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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
kaprolaktam czyli laktam kwasu E-aminokaprc-
nowego, otrzymywany z oksymu cykloheksanonu
w reakcji przegrupowania Beckmanna.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Ka-
prolaktam stosowany jest jako surowiec do pro-
dukcji tworzywa poliamidowego, z ktorego wy-
twarza sie wiokno, folie, ksztattki techniczne i ga-
lanteryjne oraz zylke.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zalezno$ci od wielko$ci zanie-
czyszezen rozroznia sie dwa gatunki kaprolakta-
mu oznaczone kolejno: I, II.

2.2, Postacie. Kaprolaktam produkowany jest
w postaci cieklej i krystalicznej.
2.3. Przyklad oznaczenia kaprolaktamu gatun-
ku I:
KAPROLAKTAM 1 BN-77/6026-01

3. WYMAGANIA

o

3.1. Wyglad zewnetrzny. Kaprolaktam powi-
nien by¢ produktem Kkrystalicznym barwy bialej
lub cieczg klarowna. Nie powinien zawieraé za-
nieczyszczen mechanicznych.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg¢
tabl. 1.

Tablica 1

- " Gatunki
‘magania =
e I I

a) Liczba manganowa 3-procento- 1

wego wodnego roztworu, s, naj-

mniej i 3000

b

-

Barwa 50-procentowego wodne-
go roztworu wg skali Pt-Co, |

stopnie, najwyzej!) 10 15

\ 1500
|
|
i
¢) Lotne zasady, milirownowaz-
nik ha kg, najwyzej 1,0 1.2

d

nie nizsza niz?) 68,5

Temperatura krzepnigcia, °C, l
5 68,5

o

Odezyn 10-procentowego wod- |
nego roztworu, pH 2) 5,3+ 8,5 |
) Wartos¢ gwarantowana w ciggu 1 miesigca od daty wy-
syltki.

w

I
565

!) Warto$¢é gwarantowana; oznaczanie wykonuje sie w ra-
zie reklamacji.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Kaprolaktam krystaliczny na-
lezy pakowa¢ do workow polietylenowych wg
BN-70/6414-06, umieszczonych w picciowarstwo-
wych workach papierowych wg PN-76/P-79005,
lub workéw samono$nych z tworzyw sztucznych
w ilosci najwyzej 40 kg, o wymiarach i sposobie
zamkniecia zgodnych z PN-68/0-79027. Po uzgod-
nieniu z odbiorca dopuszcza sie inny rodzaj opa-
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kowania, zabezpieczajacy produkt w sposéb co
najmniej roéwny jak ww. opakowanie, majacy
wymiary zgodne z zasadami systemu wymiaro-
wego opakowan wg PN-64/0-79021. W przypad-
ku stosowania paletyzacji jednostki ladunkowe
nalezy formowac¢ na paletach 8001200 mm. La-
dunek na palecie powinien by¢ zabezpieczony
przed przesuwaniem si¢ i deformacja.

Kaprolaktam ciekly nalezy dostarcza¢ w cy-
sternach ze stali kwasoodpornej w atmosferze
azotu. Cysterny powinny by¢ zaopatrzone w urza-
dzenia do ogrzewania woda o temperaturze do
90°C, lub niskocisnieniowa para, oraz izolowane.

Na kazdym opakowaniu nalezy umieSci¢ napis
zawierajacy:

a) nazwe lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg 2.3,

¢) numer partii,

d) mase brutto i netto.

4.2, Przechowywanie. Kaprolaktam krystalicz-
ny nalezy przechowywa¢ w suchych pomieszcze-
niach, ukladajgc worki warstwami do wysokosci
najwyzej 7 warstw. Kaprolaktam krystaliczny
przechowywany przy wilgotnosci wzglednej do
50% w temperaturze 35°C i przy wilgotno$ei
wzglednej do 750 w temperaturze 15°C w zam-
knietym opakowaniu nie zmienia jako$ci, z wy-
jatkiem wymagania wg 3.2b).

Kaprolaktam ciekly nalezy przechowywac tyl-
ko w zbiornikach magazynowych w temperatu-
rze do 95°C w atmosferze azotu nie dluzej niz
48 godzin.

4.3. Transport kaprolaktamu krystalicznego po-
winien odbywa¢ si¢ w warunkach uniemozliwia-
jacych zanieczyszczenie i zawilgocenie produktu.
Ulozenie i zabezpieczenie ladunku powinno by¢
zgodne z Przepisami o ladowaniu i wyladowy-
waniu wagonow towarowych w komunikacji we-
wnetrznej.

Transport kaprolaktamu cieklego w cysternach
powinien odbywa¢ sie w ciggu najwyzej 6 dni.
W transporcie nalezy unika¢ zderzenia sie cy-
stern, by nie dopusci¢ do uszkodzenia oprzyrzg-
dowania cysterny.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wygladu zewnetrznego (3.1),

b) oznaczanie liczby manganowe]j 3-procento-
wego wodnego roztworu (3.2a),

¢) oznaczanie barwy 50-procentowego wodnego
roztworu (3.2b),

d) oznaczanie zawartosci lotnych zasad (3.2c¢).

e) oznaczanie temperatury krzepniecia (3.2d),

f) oznaczanie odczynu 10-procentowego wod-
nego roztworu (3.2e).

5.2. Wielkos$¢ partii. Partie produktu krysta-
licznego stanowi najwyzej 40 t, za$ produktu cie-
klego zawarto$¢ jednej cysterny.

5.3. Pobieranie probek. Przy pobieraniu probek
1 przygotowaniu $redniej probki laboratoryjnej
nalezy stosowac¢ wytyczne PN-67/C-04500.

Z kazdej partii produktu krystalicznego, w za-
leznosci od liczno$ci partii, nalezy wybra¢ w spo-
s6b losowy liczbe opakowan jednostkowych wg
tabl. 2.

Tablica 2

Liczba opakowan Liczba opakowan, ktore nalezy

w partii wyvbhra¢ do pobrania probek
do 15 5
16 =25 7
26 - 63 } 8 |
powyzej 63 9

L , o

Z kazdego wylosowanego opakowania nalezy
pobra¢ probnikiem 15 wg PN-74/C-60008 po
2 probki pierwotne, kazda o masie co najmniej
200 g.

Dopuszcza sie u producenta pobieranie probek
podczas pakowania produktu krystalicznego, przez
automatyczne lub reczne odsypywanie w roéowno-
miernych odstepach czasu 5 -9 probek pierwot-
nych o masie co najmniej 200 g w trakcie przy-
gotowywania partii.

Pobrane probki pierwotne nalezy wsypa¢ do
czystego naczynia i dobrze wymiesza¢. Z tak
przygotowanej probki ogélnej nalezy pobra¢ Sred-
nia probke laboratoryjna o masie co najmniej
0,5 kg.

Probki pierwotne kaprolaktamu cieklego z cy-
sterny nalezy pobiera¢ probnikiem 1 wg PN-74/
C-60008 lub pipetg szklang z calej wysokosci stu-
pa cieczy. Nalezy pobra¢ 5 probek, kazda o obje-
tosci 200 cm3.

Dopuszcza sie pobieranie probek u producenta
ze zbiornikow, z ktorych napelniane sa opako-
wania transportowe. W tym przypadku probki
nalezy pobiera¢ z trzech poziomow: /49, */19 1 %19
stupa cieczy, przy czym z poziomoéw 1y i %19 po
jednej probce, a z poziomu %/yy — trzy probki.

Pobrane probki pierwotne wla¢ do czystego na-
czynia i dobrze wymiesza¢. Z tak przygotowanej
probki ogoélnej nalezy pobra¢ $rednig probke la-
boratoryjng w ilosci co najmniej 0,5 kg. Srednia
probke laboratoryjng kaprolaktamu cieklego na-
lezy stosowa¢ do oznaczan dopiero po zestaleniu
sie probki i rozdrobnieniu jej metalowa szpa-
chelka.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzenie wygladu zewnetrznego na-
lezy wykonaé¢ wizualnie.



5.4.2. Oznaczanie liczby manganowej 3-procen-
towego wodnego roztworu kaprolaktamu

5.4.2.1. Okreslenia. Liczba manganowa jest mia-
ra czystosci kaprolaktamu pod wzgledem zawar-
toSci substancji redukujgcych nadmanganian po-
tasowy. Liczba manganowa wyrazona jest cza-
sem, w sekundach, liczonym od chwili dodania
1 em? 0,01N roztworu nadmanganianu potasowe-
go do 100 em? 3-procentowego roztworu wodne-
go kaprolaktamu do momentu, kiedy zabarwie-
nie tego roztworu zréwna si¢ z zabarwieniem
roztworu wzorcowego.

5.4.2.2. Warunki
Oznaczanie nalezy wykonywa¢ w pomieszczeniu
laboratoryjnym wolnym od zapylen i zanieczy-
szczen atmosferyveznych, mogacych mie¢ wplyw
na wynik oznaczania.

wykonywania oznaczania.

5.4.2.3. Aparatura i przyrzady

a) Urzadzenie termostatyczne wypelnione wo-
da o temperaturze 20 +1°C, stluzace do umie-
szczania cylindrow kolorymetrycznych. Od dolu
cylindry oswietlone sg $wietlowkg 20 W.

b) Cylindry kolorymetryczne z bezbarwnego
szkla o $rednicy 31 -+ 32 mm z kreskg oznacza-
jaca pojemnos¢ 100 ¢cm3.

¢) Kolby pomiarowe pojemnosci 200 cm?.

d) Waga techniczna o dokladnosci do 0,1 g.

¢) Sekundomierz.

f) Pehametr sprawdzony w temperaturze 20 C
na bufor o pH 6,0.

5.4.2.4. Odczynniki i roztwory

a) Nadmanganian potasowy cz.d.a.,, roztwor
0,0IN przygotowany raz na trzy dni przez roz-
cienczenie 0,1N roztworu.

b) Roztwor wzorcowy: odwazy¢ 6,000 ¢ azo-
tanu kobaltawego Co(NOs)s-6H-O cz.d.a. rozpu-
scic w wodzie redestylowanej w kolbie pomiaro-
wej pojemno$ci 1000 ¢m?, uzupeli¢ wodg rede-
stylowana do kreski i wymiesza¢ (roztwoér A).

Nastepnie odwazy¢ 0,024 g dwuchromianu po-
tasowego cz.d.a. rozpusci¢ w wodzie redestylo-
wanej w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 c¢m?,
uzupelni¢ woda redestylowana do kreski i wy-
mieszac (roztwor B).

Roztwory A i B sa trwale w ciggu 1 miesigca.

Do sporzadzania wzorca pobrac pipeta po 50 cm?
roztworu A i B do cylindra kolorymetrycznego
pojemnosci 100 em?® i wymiesza¢. Otrzymany w
ten sposéb roztwor wzorcowy zawiera w 1 cm?
3 mg azotanu kobaltawego Co(NOj)s-6H.O
1 0,012 mg dwuchromianu potasowego.

Roztwér wzorcowy nalezy przechowywacé pod
zamknieciem i przygotowywac $wiezo co 3 dni.

¢) Bufor octanowy o pH 6,0 sporzadzony wg
PN-76/C-06501 p. 3.3.2.5 na wodzie redestylowa-
nej hez CQO, przvgotowanej wg PN-68/C-06500.
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d) Woda redestylowana wolna od substancji re-
dukujacych, o temperaturze 20 +2°C. Wode $wie-
zo przedestylowang doprowadzi¢ do pH 6,2 =+ 6,4
przez wygotowanie lub dodatek roztworu wodo-
rotlenku sodowego albo kwasu siarkowego.

Pomiar pH wody wykona¢ na pehametrze
sprawdzonym uprzednio na buforze o pH 6,0.
Tak przygotowang wod¢ najlepiej umiesci¢c w
butli z dolnym tubusem lub zaopatrzonej w le-
war i zabezpieczonej przed dostepem dwutlenku
wegla za pomocy rurki z wapnem sodowanym lub
ptuczki z 30-procentowym roztworem wodoro-
tlenku sodu. Przygotowana woda powinna byc¢
odpowiednia do wykonania nastepujacego bada-
nia: do 100 ¢m?® wody doda¢ 1,0 em3 001N roz-
tworu nadmanganianu potasowego. Zabarwienie
roztworu nie powinno si¢ zmienia¢ w sposob wi-
doczny w ciggu co najmniej 3 godz w stesunku
do roztworu $wiezo przygotowanego.

Jesli warunek ten nie jest spelniony, nalezy
przygotowa¢ $Swieza wode lub przedestylowac
z dodatkiem nadmanganianu potasowego.

5.4.2.5. Wykonarie oznaczania. Odwazy¢ 6,0 g
kaprolaktamu uprzednio roztartego w mozdzie-
rzu, po czym rozpusci¢ go zaraz w wodzie re-
destylowanej, przygotowanej wg 5.4.2.4d) w kol-
bie pojemnosci 200 cm?, uzupelni¢c woda rede-
stylowanyg do kreski i wymiesza¢. Czysty cylin-
der kolorymetryczny przeptuka¢ tak sporzadzo-
nym roztworem, po czym napelni¢ nim cylinder
do kreski i wstawi¢ do urzgdzenia termostatycz-
nego wypelnionego woda o temperaturze 20 +1°C.
Obok ustawi¢ drugi cylinder napelniony do kre-
ski roztworem wzorcowym.

Po 10 min do cylindra z roztworem kaprolak-
tamu doda¢ 1,0 cm?® roztworu nadmanganianu po-
tasowego. Roéwnocze$nie wlaczy¢ sekundomierz
1 wymiesza¢ roztwor precikiem szklanym o spi-
ralnym zakonczeniu. Poréwnaé¢ zabarwienie obu
roztworéw i zamkng¢ sekundomierz w momen-
cie, gdy zabarwienie badanego roztworu osiagnie
zabarwienie roztworu wzorcowego. Zanotowacl
czas w sekundach.

W przypadku uzyskania réznicy zabarwien
uniemozliwiajacej poréwnanie badanego roztwo-
ru, oznaczanie nalezy powtorzyc.

5.4.2.6. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $red-
nig arytmetycznag wynikéw co najmniej dwéch
oznaczan nie réznigcych si¢ miedzy soba wiecej
niz o 10% wyniku $redniego. Ostateczny wynik
nalezy poda¢ z dokladno$cia do 50 s.

5.4.3. Oznaczanie barwy 50-procentowego wod-~
nego roztworu kaprolaktamu

5.4.3.1. OkreSlenie. Barwa roztworu jest miarg
zawartoscl rozpuszczalnych w wodzie zanieczy-
dajacych zélte zabarwienie roztworu.
Jednostka barwy jest stopien skali platynowo-

szczen,
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-kobaltowej, odpowiadajacy zabarwieniu 1 mg
Pt/dm?® (jednostka barwy Hazena, wzgl. APHA).

5.4.3.2. Przyrzady

a) Cylindry kolorymetryczne z bezbarwnego
szkla z dnem lustrzanym o $rednicy 31 = 32 mm,
z kreskg oznaczajgca pojemno$¢ 100 cmb3.

b) Waga techniczna o dokladnosci do 0,1 g.

5.4.3.3. Przygotowanie skali wzorcow wykonac
wg BN-71/6020-02, uzywajac podwojnej objetc-
Sci roztworéow podstawowych i dopeiniajac je do
objetosci 100 ecm? wg tabl. 3.

Tablica 3
Objgtos¢ roztworu podstawowego 3arwa
} cm? °pt—Co
1,0 ‘ )
‘ 2,0 10
1 3,0 15

5.0 25

5.4.3.4. Wykonanie oznaczania. Odwazyc¢ 75,0 g
kaprolaktamu w zlewce pojemnosci 250 cm?
i rozpuscic w 75 wody redestylowanej.
Otrzymanym roztworem przepluka¢ cylinder ko-
lorymetryczny, po c¢zym napelni¢ nim cylinder
do kreski i porownaé¢ jego zabarwienie ze skalg
roztworéw wzorcowych od 5 do 30°, umieszczo-
nych w identycznych cylindrach. Dobra¢ odpo-
wiedni wzorzec do barwy badanego roztworu,
patrzac prostopadle w dot przez cylinder umie-
szczony nad bialym tlem.

Malezy unika® bezposredniego $wiatta stonecz-

nego lub zabarwionego.

cm?

5.4.4. Oznaczanie zawartosci lotnych zasad

5.4.4.1. Zasada oznaczania polega na oddesty-
lowaniu z para wodna lotnych zasad z roztworu
kaprolaktamu w obecnosci wodorotlenku sodo-
wego. Zasady pochlaniane sg w roztworze kwasu
borowego i nastepnie miareczkowane roztworem
kwasu solnego.

5.4.4.2. Aparatura i przyrzady

a) Zestaw destylacyjny wg rysunku na str. 5
skladajacy sic z:

— kociolka do destylacji z para wodna (1),

— rurki bezpieczenstwa (2) o dtugosci 1000 mm
siggajacej do dna kociolka,

— plaszcza grzejnego (3) o S$rednicy 45 mm
i dtugosci 450 mm,

— rury destylacyjnej (4) o s$rednicy 27 mm
i dlugosci 400 mm, umieszczonej wspolosiowo w
plaszczu grzejnym (3),

— rurki syfonowej (5) o érednicy 4 mm i diu-
gosci 180 mm, si¢gajacej do dna rury destylacyj-
nej (4), ucietej na koncu ukosnie,

— lejka do wprowadzania plynéw (6) o $red-

’

nicy 30 mm i wysokosci 50 mm, polaczonego pod
katem 45° do osi aparatu,

— zatyczki doszlifowanej (7) o $rednicy 8 mm,
wysokosci 70 mm,

— wlotu pary (8) do plaszcza grzejnego (3)
ustawionego pod katem 45° do osi aparatu, -

— wylotu pary i skroplin (9),

— lapacza kropel (10),

— weza gumowego ze Sciskaczem srubowym
(11),

— trojnika szklanego (12) zakonczonego $ci-
skaczem srubowym, shuzjcego do odprowadzenia
pary w czasie napelniania lub przemywania apa-
ratu,

— chlodnicy (14) o $rednicy 11 mm i dlugosci
500 mm, polgczonej rurka zgietg pod katem 45°
z lapaczem kropli (10),

— kolby stozkowe]j szerokoszyjnej (15) pojem-
nosci 100 cm?, stuzacej jako odliczalnik.

b) Waga techniczna o dokladnosci do 0,1 g.

5.4.4.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas borowy cz.d.a., roztwér 5-procentowy.

b) Kwas solny cz.d.a., roztwér 0,1N przygoto-
wany przez rozcienczenie 0,1N roztworu.

¢) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 30-
procentowy.

d) Wskaznik mieszany przygotowany przez
zmieszanie rownych objetosci 0,2-procentowego
alkoholowego roztworu czerwieni metylowej
1 0,1-procentowego alkoholowego roztworu bleki-
tu metylenowego.

5.4.4.4. Wykonanie oznaczania. Przed rozpocze-
ciem destylacji nalezy przeplukac¢ zestaw desty-
lacyjny parg wodng przy zamknietych s$ciska-
czach wylotowych.

W zlewce rozpusci¢c 15,0 g kaprolaktamu w
10 em?® wody redestylowanej. Roztwor przeniesé
przez lejek (6) do rury destylacvinej (4), prze-
mywajac zlewke maltymi porcjami wedy redesty-
lowanej tak, aby laczna objetos¢ wody przemy-
wajgcej nie przekraczala 10 cm?. Lejek (6) zam-
kng¢ zatyczka (7), wla¢ do lejka (6) 10 ¢m? roz-
tworu wcdorotlenku sodowego i podnoszac za-
tyczke (7) wla¢ zawarto$¢ do rury destylacyjnej
(4). Zamkna¢ lejek i napelni¢ go 5 cm? wody re-
destylowanej w celu uszczelnienia.

Do odbieralnika (15) wla¢ 10 ecm3 roztworu kwa-
su borowego, 10 cm? wody redestylowanej, 3 kro-
ple roztworu wskaznika mieszanego i odbieral-
nik podtaczy¢ do zestawu.

Przez zestaw destylacyjny przepusci¢ pare wod-
na i destylowa¢ tak, aby sumarycznie czas de-
stylacji trwat 15 min. Wynurzy¢ wylot chltodni-
cy (14) z roztworu w odbieralniku i przepuszczac
par¢ jeszcze przez 2 min. Zawartos¢ w odbieral-
niku miareczkowa¢ roztworem kwasu solnego do
zabarwienia zgodnego ze $lepa proba. Roéownole-



BN-77/6026-04 5

gle przeprowadzi¢ destylacje w takich samych
warunkach $lepej proby bez kaprolaktamu.

5.4.5.2. Wykonanie oznaczania. Do probowki wg
5.4.5.1b) wsypa¢ okolo 10 g kaprolaktamu. Pro-

Zawartos¢ lotnych zasad (X) obliczy¢ w mili-
rownowaznikach na kg, wg wzoru

(V—V,) - 0,01

X = .5 1000 = (V — V,) - 0,66

w ktorym:

V — obj¢tose 0,01N roztworu kwasu solne-
go zuzytego do miareczkowania bada-
nej proby, cm3,

Vy — objetos¢ Scisle 0,01N roztworu kwasu
solnego zuzytego do miareczkowania
Slepej proby, cm?,

0,01 — ilo$¢ milirownowaznikow lotnych za-
sad odpowiadajgca 1 c¢m?® 0,01N roz-
tworu kwasu solnego, milirownowaz-
nik na cms3.

5.4.4.5. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $red-

nig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoch
oznaczan, nie roznigcych sie miedzy sobg wiecej
niz o 0,2 milir6wnowaznikéw na kg.

5.4.5. Oznaczanie temperatury krzepnigcia

5.4.5.1. Przyrzady

a) Termometr wg PN-60/M-53808 o zakresie
pomiaru od 30 do 100°C, z podzialka co 0,2°C.

b) Probowka plaskodenna o Srednicy 18 mm
i wysokosci 140 mm, do oznaczania temperatury
krzepnie¢cia.

¢) Probowka plaskodenna o $rednicy okolo
40 mm i wysokosci okolo 140 mm, ktora stuzy
jako plaszcz szklany przy odczycie temperatury
krzepniccia. Na dnie probowki umieszczony jest
zwykle korek. Od goéry zamknicta jest korkiem
z otworem o $rednicy okolo 20 mm.

d) Zlewka o wysoko$ci okolo 160 mm napei-
niona do ?%/; objetosci olejem wazelinowym lub
gliceryna, z umieszczonym w niej termometrem
kontrolnym o zakresie od 0 do 150°C.

bowke zatkaé¢ korkiem wraz z termometrem i na-
stepnie umiesci¢c w zlewce z olejem lub glicery-
ng ogrzang do temperatury 80 +5°C. W czasic
topienia kaprolaktamu nalezy go lekko miesza¢
termometrem, zwracajac uwage, aby tempera-
tura stopionego kaprolaktamu nie przekraczala
75°C. Po osiggnieciu tej temperatury probowke
wyja¢ z lazni, otrze¢ bibulg i przenies¢ do pro-
bowki wg 5.4.5.1c¢).

Stopiony kaprolaktam miesza¢ dalej lekko ter-
mometrem, obserwujgc oziebienie sie¢ stopu. W
chwili wystgpienia zmetnienia zaprzesta¢ miesza-
nia, termometr ustawi¢ w s$rodku stopu tak, aby
nie dotykat $cianek probowki i obserwowa¢ tem-
perature, ktéora w czasie krzepniecia kaprolakta-
mu podnosi sie i zatrzymuje przez jaki§ czas na
jednym poziomie.

Odczytac te stalg temperature i przyjac ja jako
temperature krzepniecia kaprolaktamu.

5.4.5.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Sred-
nig arytmetyczng wynikow co najmniej dwoéch
oznaczan, nie roznigcych sie miedzy soba wigcej
niz o0 0,2°.

5.4.6. Oznaczanie odczynu
wodnego roztworu kaprolaktamu

10-procentowego

5.4.6.1. Aparatura i przyrzady

a) Waga techniczna o doktadnosci do 0,1 g.

b) Pehametr sprawdzony w temperaturze 20°C
na bufor o pH=6,0.

5.4.6.2. Odczynniki 1 roztwory

a) Bufor octanowy o pH=6,0, przygotowany
wg 95.4.2.4c¢).

b) Woda swiezo redestylowana o temperaturze
20 2°C.

5.4.6.3. Wykonanie oznaczania. W zlewce po-
jemnosci 50 c¢m3 odwazyc¢ 10,0 g kaprolaktamu,
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rozpusci¢c w okoto 40 ¢m?® wody redestylowanej,
przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojem-
nosci 100 cm?, dowelni¢c woda redestylowang do
kreski i wymiesza¢. Bezpo$rednio po przygoto-
waniu roztworu zmierzy¢ jego pH na pehame-
trze wedlug instrukeji dolaczonej do danego apa-
ratu w temperaturze 20°C. Zmierzy¢ réwniez pll
uzytej wody.

Wynik pomiaru pH roztworu kaprolaktamu na-
lezy odnies¢ do wody o pH=5,6. W tym celu,
w przypadku uzycia wody o innym pH niz 5,6,
do odczytanego na pehametrze pH roztworu ka-
prolaktamu nalezy doda¢ algebraiczna poprawke,

wyniklg z réznicy miedzy pH wody uzytej do
sporzadzenia roztworu kaprolaktamu a pH=5,6.

5.4.6.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $red-
nig arytmetyczng wynikow co najmniej dwoéch
oznaczan, nie roéznigcych sie miedzy soba wiecej
niz o 0,2 pH.

5.5. Zaokraglanie i zapisywanie liczb. Wartosci
liczbowe wystepujgce w normie oraz wyniki obli-
czen nalezy zaokragla¢ i zapisywac¢ zgodnie z
PN-70/N-02120 metoda Z.

5.6. Potwierdzenie producenta. Kazda partia po-
winna mie¢ potwierdzenie producenta o zgodno-
$ci partii z wymaganiami normy.

KONIEC

INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Zaklady Azo-
towe im. I'. Dzierzynskiego w Tarnowie.

2. Dotychczasowe normy. Niniejsza norma zastepuje
ZN-T71/MPCh/Az-449 Kaprolaktam i WT-69/Za-43 Ka-
prolaktam ciekly.

3. Normy i dokumenty zwiazane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobiera-

nia i przyvgotowywania probek
PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygolowanie od-

czynnikéw, roztwordéw pomocniczych oraz roztworow
do kolorymetrii i nefelometrii
PN-76/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie
twordw wskaznikdow i roztworéw buforowych
PN-74/C-60008 Probniki do pobiecrania probek produk-
tow bezksztaltnych
PN-60/M-53808 Termometr do
krzepniecia metoda Zukowa
PN-70/N-02120 Zasady zaokrgglania i zapisywania liczb
PN-64/0-79021 System wymiarowy opakowan

roz-

pomiaru temperatury

PN-68/0-79027 Opakowania {ransportowe. Worki papie-
rowe, Szeregi wymiarowe

PN-76/P-79005 Opakowania transportowe. Worki papie-
rowe

BN-71/6020-02
nych

BN-70/6414-06 Opakowania transportowe z tworzyw
sziucznych., Worki polietylenowe otwarte, plaskie, bez
fald bocznych, zgrzewane

Przepisy o ladowaniu i wyladowywaniu wagonéw to-
warowych w komunikacji wewnetrznej. Zalgcznik
nr 10 (Dz.TiZK z 1968 r., nr 4 poz. 10) wraz z poz-
nicjszymi zmianami

Oznaczanie barwy produktéw organicz-

4. Normy zagraniczne i zalecenia miedzynarodowe
Bulgaria BDS 10780-73 Kanmpoxakram
NRD TGL 7430 Caprolactam
Rumunia STAS 7311-69 Kaprolaktam
ZSRR I'OCT 7550-74 Kamponakram
RWPG PC 5043-73 KRamponaxram
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