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NORMA BRANŻOWA BN-71 

WYROBY 0517-10 
PRZEMYSŁU Produkty węglopochodne 

CHEMICZNEGO 
Frakc ja pirokatechinowa 

. 

1. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest 
frakcja pirokatechinowa wyodrębniona z produk­
tów przeróbki węgla. Frakcja pirokatechinowa 
jest mieszaniną głównie pirokatechiny i jej po­
chodnych metylowych. 

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Fra­
kcja pirokatechinowa znajduje zastosowanie 
w produkcji pirokatechiny i jej pochodnych ora;~ 
w syntezie garbników. Może być również stoso­
wana jako inhibitor polimeryzacji i jako stabili­
zator benzyn pirolitycznych. 

1.3. Normy związane 
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne po­

bierania i przygotowywania próbek 
PN-66/C-04523 Oznaczanie zawartości wody me­

todą destylacyjną 

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowa­
nie odczynników, roztworów pomocniczych oraz 
roztworów do kolorymetrii i nefelometrii 

PN/C-60008 Chemiczne badania i próby. Przyrzą­
dy do pobierania próbek. Zgłębniki do produk­
tów ciekłych 

PN-67/C-97080 Produkty węglopochodne. Ozna­
czanie zawartości olejów obojętnych i zasad pi­
rydynowych 

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach trans­
portowych. Znaki i zna~owanie. Wymagania 
podstawowe 

BN-69/5046-03 Opakowania transportowe metalo­
we. Bębny ciężkie z obręczami nasadzanymi 

2. OZNACZENIE 

FRAKCJA i'IROKATECHIINOWA BN-71f0517 -10 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. Frakcja pirokatechino·­
wa • powinna być mieszaniną cieczy i kryształów 
o barwie od fioletowej do fioletowoczarnej. 

1) SymboiJ. wg SWW: 12:47-34. 

Grupa katalogowa X 32') 

3.2. Wymagania chemiczne - wg tabl. 1. 

a) 

b) 

c) 

d) 

Tablica. 1 

Wyma,gania 

Sul;>stancji strącanych octanem oło-

wiawym w przełiczeniu :na piroikate-
chi:nę, %, nie mniej n!iiż 65 

Olejów obojętnYIch, :%, nie Więcej niż 1 

Wody, % , nie więcej niż 1 

Zel~a w przeLiczeniu na Fe3+ , % , 
nie więcej niż 0,01 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

4.1. Pakowanie. Frakcję pirokatechinową nale­
ży dostarczać w cysternach zaopatrzonych w wę~ 
żownicę grzejną lub w bębnach wg BN-69/504'6-03 
typu 1, podtypu 1, rodzaju 1, bez otworu dodat­
kowego w dnie, odmiany 5, pojemności 200 dm3• 

Na cysternach z frakcją pirokatechinową nale-
ży umieścić napis zawierający co najmniej: 

- nazwę lub znak zakładu produkującego, 
- oznaczenie wg 2, 
- napis ostrzegawczy: OSTROŻNIE - ŚRO-

DEK SZKODLIWY - wykonany czerwonymi li­
terami na białym tle, zgodnie z PN-67/0-79252. 

Na bębnach z frakcją pirokatechinową należy 
umieścić napis zawierający co najmniej: 

nazwę lub znak zakładu produkującego, 
oznaczenie wg 2, 
masę brutto i netto, 
nr partii, 

- napis ostrzegawczy: OSTROŻNIE - ŚRO­
DEK SZKODLIWY - wykonany czerwonymi li­
terami na białym tle, zgodnie z PN-67/0-79252. 

4.2. Przechowywanie. Frakcję pirokatechinową 
należy przechowywać w szczelnych bębnach 

w pomieszczeniach zamkniętych, wentylowanych 
z dala od urządzeń grzejnych lub pod zadasze-

Zjednoczenie Przemysłu Azotowego 
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(Mon. Pol. nr 53/1971 poz. 348) 
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' niem. Bębny ustawiać otworem do góry w jednej 
lub kilku warstwach zabezpieczonych klinami 
przed przesuwaniem się. 

W przypadku ustawiania bębnów w ~ilku war­
stwach, każdą war~twę należy przedzielić deska­
mi. Frakcję pirokatechinową można przechowy­
wać na wolnym powietrzu w zbiornikach zaopa­
trzonych w wężownice grzejne. 

4.3. Transport. Frakcję piI'Okatechinową należy 
dostarczać w cysternach kolejowych zaopatrzo­
nych w wężownice do ogrzewania, spusty do 
opróżniania z p odwójnym zamknięciem (zawór 
pionowy i zawór boczny). 

Frakcję pirokatechinową ' w bębnach należy 

przewozić krytymi środkami transportu, ustawia­
jąc je ściśle obok siebie otworem do góry i za­
bezpieczając przed przesuwaniem się klinami 
przybitymi do podłogi. 

W wagonie kolejowym dopuszcza się ustawienie 
bębnów w kilku warstwach. 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań. Badania obejmują: 
a) oznaczanie zawartości substancji strącanych 

octanem ołowiawym w przeliczeniu na pirokate­
chinę, 

b) oznaczanie zawartości olejów obojętnych, 
c) oznaczanie zawartości wody, 
d) oznaczanie zawartości żelaza w przeliczeniu 

na Fe3+. 

5.2. Wielkość partii. Partię produktu stanowi 
zawartość jednej cysterny lub najwyżej 60 bęb­
nów napełnionych z jednego zbtornika magazy­
nowego. 

5.3. Pobieranie próbek. Przy pobieraniu próbek 
należy stosować wytyczne podane w PN-67/ 
C-04500. 

Próbki należy pobierać z produktu w stanie 
ciekłym. W przypadku cystern, próbki należy po­
bierać u producenta zaraz po na:pełnieniu, a u od­
biorcy po uprzednim podgrzaniu do całkowitego 
rozpuszczenia. W przypadku partii produktu 
w bębnach, w zależności od jej liczności, należy 

wybrać do pobrania próbek w sposób losowy 
(przypadkowy) liczbę opakowań wg tab l. 2. 

Tablica 2 

Li'cZJba opalkowań, 

Liczba opakowań w partii którą należy wybrać 

do pobranliaJ próbek 

do 15 5 
16 --;- 25 7 
26 --;- 60 8 

Próbki pierwotne z cystern i beczek należy po­
bierać zgłębnikiem wg PN/C-60008, z całej wyso­
kości słupa cieczy. 

Z każdego wylosowanego opakowania należy 

pobrać po 2 próbki pierwotne, każdą o objętości 
co najmniej 100 cm3• Próbki pierwotne należy 

zlać do czystego naczynia. Tak 'otrzymaną próbkę 

ogólną należy dobrze wymieszać, a w przypadku 
wydzielenia się kryształów należy ją podgrzać. 

Z próbki ogólnej należy pobrać średnią próbkę 

laboratoryjną o masie 1000 cm3. Średnią próbkę 
laboratoryjną należy podzielić na dwie równe czę­
ści, z których jedną przeznacza się do badań, 

a drugą przechowuje się do analizy rozjemczej 
przez 6 tygodni w przypadku Iclostaw krajowych, 
a w przypadku eksportu przez 3 miesiące, licząc 
od daty wysyłki. 

5.4. Opis badań 

5.4.1. Oznaczanie zawartości substancji strąca­
nych octanem ołowiawym w przeliczeniu na pi­
rokatechinę 

5.4.1.1. Zasada metody polega na strącaniu pi­
rokatechiny i jej pochodnych metylowych obo­
jętnym roztworem octanu ołowiawego w postaci 
pirokatechinianu ołowiawego. Izomeryczne dwu­
wodorotlenowe fenole (hydrochinon i re~orcyna) 

tworzą w tych warunkach nierozpuszczalne sole 
ołowiu. Reakcja przebiega następująco: 

OH 
I 

/"-..-OH . 
I I + Pb(CHaCOOh-~ 
"-../ 

O 
I-Pb 

/"-..- 1 
\) O +2 CHaCOOH 

5.4.1.2. Odczynniki i roztwory 

a) Octan sodowy (CH3COONa) cZ.d.a. 

b) Octan ołowiawy [Pb(CH3COOh· 3H20] cZ.d.a. 

c) Roztwór do strącania: 200 g octanu ołowia­
wego i 170 g Octanu sodowego należy rozpuścić 
w 1000 cm3 wody f przesączyć przez azbest. 

d) Woda destylowana wolna od CO2 wg PN-68/ 
C-06500 p. 2.2.37. 

5.4.1.3. Wykonanie oznaczania. Odważyć około 
0,5 g badanej próbki z dokładnośc"ią do 0,0002 g, 
rozpuścić w 50 cm3 gorącej wody wolnej od CO2, 

przesączyć do zlewki pojemności 400 cm3 przez 
tygiel ze spiekanego ' szkła G2 i przemyć bardz0 
gorącą wodą. Do przesąc:wnego gorącego roztwo­
ru dodać 500m3 roztworu do strącania, przy 
czym roztwór należy stale mieszać. Pozostawić 

pod przykryciem na 15 min, ogrzać do wrzenia 
i sączyć pod próżnią na gorąco przez tygiel ze 
spiekanego szkła G4 uprzednio doprowadzony do 
stałej masy. Przemyć kilka razy wodą (łączna 

objętość wody około 250 cm3). Tygiel wraz z osa­
dem suszyć do stałej masy w temperaturze 100 ---7-

105°C (olmło 2,5 ---7- 3 godz). 
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Zaw,artość substancji strącanych octanem oło­
wiawym w procentach w przeliczeniu na piroka­
techinę (Xl) należy obliczyć wg wzoru 

w którym: 

mi . 0,3491 . 100 
X, = --'-- '-----

m 

m - odważka badanej próbki, g, 

(1) 

mI - masa osadu pirokatechinianu ołowiia­

wego po wysuszeniu, g, 

0,3491 współczynnik przeliczeniowy piroka­
techinianu ołowiawego na pirokate-
chinę. 

5.4.1.4. Wynik. Za wynik należy przyjąć śred­
nią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch 
oznaczań nie różniących się między sobą więcej 

niż o 0,3 wartości bezwzględnej. 

5.4.2. Oznaczanie zawartości olejów obojęt­

nych - wg PN-67/C-97080. 

5.4.3. Oznaczanie zawartości wody - wg PN-66/ 
C-04523. 

5.4.4. Oznaczanie zawartości żelaza 

5.4.4.1. Zasaida metody polega na spopieleniu 
badanej próbki, rozpuszczeniu tlenku żelazowego 
i kolorymetrycznym oznaczaniu żelaza. 

5.4.4.2. Odczynniki i roztwory 

a) Azotan amonowy oz.d.a., roztwór lO-procen-
towy. 

b) Kwas awtowy (1,4) cz.d.a. 
c) Kw.as solny (1,18) cz.d.a., roztwór 1: 1. 
d) Rodanek amonowy cz.d.a., roztwór lO-pro­

centowy. 
e) Roztwór wzorcowy żelaza trójwartościowe­

go przygotowany wg PN-68/C-06500 p. 3.2.1.57. 
Roztwór wwrcowy należy rozcieńczyć w taki 
sposób, aby 1 em3 rozcieńczonego roztworu za­
wierał 0,01 mg) Fe3+. 

5.4.4.3. Wykonanie oznaczania. W tyglu kwar­
cowym lub porcelanowym odważyć 3 -;- 5 g ba­
danej próbki z dokładnością do 0,0002 g. Zawar­
tość tygla spopielić na małym płomieniu do za­
niku dymów. Następnie prażyć przez 15 min pod 
przykryciem, a 90 min bez przykrycia. Po ochło­
dzeniu. zwilżyć zawartość tygla roztworem azo­
tanu amonowego, wysuszyć i prażyć przez 30 min. 

Dodać 5 cm3 roztworu kwasu solnego oraz kilka 
kropli kwasu azotowego i ogrzewać łagodnie do 
rozpuszczenia osadu. Zawartość tygla przenieść 

ilościowo ' do kolby pomiarowej pojemności 1000 
cm3 i uzupełnić zawartość kolby wodą destylo­
waną do kreski, a następnie wymieszać. 

Do jednego z cylindrów Nesslera odmierzyć 25 
cm3 badanego roztworu, dodać 10 cm3 roztworu 
kwasu solnego i wymieszać, następnlie dodać 10 

. cm3 roztworu rodanku amonowego, uzupełnić wo­
dą do 100 cm3 i dokładnie wymieszać. 

Do drugiego takiego samego cylindra Nesslera 
odmierzyć 10 cm3 roztworu kwasu solnego, 10 
cm3 roztworu rodanku amonowego, 80 cm3 wo­
dy i wymieszać. Miareczkować z biurety pojem­
ności 10 em3 przy stałym mieszaniu roztworem 
wzorcowym żelaza do uzyskania jednakowej bar­
wy w obU' cylindrach. 
Zawartość żelaza w frakcji pirokatechinowej 

(X2) należy obliczyć w procentach w przeliczeniu 
na Fe3+ wg wzoru 

_ V . 0,01 . 1000· 100 _ V' 0,04 
X . - - --'--'---

- 25 . 1000 . m m 
(2) 

W którym: 

V - objętość wzorcowego roztworu żelaza 

zużyta do miareczkowania, cm3, 

m - odważka badanej frakcji pirokatechi­
nowej, g, 

0,01 - ilość żelaza zawarta w 1 cm3 roztworu 
wzorcowego, mg. 

5.4.4.4. Wynik. Za wynik należy przyjąć śred­
ną arytmetyczną 00 najmniej dwóch wyników nie 
różniących się między sobą więcej niż 20010 wy­
.n!iku niższego. 

5.5. Ocena wyników badań. Partię frakcji pi­
rokatechinowej należy uznać za zgodną z wyma­
ganiami normy, jeżeli wyniki badań próbki po­
branej wg 5.3 są zgodne z wymaganiami poda­
nymi w, 3.2.. 

5.6. Zaświadczenie wytwórcy o wynikach ba­
dań. Dla każdej partii produktu uznanej za zgod­
ną z wymaganiami normy należy wystawić 

i przesłać o'dbiorcy zaświadczenie o jakości, 

w którym m.in. należy podać wynil"i badań oraz 
orzeczeme zgodności produktu z wymaganiami 
normy. 

KONIEC 

TNFORMACJE DODATKOWE do BN-71/05,17-10 

Niniejsza norma zastępuje ZN-66/MPCh/SCh-372. 


