1,5 cm 3 roztworu tioacetamidu. 

Badany nadtlenek benzoilu odpowiada wymagańiom 
niniejszej normy, jeżeli powstałe po 10 min zabarwienie 
badanego roztworu nie będzie intensywniejsze od zabar­
Wlema, roztworu porównawczego, przygotowanego 
równocześnie i zawierającego w tej samej obj ę tości 

0,02 mg Pb 2+. 

5.3.10. Oznaczanie zawartości wolnych kwasów 
w przeliczeniu na. kwas benzoesowy. 

. 5.3.10.1. Odczynniki i roztwory 
a) Metanol cz~.a. 

• 

b) Metanol cz.d.a., roztwór wodny (1 część wagow:l 
alkoholu + 9 części wagowych wody). 

c) Fenoloftaleina cz.d.a., roztwór l-procentowy 
alkoholowy. 

d) Jodek potasowy cz.d. a ., roztwór nasycony. 
e) Tiosiarczan sodowy cz . d.a~ , roztwór D,lN. 
f) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwó r O,IK 
5.3.10.2. Wykonanie oznaczania. 3,0000 g badanego 

--nadtlenku benzoilu wysuszonego wg 5.3.2 umieścić 

w kolbie stożkowej pojemności 250 cm3 z doszlifo wanym 
korkiem. Dodać 50 cm 3 metanolu , wymieszać i od­
stawić na 20 min. Po tym czas'ie dodać 50 cm 3 ,\lody 
i ponownie energicznie wymieszać . Jeżeli wymieszanie 
nie jest dokładne roztwór staje się ' em ul sją , której 
nie można przesączyć. 

Roztwór przesączyć do kolby stożkowej pojemno~ci 
250 cm 3 z doszlifowanym korkiem. Sączek przemyć roz­
tworem metanolu. Do przesączu dodać 2 cm 3 roztworu 
jodku potasowego i odstawić w ciemne miejsce na .. 
30 min. Po tym czasie miareczkować roztworem tio-• siarczanu sodowego do odbarwienia, a na stępni e miare-
czkować roztworem wodorotleriku sodowego wobec fe­
noloftaleiny do pojawienia się trwałego rozowego za­
barwienia. Równolegle należy wykonać ślepą próbę. 
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Zawartość wolnych kwasów w przeliczeniu na kwas 
benzoesowy (X 4) obliczyć w procentach wg wzoru 

(V2- V3) ' 0,0122 ·100 
(4) 

w którym: 
V 2 - objętość · ś ciśle O, IN roztworu wodoro­

tlenku sodowego zużyteg·o do miareczko-
wania próby badanej , cm 3, . 

G 

V 3 - objętość ściśle O, IN roztworu wodorotlen­
ku sodowego zużYtego do miareczkowa­
nia śl epej próby, cm 3, 

0,0122 - ilość kwasu benzoesO\~ego odpowiadająca 
l cm 3 ściśle O, IN roztworu wodorotlenku 
sodowego, g, 

m 3 - odważka badanego nadtlenku benzoilu, g. 
5.4. Zaokrąglanie. i zapisywanie liczb dotyczących 

końcowych wyników oznaczań na l eży wykonać zgodnie 
z PN-70/ N-02120 metodą Z. 

K O NI EC 

• 

INFORMACJ E DO DATKO WE 

1. Instytucja opracowująca norlJlę - Za klady Chcmiczne ORGA­
NIKA-ARGON w Łodz i . 

2.- Dotychczasowe normy. Niniejsza norm a za s tę puj e ZN-62/ 
CZSP/ E - 12/ 33. 

3. Normy i dokumenty związane 
PN-67/C-04500 Prod uk ty chemiczne. Wytyczne pobiera nia i przygo­

towywa nia próbek 
PN-68/C-045 18 · Ana li za chemiczna. Oznaczanie małych zawartości 

chlo rków w bezbarwn ych roztworach me todą turbidymetryczn ą 

PN-68/ C-045 I 9 Ana liza chemiczna. Oznacza nie mał ych zawa rtości 

siarczanów w bezbarwnych roztworach metodą t u rb idymct ryczn ą 

PN-75/ C-0452 1.03 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma łych · za wartoś­

ci że la za metodą ko l o rymet rycz ną z zastosowaniem tiocyjanianu 
amonowego 

PN-70/C-04956 Odczynniki . Oznaczanie temperatury topn ienia 
PN-68/ C-06500 Anaiiza chemiczna . Przygotowa nie odczynni kó w, 

roztworów pomocniczych oraz roztworów .d o kolorymetrii i nefe-
lometr ii • 

PN-74/C-60008 Prób niki do pobiera nia próbek prod uktów bez­
kształt nych 

PN-70/ C-8000 I Odczynn iki . Pakowa nie, przechowywanie i transport 
PN-75/ M-782 16 Palety ładu n kowe pł askie jednopł ytowe czterowej­

śc i owe bez skrzydei drewniane 800 x l 200 -- EU R 
PN-701N-02 120 Zasady zaokrąg la ni a i zapisywania liczb. 

Butelki i sł oje do odczyn ni ków. Wymagania i bada ni a 
PN-76/0-7925 I Opakowania jednostkowe z zawart ośc ią. Znaki i zna­

kowa ni e. W ymagania podstawowe 
PN-76/0-79252 Transpo rt owe jednostki opakowanio we. Zna ki i zna­

kowa nie. Wymagania podstawowe 

BN-77 /64 14-06 Opa kowa nia t r~ nsportowe z. tworzyw sztucznych. 
Worki po li etylenowe o twa r(c, pł as k ie , bez fałd bocznych , zgrze­
wane 

BN-76/ 7162-02 Opa kowania transport owe d rewniane. Bębny ze sklej­
ki 

Przepisy o prze wozie ko l ej ą ma t e riałów i przedmio tów niebezpiecz­
nych (PMN) obowiązujące od dnia 15 wrześ ni a 1968 r. (Dz. TiZK 
nr 20, poz. 84 z 1968 L) 

Rozpo rządzen i e Ministrów Komunikacji i Spraw Wewnętrznych z dn ia 
27 listopa da 197 1 r. w sprawie bezpicczeilstwa ruchu przy 
przewozie ma t e riałów niebezpiecznych na drogach publicznych 
(Dz. U. nr 35, poz. 310 z d nia 17 grud nia 1971 L ) 

Obwieszczenie Mi nis trów Ko muni kacji i Sp raw Wewnętrznych z dnia 
1 wrześ ni a 1972 r. w spra wie za t wierdzcn ia szczegółowych p rze· 

• pi sów bezpieczeilstwa ruchu przy .przewozie ma t eriałów nie­
bezpiecznych na drogac h publicznych (D z. TiZK nr 26, poz. 11 5 
z 1972 r.) 

Specja lnc wa ru nki przewozu towa rów niebezpiecznych w międ zyna ro­

dowej ko munikacji kolejowej - załączni k 4 do urnowy SMGS 
(Dz. TiZK nr 7, poz. 35 z 1966 r. ) 

Regulamin międzynarodowy dla przewozu k o leją LO wa rów niebezpiecz­
nych (RID). Załącznik nr l d o kon wencji CI M (Dz. U. Nr 21 , 
poz. 137 z dnia 29 czerwca 1968 L) 

Instrukcja o ła dowaniu i wyładowywaniu samochod ów ciężarowych 
i przyczep . Załączn ik do Zarządzeni a M inistra Komunikacji 
z dnia 7 ma rca 1963 r. (Mo n. Pol. nr 24/ 1963, poz. 123) 
4. S ymbol wg SWW - 1331-42. 
5. Autor projektu normy - mgr Barba ra Głu szek - Zaklady C he­

miczne ORG ANIKA-ARGON . 


