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1. WSTEP Tablica 1
Gatunki
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest Wymagania ‘
s ST I 11 111
pentaerytryt techniczny otrzymywany przez kon- w
densacje aldehydu mrowkowego i aldehydu octo- a) Temperatura
wego. topnienia, “C.
Pentaerytryt ma: nie nizsza niz 247.5 295 220
a) wzor sumaryczny C;Hy,0, b) Substancji nie-
; rozpuszczalnych
b) wzor budowy _ e T
v w wodzie, %o,
CH.OH nie wiecej niz 0,05 0.08 0,1
¢) Wody i substan-
HOCH,—C—CH,OH | ¢ji lotnych. %,
‘ nie wiecej niz i 0,5 0,5 0,5
CH,OH ) d) Popiotu, %, nie
¢) mase czasteczkows 136,14 (1961 r.). wiecej niz 0.06 0.07 0.09
1.2, Zakres stosowania przedmiotu normy. Pern- ¢) pH 5-procento- |
P 4y P, Wego roztwoeru | |
taerytryt stosowany jest do produkeji czteronitro- . s - -
v ) ) o wodnego 2+ 517 53T
pentaerytrytu w przemysle farb i lakierow oraz f) Cukréw w prze-
w przemysle tworzyw sztucznych. liczeniu na gli- 1
koze. %, nie |
2. PODZIAL I OZNACZENIE wigeej niz 02 04 | 05
g) Liczba wodoro- |
2.1. Gatunki. W zaleznosci od stovnia czyvstosci tlenowa w mg | 1
e te e G : , | KCHnalg |
rozréznia sie 3 gatunki pentaerytrytu techniczne- | - i {
. i L | pentaerytrytu. i i
go, oznaczone kolejnymi cyframi rzymskimni: L | 0 mnjej niz | 1615 | 1560 | 1510
|
11, II1. | h) Masa nasypowa. % 1‘ |
| » - 1
. g/dm? [720+780 | GT0+736 ¢ 656-+750
9 2 vk ITACTONT: sntacrvtitrvtiy o ¥l ‘ Bit :
&k Przykitad oznaczenia pentacrytrytu gatur | 4 Preestew 2 sita 1 \
ku II: ‘ o boku oczka l |
PENTAERYTRYT 11 BN-76/6026-09 | kwadratowego. | |
:‘ 0,2 mm, %o, nie | ! l
‘ wiecej niz 1) |22 | nic ozna- | nie ozna-
3. WYMAGANIA , S | f o ! :
| | cza sie | cza sie
H 1 |
. : - : j) Przesiew z sita | | 1
1. /maganiz . Pentacrytry chnicz- ! |
3.1 V\_’y.magdm'd ogulm. Pentacryt _yt. tec e Bl St | | |
ny powinien by¢ krystalicznym }‘.‘(_)szlflem”u za- | kwadratowego | i g |
barwieniu bialym lub bialym z odcieniem zottyra | 2 mm. %. nic I , E
albo szaroniebieskim i nie powinien wykazywac muiej niz ! | 8 ' nie ozna- | nie ozna-
ostrego zapachu. | o e | Sl
3.2. Wymagania fizvezne 1 chemiczne — wg |
¥ ‘ h | ') Oznaczanie wykonuje 51¢ na zadanie odbiorcy
tabl. 1. |
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Pentaerytryt nalezy pakowac
do  workéw  papierowych pieciowarstwowych
OK4+1 Ap wg PN-70/P-79005 w ilosci nie wiek-
sze] niz 50 kg. Do pakowania pentaerytrytu I. w
workach papierowych nalezy dodatkowo umie-
szeza¢ wkiladki z folii polietylenowej wg BN-74/
6365-01 o wymiarach 600> 1100.

Sposob zamknigcia i wymiary workow papiero-
wych powinny by¢ zgodne z PN-68/0-79027. Przy
wysytkach drobnicowych worki papierowe z pen-
tacrytrytem nalezy dodatkowo umieszcza¢ w wor-
kach z tkaniny.

Znakowanie opakowan
PN-67/0-79252 w
Jac na kazdym opakowaniu napis zawierajacy co
najmniej

nalezy wykona¢ wg

sposob widoczny. umieszcza-

a) nazwe lub znak wytworni,
b) oznaczenie wg 2.2,

¢) nr partii i date produkcji,

d) mase brutto i netto.

Pakowanic i znakowanie partii cksportowych
nalezy kazdorazowo uzgodnic z eksporterem.

1.2. Formowanie jednostek ladunkowych. W
przypadku stosowania paletyzacji jednostki la-
dunkowe powinny by¢ formowane na palctach
o wymiarach 800>1200 wg PN-75/M-78216. La-
dunek na palecie nalezy zabezpieczy¢ przed prze-
suwaniem sie i deformacja.

1.3. Przechowywanie. Pentaerytryt nalezy ma-
gazynowac¢ w pomieszezeniach suchych 1 prze-
wicwnych, z dala od przewodow parowych.

W magazynach # posadzky betonowa opakowa-
nia nalezy ustawia¢ na kratach drewnianych.

4.4. Transport. Pentaerytryt nalezy przewozi¢
w krytych | szezelnyeh wagonach wykluezajac
moziiwos¢ zawilgocenia produktu.

Przy przewozie koleja nalezy tadowac¢ do granic
petnege wagonu, zabezpieczajac
opakowany wg 4.1 produkt przed przemieszcza-
niem si¢ w czasie (ransportu, w sposob zgodny
z Przepisami kolejowymi o tadowaniu i wylado-
wywaniu wagonow towarowych w komunikacji
wewnetrzne].

wykorzystania

W transporcie samochodowym nalezy ladowac
zgodnie z Instrukcja o ladowaniu i roztadowywa-
niu samochodow ciezarowych i przyczep.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan
a) sprawdzanie wymagan ogolnych (3.1),

b) oznaczanie temperatury topnienia (3.2a),

¢) oznaczanie zawartosci substancji nierozpu-
szczalnych w wodzie (3.2b),

d) oznaczanie zawartosci wody i substancji lot-
nych (3.2c¢),

©) oznaczanie zawartosci popiolu (3.2d),

) oznaczanie pH 5-procentowego
wodnego (3.2e),

¢) oznaczanie zawartosci cukrow (3.2f),

h) oznaczanie liczby wodorotlenowej (3.2g),

1) oznaczanie-masy nasypowej (3.2h),

1) oznaczanie przesiewu z sita o boku oczka
kwadratowego 0,2 mm (3.2i),

k) oznacranie przesiewu z sita o boku oczka
kwadratowego, 2 mm (3.2j).

roztworu

5.2. Wielkos$¢ partii. Partie pentaerytrytu stano-
wi najwyzej 2500 opakowan.

5.3. Pobieranie probek i przygotowywanie Sred-
niej probki Iaboratoryjnej przeprowadzi¢c wg
PN-67/C-04500. Probki nalezy pobiera¢c z wor-
kow wybranych losowo w zaleznosci od licznos$ci
opakowan, w liczbie podanej w tabl. 2.

Tablica 2

Liczba opakowan,
" ktéra nalezy wyloso-

Liczba opakowan w partii i . |
wa¢ do pobrania !

\

l

l probek

|

; do 6 | wszystkie

’ 7+ 15 | 6
16+ 25 9

i 26+ 63 12

| 64+ 160 14

| 161+ 250 | 15

J 251+ 2500 | 16

i

| x

Probki nalezy pobiera¢ probnikiem 14-16 wg
PN-74/C-60008 7z cale] warstwy produktu. Ilosc
pobieranych prob pierwotnych z jednego opako-
wania powinna by¢ taka, aby po sporzadzeniu
probki ogolnej i wymieszaniu jej mozna bylo wy-
dzieli¢ z niej s$rednia probke laboratoryjna o ma-
sie co najmniej 1000 g.

Czes¢ $redniej probki laboratoryjnej do analizy
kontrolnej przechowywac¢ w stoikach z doszlifo-
wanym korkiem przez 3 miesiace w przypadku
odbiorcy krajowego, a przez 6 miesiecy w przy-
padku odbiorcy zagranicznego.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzanie wymagan ogolnych wykonac
organoleptycznie.

5.4.2. Oznaczanie temperatury topnienia prze-
prowadzi¢ wg PN-70/C-04956, stosujac termo-
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metry o zakresie 0--200°C i dzialce elementarnej
1°C, a nastepnie 200--250°C i 250--300°C o dzial-
ce elementarnej 0,5°C.

FProbke do oznaczania wysuszy¢ w temperaturze
110--120°C w ciggu 1 godz i rozetrzec.

3.4.3. Oznaczanie zawartoSci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie przeprowadzi¢c wg PN-74/
C-04517. Nierozpuszczalng pozostalosé na saczku

)

przemyc¢ 3 razy porcjami wody po 50 c¢m?,

5.4.4. Oznaczanie zawartoSci wody i substancji
fotnych

9.4.4.1. Wykonanie oznaczania. 5 g pentaerytrytu
odwazonego z dokladnoscia do 0,0002 g suszyé w
temperaturze 100--105"C do stalej masy.

Zawartos¢ wody i substancji lotnych (X) obli-
czyC w procentach wg wzoru

v MM 0 |
PN T  :
m ()
w ktorym:
m -— odwazka badancgo pentaerytrytu, g,
my — masa badanego pentaerytrytu po wysu-

szeniu, g.

5.4.4.2. Wynik. Za wynik nalezy przyjac srednia
arytmetyczna wynikow co najmniej dwoch ozna-
czan nie roznigcych sie miedzy soba wiecej niz
o 10%.

3.4.5. Oznaczanie zawartoS$ci popiolu przeprowa-
dzi¢ wg PN-T73/C-97065, odwazajac 10 g pentaery-
trytu z dokladnoscig do 0,01 g. Do oznaczania uzy-
wac tygla wysokosci 61 mm.

5.4.6. Oznaczanie pH

5.4.6.1. Wykonanie oznaczania. Przygotowac 5-

-procentowy roztwor pentaerytrytu w wodzie,
ktorej pH wynosi 6,0--7,0. Pomiar pH przepro-
wadzi¢ pehametrem z zastosowaniem elektrody

szklanej i kalomelowej.

5.4.6.2. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé¢ srednig
arytmetyczng wynikow co najmniej dwoch ozna-
czan nie roznigcych sie miedzy soba wiecej niz
o 0,1 pH.

5.4.7. Oznaczanie zawartoSci cukrow w przeli-
czeniu na glikoze

5.4.7.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas solny cz.d.a., roztwor 0,1N.

b) Nadmanganian potasowy cz.d.a.,, roztwor
0,1N.

¢) Roztwor I Bertranda przygotowany w naste-
pujacy sposob: 40 g siarczanu miedziowego

(CuSO4-5H,0) cz.d.a. rozpuscic w 1000 em3 wody.
d) Roztwor II Bertranda przygotowany przez
rozpuszczenie 200 g winianu sodowo-potasowego

(KNaC4H4O4-4H,0) cz.d.a. i 50 g wodorotlenku so-
dowego cz.d.a. w 1000 cm? wody.

¢) Roztwor III Bertranda przygotowany przez
rozpuszezenie 50 g siarczanu zelazowego (Fes(SOy)s3)
cz.d.a. i 200 em3 kwasu siarkowego (1,84) w
1000 em?® wody.

f) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 0,1N.

3.4.7.2. Wykonanie oznaczania. 50 g pentaerytry-
tu odwazonego z dokladno$cig do 0,01 g rozpusci¢
w 500 em? gorgcej wody, ostudzié, przesaczyé do
kolby pomiarowej pojemnosci 1000 em? i uzupelnic¢
wodg do kreski. 100 em? tak przygotowanego roz-
tworu przenies¢ do kolby stozkowej pojemnosci
500 ¢m3, doda¢ 40 cm? roztworu kwasu solnego
i ogrzewac¢ na wrzacej tazni wodnej przez 30 min.
Po ostudzeniu dodaé 30 cm? roztworu wodorotlen-
ku sodowego i po 20 cm3 roztworu Ii II Bertranda.
Zawartos¢ kolby wymiesza¢, ogrzewac przez 5 min
do wrzenia i utrzymac¢ w stanie wrzenia dokladnie
przez 3 min. Nastepnie kolbe odstawi¢ na chwile
do odstania sie osadu tlenku miedziawego.

Ciecz zdekantowac i przesaczy¢ ja przez tygiel
Schotta G-4 uprzednio przemyty gorgca woda.
Osad w kolbie przemy¢ okoto 100 cm3 gorgcej wo-
dy, zdekantowac i ciecz przesaczy¢ przez uprzednio
uzyty tygiel. Przy dekantacji i sgczeniu nalezy
uwazac, aby jak najmniej osadu przedostawato sie
do tygla i aby tygiel byl stale napeliony ciecza.

Do kolby z osadem dodac¢ 20 cm?® roztworu III
Bertranda i po rozpuszczeniu osadu zawartos¢ kol-
by przesaczy¢ do kolby ssawkowej, przez uprzed-
nio uzywany tygiel.

Kolbe stozkowa sptukac¢ dalszymi porcjami roz-
tworu III Bertranda o lacznej objetosci 30 em?
i przesagcezy¢ przez ten sam tygiel.

Nastepnie kolbe, w ktorej znajdowal sie osad
oraz tygiel, przemy¢ goraca woda, wode z przemy-
cia dolaczyc¢ do kolby ssawkowej, po czym calos¢
roztworu miareczkowa¢ roztworem nadmangania-
nu potasowego do rézowego zabarwienia.

5.4.7.3. Obliczanie wynikow oznaczania
a) ilos¢ miedzi zredukowanej w czasie miarecz-
kowania obliczy¢ w mg wg wzoru

X,=V-6,36 (2)
w ktorym:

V — 1ilos¢ 0,1N roztworu nadmanganianu po-
tasowego zuzytego do miareczkowania,
cm3,

6,36 — ilos¢ miedzi odpowiadajgca 1 cm? 0,1IN

roztworu nadmanganianu potasowego,
mg;
b) odczyta¢ z tabl. 3 ilos¢ glikozy odpowiadaja-
cg 1losci zredukowanej miedzi obliczonej wg a);
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Tablica 3
Miedz | Glikoza | Miedz | Glikoza | Miedz | Glikoza
meg mg meg
10 6.0 60 30,5 110 58.4
15 8.25 65 33,2 115 61,3
20 9.8 70 359 120 64,2
25 12,3 75 38.6 123 67.2
30 14,9 80 41,4 130 70,1
35 17.4 85 442 135 73,3
40 20.0 90 17.0 140 76.2
45 22,6 95 49.8 145 79.3
50 25,2 100 52.6 150 82,1
55 27.8 105 55.5 155 85,6

c¢) zawartos¢ cukrow w przeliczeniu na glikoze
(X5) obliczy¢ w procentach wg wzoru
a-10-100  a

1000-m  m

Xy= (3)
w ktorym:

ilos¢ glikozy odcezytana z tablicy, mg.
odwazka pentaerytrytu, g.

a cpams

m —

5.4.7.4. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ érednis
arytmetyczng wynikow co najmniej dwoch ozna-
czan nie rozniacych sie miedzy soba wiece] niz
0 0,03%.

5.4.8. Oznaczanie liczby wodorotlenowej

5.4.8.1. Odczynniki i roztwory

a) Fenoloftaleina, roztwor 1-procentowy w mie-
szaninie pirydyny 1 wody, uzytych w stosunku
12 %

b) Odczynnik acetylujacy sporzadzony w spo-
sob nastepujacy: 100 em? bezwodnika octowego
cz. dopelni¢ do 1000 ¢m? swiezo destylowang piry-
dyna zawierajaca najwyzej 0,3% wody. Odczynni-
ka nie mozna przechowywac dluzej niz 12 godz.

¢) Wodorotlenck sodowy cz.d.a., roztwor IN.

5.4.8.2.
pentaerytrytu z dokladnoscia do 0,0002 g i umie-
sci¢ w kolbie do Dodac
20 em?® Swiezo przygotowanego odezynnika acety-

Wykonanie oznaczania. Odwazve 0,4 ¢

suchej acetylowania.

godz pod chiodnica
98 C. Na-
stepnie kolbe wraz z chlodnica wstawic na kilka

lujacego i ogrzewac przez 2
zwrotna na lazni o temperaturze 95-

minut do lazni z lodem, chlodnice przemy¢ 20 cm?
wody i po ochlodzeniu natychmiast miareczkowac
dodajac 2

roztworem  wodorotlenku

krople roztworu fenoloftaleiny.

sodowego,

Jednoczesnie przygotowacd slepg probe polegaja
¢a na wykonaniu analegicznego oznaczania lecs
bez pentaerytrytu.

Liczbe wodorotlenowqg (X) obliczve w mg KO
na 1 g pentaerytrytu wg wzoru

(V1 4V2)'56,l
m

X:

(4)
w ktorym:
V, — objetos¢ IN roztworu wodorotlenku so-
dowego zuzytego na zmiareczkowanie
slepej préby, cm?,
objetos¢ 1N roztworu wodorotlenku so-
dowego zuzytego na zmiareczkowanie
préoby badanej, cm3,
m — odwazka pentaerytrytu, g,
26,1 — masa czasteczkowa KOH.
5.4.8.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ srednig
arytmetyczna wynikow co najmniej dwoch ozna-
czan nie roznigcych sie miedzy sobg wiecej niz
0 10 mg.
5.4.9. Oznaczanie masy nasypowej — wg PN-64,
C-89054. Mase nasypowa (X) obliczy¢ w g/em?
wg wzoru

(my—m)-1000

X= 500 =(my—m)-H (5)
w ktorym:
m — masa pustego naczynia, g,
m, — masa naczynia z zawartoscig, g.
200 — objetos¢ pentaerytrytu w naczyniu cy-

lindrycznym, cm?.

5.4.10. Oznaczanie przesiewu z sit przeprowa-
dzic metoda sucha wg PN-71/C-04501 p. 4.3, bio-
rac do oznaczania 100 g preparatu odwazonego
z doktadnogcia do 0,01 g. Oznaczanic przeprowa-
dzi¢ na zestawie dwoch sit okraglych o srednicy
165 mm 1 boku oczka kwadratowego 2 mm oraz
0.2 mm, uzywajac wstrzgsarki mechanicznej po-
ziomej o predkosci 7080 ruchow na minute, np.
typ WV-3. Dopuszcza sie dodatkowe uzywanic
pedzelka do wymiatania posiadanych ziaren pen-
tacrytrytu do naczynka wagowego. Czas przesic-
wania 15 min.

Za wynik nalezy przyja¢ $Srednia arytmetyczng
co najmniej dwoch oznaczan nie rozniacych sie
miedzy sobg wiegcej niz 1%.

5.5. Zacokraglanie 1 zapisywanie liczh dotycezg-
cych koncowych wynikow oznaczan parametrow
wg 3.2 nalezy wykonaé¢ zgodnie z PN-T0/N-02120,
metoda Z.

5.6. Ocena wynikow badan. Partie pentaerytry-
tv nalezy uzna¢ za zgodng z wymaganiami normy
jezeli wyniki badan wg 5.1 sa zgodne z wymaga-
niami wg 3.1 1 3.2.

5.7, Zaswiadczenie o wynikach badan. Dla kaz-
dej partii wystanego produktu wytworca jest obo-
wigzany wystawic¢ i przesta¢ odbiorcy zaswiadeze-
nic o wynikach badan zgodnos¢
7 V. ymaganiami normy.

stwierdzajace

KONIEC

informacjic dodatkowe



Informacje dodatkowe do BN-76/6026-09 &

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme -~ Nadodrzanskie
Zaklady Przemystu Organicznego ORGANIKA-ROKITA.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-63/6026-09

a) rozszerzono wymagania jakoSciowe dla pentaerytry-
tu w gat. I, wprowadzajgc oznaczanie przesiewu z sita
o boku oczka kwadratowego 0,2 mm i 2 mm,

b) podwyzszono dla pentaerytrytu w gat. I:

temperature topnienia do 247,5°C z 247°C,

liczbe wodorotlenowa do 1615 mg/g z 1600 mg/g,

mase nasypowg do 720780 g/dm? z 700750 g/dm?,

¢) uaktualniono spos6b i warunki pakowania, przecho-
wywania i transportu pentaerytrytu.

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne, Wytyczne pobierania
i przygotowywania prébek

PN-71/C-04501 Analiza sitowa. Wytyczne wykonywania

PN-74/C-04517 Chemiczne badania i proby. Oznaczanie
substancji nierozpuszczalnych w wodzie w produktach
chemicznych

PN-70/C-04956 Odczynniki. Oznaczanie temperatury top-
nienia

PN-74/C-60008 Prébniki do pobierania probek produktow
bezksztattnych

PN-74/C-89054 Tworzywa sztuczne. Oznaczanie gestoSci
pozornej tloczyw oraz wspoéiczynnika sprasowania

PN-73/C-97065 Produkty weglopochodne. Oznaczanie zc-
wartosci popiotu

PN-75/M-78216 Palety ladunkowe plaskie jednoplytowe
czterowej$ciowe bez skrzydel drewniane 800X1200 —
EUR

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb

PN-67/0-75252 Produkty w opakowaniach transporto-
wych. Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-68/0-79027 Opakowania transportowe. Worki papiero-
we. Szeregi wymiarowe

PN-T70/P-79005 Opakowania transportowe. Worki papie-
rowe

BN-74/6365-01 Folia z polietylenu

Przepisy kolejowe o !adowaniu i wyladowywania wa-
gonbw towarowych w komunikacji wewnetrznej. Za-
tacznik nr 10 (Do art. 27 ust. 4, p. 4 DKP)

Instrukcja o ladowaniu i roztadowywaniu samochodéw
ciezarowych i przyczep. Zalgcznik do Zarzadzenia Mi-
nistra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. Mon. Pol.
nr 23 poz. 123,

4. Normy zagraniczne

ZSRR TOCT 9286-59 IlenTaspurpur AJiA JAKOKPaCOYHOM
[IPOMBILIJIEHHOCTH

Japonia JIS K-1510 Pentaerythritol

5. Autor projektu normy — inz. Zofia Nowak-Ander-
son — NZPO ORGANIKA-ROKITA.
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