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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
frakcja pirokatechinowa wyodrebniona z produk-
tow przerdobki wegla. Frakcja pirokatechinowa
jest mieszaning gléwnie pirokatechiny i jej po-
chodnych metylowych.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Fra-
kcja pirokatechinowa znajduje zastosowanie
w produkcji pirokatechiny i jej pochodnych oraz
w syntezie garbnikow. Moze byé rowniez stoso-
wana jako inhibitor polimeryzacji i jako stabili-
zator benzyn pirolitycznych.

1.3. Normy zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne po-
bierania i przygotowywania prébek

PN-66/C-04523 Oznaczanie zawartoSci wody me-
todg destylacyjna

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowa-
nie odczynnikéw, roztworow pomocniczych oraz
roztworéw do kolorymetrii i nefelometrii

PN/C-60008 Chemiczne badania i proby. Przyrzg-
dy do pobierania prébek. Zgtebniki do produk-
tow ciektych

PN-67/C-97080 Produkty weglopochodne. Ozna-
czanie zawartosci olejow obojetnych i zasad pi-
rydynowych

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

BN-69/5046-03 Opakowania transportowe metalo-
we. Bebny ciezkie z obreczami nasadzanymi
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3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. Frakcja pirokatechino-
wa powinna by¢ mieszaning cieczy i krysztalow
o barwie od fioletowej do fioletowoczarnej.

1) Symbol wg SWW: 1247-34.

3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl. 1.

Tablica 1

Wymagania

a) Substancji strgcanych octanem olo-
wiawym w przeliczeniu na pirokate-

chine, %, nie mniej niz 65
b) Olejow obojetnych, %, nie wiecej niz 1
c) Wody, %, nie wiecej niz 1

d) Zelaza w przeliczeniu na Fe3+, %,

nie wiecej niz 0,01

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Frakcje pirokatechinowg nale-
zy dostarcza¢ w cysternach zaopatrzonych w we-
zownice grzejng lub w bebnach wg BN-69/5046-03
typu 1, podtypu 1, rodzaju 1, bez otworu dodat-
kowego w dnie, odmiany 5, pojemnosci 200 dma?.

Na cysternach z frakcjg pirokatechinowag nale-
zy umiesci¢ napis zawierajgcy co najmniej:

— nazwe lub znak zakladu produkujgcego,

— oznaczenie wg 2,

— napis ostrzegawczy: OSTROZNIE — SRO-
DEK SZKODLIWY — wykonany czerwonymi li-
terami na bialtym tle, zgodnie z PN-67/0-79252.

Na bebnach z frakcjg pirokatechinowg nalezy
umie$ci¢ napis zawierajacy co najmniej:

— nazwe lub znak zakladu produkujgcego,

— oznaczenie wg 2,

— mase brutto i netto,

— nr partii,

— napis ostrzegawczy: OSTROZNIE — SRO-
DEK SZKODLIWY — wykonany czerwonymi li-
terami na bialym tle, zgodnie z PN-67/0-79252.

4.2. Przechowywanie. Frakcje pirokatechinowg
nalezy przechowywaé¢ w szczelnych bebnach
w pomieszczeniach zamknietych, wentylowanych
z dala od urzgdzen grzejnych lub pod zadasze-

Zjednoczenie Przemysiu Azotowego
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Azotowego dnia 6 sierpnia 1971 r.
jako norma obowigzujgca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 kwietnia 1972 r.
(Mon. Pol. nr 53/1971 poz. 348)
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‘niem. Bebny ustawiaé¢ otworem do goéry w jednej
lub kilku warstwach zabezpieczonych klinami
przed przesuwaniem sie.

W przypadku ustawiania bebnow w kilku war-
stwach, kazdg warstwe nalezy przedzieli¢ deska-
mi. Frakcje pirokatechinowg mozna przechowy-
waé¢ na wolnym powietrzu w zbiornikach zaopa-
trzonych w wezownice grzejne.

4.3. Transport. Frakcje pirokatechinowsg nalezy
dostarczaé w cysternach kolejowych zaopatrzo-
nych w wezownice do ogrzewania, spusty do
oprozniania z podwojnym zamknieciem (zawor
pionowy i zawOr boczny).

Frakcje pirokatechinowa w bebnach nalezy
przewozi¢ krytymi srodkami transportu, ustawia-
jac je scisle obok siebie otworem do gory i za-
bezpieczajgc przed przesuwaniem sie klinami
przybitymi do podiogi.

W wagonie kolejowym dopuszcza sie ustawienie
bebnow w kilku warstwach.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan. Badania obejmuja:

a) oznaczanie zawartosci substancji stracanych
octanem olowiawym w przeliczeniu na pirokate-
chine,

b) oznaczanie zawartosci olejow obojetnych,

c) oznaczanie zawartosci wody,

d) oznaczanie zawartos$ci zelaza w przeliczeniu
na Fe3*.

5.2. Wielko§¢ partii. Partie produktu stanowi
zawartos¢ jednej cysterny lub najwyzej 60 beb-
néw napelnionych z jednego zbiornika magazy-
nowego.

5.3. Pobieranie probek. Przy pobieraniu probek
nalezy stosowaé¢ wytyczne podane w PN-67/
C-04500.

Prébki nalezy pobiera¢ z produktu w stanie
ciektym. W przypadku cystern, probki nalezy po-
biera¢ u producenta zaraz po napeinieniu, a u od-
biorcy po uprzednim podgrzaniu do calkowitego
rozpuszczenia. W przypadku partii produktu
w bebnach, w zalezno$ci od jej licznosci, nalezy
wybra¢ do pobrania probek w sposob losowy
(przypadkowy) liczbe opakowan wg tabl. 2.

Tablica 2

Liczba opakowan,
ktérg nalezy wybraé
do pobrania prébek

Liczba opakowan w partii

do 15 5
16 — 25 T
26 = 60 8

Probki pierwotne z cystern i beczek nalezy po-
biera¢ zglebnikiem wg PN/C-60008, z calej wyso-
kosci stupa cieczy.

Z kazdego wylosowanego opakowania nalezy
pobra¢ po 2 probki pierwotne, kazda o objetosci
co najmniej 100 cm?®. Probki pierwotne nalezy
zla¢ do czystego naczynia. Tak otrzymang probke
0ogblng nalezy dobrze wymiesza¢, a w przypadku
wydzielenia sie krysztalow nalezy jg podgrzaé.
Z probki ogélnej nalezy pobra¢ Srednig probke
laboratoryjna o masie 1000 cm3. Srednig prébke
laboratoryjng nalezy podzieli¢ na dwie réwne cze-
sci, z ktorych jedna przeznacza sie do badan,
a drugg przechowuje sie do analizy rozjemczej
przez 6 tygodni w przypadku 'dostaw krajowych,
a w przypadku eksportu przez 3 miesigce, liczgc
od daty wysytki.

5.4. Opis badan

5.4.1. Oznaczanie zawartoSci substancji straca-
nych octanem olowiawym w przeliczeniu na pi-
rokatechine

5.4.1.1. Zasada metody polega na stracaniu pi-
rokatechiny i jej pochodnych metylowych obo-
jetnym roztworem octanu olowiawego w postaci
pirokatechinianu olowiawego. Izomeryczne dwu-
wodorotlenowe fenole (hydrochinon i rezorcyna)
tworzag w tych warunkach nierozpuszczalne sole
otowiu. Reakcja przebiega nastepujgco:

O,H ?_...Pb

|
—OH - .
| \ - Pb(CH;CO0),—> K —© 42 cH,cooH

N

5.4.1.2. Odczynniki i roztwory
a) Octan sodowy (CH3COONa) cz.d.a.
b) Octan otowiawy [Pb(CH3COO), - 3H,0] cz.d.a.

c) Roztwoér do strgcania: 200 g octanu olowia-
wego i 170 g octanu sodowego nalezy rozpuscié
w 1000 cm?® wody i przesgczy¢ przez azbest.

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

5.4.1.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okolo
0,5 g badanej probki z doktadnoscig do 0,0002 g,
rozpuscié w 50 cm?® gorgcej wody wolnej od COs,
przesgczyé do zlewki pojemnosci 400 cm?® przez
tygiel ze spiekanego szkla G2 i przemy¢ bardzo
gorgcg wodg. Do przesgczonego gorgcego roztwo-
ru doda¢ 50 cm?® roztworu do strgcania, przy
czym roztwoOr nalezy stale miesza¢. Pozostawié
pod przykryciem na 15 min, ogrza¢ do wrzenia
i sgezyé pod proéznig na gorgco przez tygiel ze
spiekanego szkla G4 uprzednio doprowadzony do
stalej masy. Przemy¢ kilka razy woda (igczna
objeto$¢ wody okolo 250 cm?). Tygiel wraz z osa-
dem suszy¢ do stalej masy w temperaturze 100 -+
105°C (okolo 2,5 — 3 godz).
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Zawartos¢ substancji strgcanych octanem oto-
wiawym w procentach w przeliczeniu na piroka-
techine (X)) nalezy obliczy¢ wg wzoru

m, * 0,3491 - 100

Xy = (1)
m
w ktorym:
m — odwazka badanej probki, g,
m; — masa osadu pirokatechinianu olowia-

wego po wysuszeniu, g,

0,3491 — wspblczynnik przeliczeniowy piroka-
techinianu olowiawego na pirokate-
chine.

5.4.1.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $red-
nig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoéch
oznaczan nie roznigcych sie miedzy sobg wiece]
niz o 0,3 wartosci bezwzglednej.

5.4.2. Oznaczanie zawartoSci
nych — wg PN-67/C-97080.

olejow oc¢bojet-
9.4.3. Oznaczanie zawartosSei wody — wg PN-66/
C-04523.

5.4.4. Oznaczanie zawarto$ci zelaza

5.4.4.1. Zasada metody polega na spopieleniu
badanej probki, rozpuszczeniu tlenku zelazowego
i kolorymetrycznym oznaczaniu zelaza.

5.4.4.2. Odczynniki i roztwory

a) Azotan amonowy cz.d.a., roztwé6r 10-procen-
towy.

b) Kwas azotowy (1,4) cz.d.a.

¢) Kwas solny (1,18) cz.d.a., roztwor 1 :1.

d) Rodanek amonowy cz.d.a., roztwér 10-pro-
centowy. _

e) Roztwor wzorcowy zelaza trojwartosciowe-
go przygotowany wg PN-68/C-06500 p. 3.2.1.57.
Roztwér wzorcowy nalezy rozcienczy¢ w taki
sposéb, aby 1 cm? rozcienczonego roztworu za-
wierat 0,01 mg Fe3+.

5.4.4.3. Wykonanie oznaczania. W tyglu kwar-
cowym lub porcelanowym odwazy¢ 3 +— 5 g ba-
danej probki z dokladnoscig do 0,0002 g. Zawar-
tos¢ tygla spopieli¢ na matym plomieniu do za-
niku dymow. Nastepnie prazy¢ przez 15 min pod
przykryciem, a 90 min bez przykrycia. Po ochlo-
dzeniu. zwilzy¢ zawartos¢ tygla roztworem azo-
tanu amonowego, wysuszyc¢ i prazy¢ przez 30 min.

Doda¢ 5 ecm?® roztworu kwasu solnego oraz kilka
kropli kwasu azotowego i ogrzewaé¢ lagodnie do
rozpuszczenia osadu. Zawartos¢ tygla przeniesé
ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 1000
cm?® i uzupelni¢ zawartos¢ kolby wodg destylo-
wang do kreski, a nastepnie wymieszac.

Do jednego z cylindrow Nesslera odmierzy¢ 25
cm?® badanego roztworu, dodaé¢ 10 ecm3 roztworu
kwasu solnego i wymieszaé¢, nastepnie doda¢ 10
cm? roztworu rodanku amonowego, uzupelni¢ wo-
da do 100 cm?® i dokladnie wymieszac.

Do drugiego takiego samego cylindra Nesslera
odmierzy¢ 10 cm3 roztworu kwasu solnego, 10
cm3 roztworu rodanku amonowego, 80 cm?® wo-
dy i wymiesza¢. Miareczkowa¢ z biurety pojem-
nosci 10 ecm?® przy stalym mieszaniu roztworem
wzorcowym zelaza do uzyskania jednakowe]j bar-
wy w obu cylindrach.

Zawartos¢ zelaza w frakecji pirokatechinowej
(X32) nalezy obliczy¢ w procentach w przeliczeniu
na Fe?t wg wzoru

X, = V0,01 - 1000 - 100 _ V- 0,04 )
25+ 1000 - m m

w ktorym:
V — objetos¢ wzorcowego roztworu zelaza
zuzyta do miareczkowania, cm?,
m — odwazka badanej frakeji pirokatechi-
nowej, g,
0,01 — ilo$¢ zelaza zawarta w 1 cm3? roztworu
wzorcowego, mg.

5.4.4.4. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ sred-
ng arytmetyczng co najmniej dwoch wynikéw nie
roznigcych sie miedzy sobg wiecej niz 20% wy-

niku nizszego.

5.5. Ocena wynikow badan. Partie frakcji pi-
rokatechinowej nalezy uznac¢ za zgodng z wyma-
ganiami normy, jezeli wyniki badan probki po-
branej wg 5.3 sg zgodne z wymaganiami poda-
nymi w 3.2.

5.6. Zaswiadczenie wytworcy o wynikach ba-
dan. Dla kazdej partii produktu uznanej za zgod-
na z wymaganiami normy nalezy wystawi¢
i przesta¢ odbiorcy zaswiadczenie o jakoSci,
w ktéorym m.in. nalezy poda¢ wyniki badan oraz
orzeczenie zgodnosci produktu z wymaganiami
normy.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-71/0517-10

Niniejsza norma zastepuje ZN-66/MPCh/SCh-372,



