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Grupa katalogowa 1021
1. WSTEP 4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE | _TRANSPORT
1. 1. Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest cyklo- 4, 1, Pakowanie, Cykloheksanon nalezy dostarczaé w

heksanon rektyfikowany otrzymywany syntetycznie z benze-

nu lub fenolu,

1,2, Zakres stosowania przedmiotu normy, Cykloheksa-

non stosowany iest jako surowiec w przemyséle wtékien

sztucznych i tworzyw sztucznych do otrzymywania E-ka-
prolaktamu oraz jako rozpuszczalnik w przemysle farb i

lakierdw,

2. PODZIAL | OZNACZENIE

2. 1, Rodzaje, W zaleznoéci od zastosowania rozréznia
sie dwa rodzaje cykloheksanonu o okre§lonym stopniu czys-
toéci;

- rodzaj | do syntezy organicznej,

- rodzaj Il jako rozpuszczalnik,

2,2, Przyktad oznaczenia cykloheksanonu rodzaju I:

CYKLOHEKSANON | BN-82/6026-27

3. WYMAGANIA

3, 1. Wymagania ogdlne, Cykloheksanon powinien byé

klarowna ciecza o dopuszczalnym lekko 26ttym zabarwieniu
i charakterystycznym zapachu, zbliZonym do zapachu miety
i acetonu, Powinien rozpuszczaé sie w alkoholu etylowym,
eterze i benzenie, Nie powinien zawieraé zanieczyszczen

mechanicznych,

3.2, Wymagania szczegétowe - wg tablicy,

Rodzaje

Wymagania
1 11

o
a) Gestosé w temperaturze 20 C, 0,944 30,048

g/cm3
b) Cykloheksanonu, %, nie mniej niz | 99,8 99,6
c) Suma zawartoéci zanieczyszczeh

organicznych, %, nie wigcej niz 0,1 0,2
d) wody, %, nie wigcej niz 0,1 0,2

cysternach stalowych, Po uzgodnieniu z odbiorca dopusz-
cea sie stosowanie innych opakowan, jezeli zabezpiecza
one produkt w takim samym stopniu, jak cysterny stalowe
i maja wymiary zgodne z zasadami systemu wymiarowego o=
pakowarh wg PN-78/0-79021,

Na kazdej cysternie nalezy umieéci¢ w sposéb  trwaty
napis zawierajacy co najmniej:

- nazwe lub znak zaktadu produkcyjnego,

- oznaczenie wg 2, 2,

- znak ostrzegawczy dla produktédw tatwo palnych wg
PN-76/0-79252 p. 2. 3, 4.

Na kazdej cysternie nalezy |l~c’>wnie2 umieécié wywieszke
zawierajaca:

- numer partii i date wysytki,

- mase brutto i netto,

W przypadku eksportu sposéb pakowania i znakowania

nalezy kazdorazowo uzgodnié z eksporterem,

4,2, Przechowywanie, Cykloheksanon nalezy przecho-

wywaé w zbiornikach stalowych, z dala od Zrédta ognia,

Temperatura w pomieszczeniu nie powinna przekraczaé
o
25 C,
W zbiornikach wskazana jest atmosfera azotu, Cyklohek-
sanon zaliczany jest do Il klasy niebezpieczeAstwa pozaro-

wego,

4,3, Transport, Cykloheksanon nalezy przewozié w cy-
sternach kolejowych zgodnie z obowigzujacymi Przepisami
o przewozie materiatéw niebezpiecznychn . Cysterny na-
lezy uziemiaé przy zatadunku i przy wytadunku,

Producent gwarantuje jakoéé cykloheksanonu zgodnie
z wymaganiami niniejszej normy, przy zachowaniu warun-
kéw przechowywania i transportu, do 30 dni od daty Wy-
sytki dla produktu przeznaczonego do produkcji kaprolak-
tamu oraz do 6 miesiacy dla produktu stosowanego jako roz-

puszczalnik,

1) Patrz Informacje dodatkowe p, 3.

Zgloszona przez Osérodek Normalizacii Instytutu Ciezkiej Syntezy Organicznej BLACHOWNIA
Ustanowiona przez Ministra Przemystu Chemicznego i Lekkiego dnia 18 wrzeénia 1982 r.
joko norma obowiazvjaca od dnia 1 lipca 1983 r.

(Dz. Norm. i Miar nr

4/1983 poz. 6)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE , ALFA" 1983.

Druk, Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd, 0,50 Nokt.1700+55Zam. 55913_3

Cena zt 8,00
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5, BADANIA

5, 1, Rodzaje badan

a) sprawdzanie wygladu (3 l),

b) oznaczanie gestoéci (3, 2a),

c) oznaczanie zawartoéci cykloheksanonu (3. Zb),

d) oznaczanie sumy zawartoéci zanieczyszczer organicz-
nych (3. 2¢),

e) oznaczanie zawartoéci wody (3, 2d),

5,2, Wielkoé¢ partii, Partig produktu stanowi zawar-

tos$é jednej cysterny,

5, 3, Pobieranie prébek, Przy pobieraniu prébek nalezy

stosowaé ogdlne wytyczne wg PN-73/C-04333, Z kaidej cy-
sterny nalezy pobraé 5 prébek pierwotnych z catej
PN-73/C-04333

WysSOo~-
koéci stupa cieczy, rurg zgtebnikowa wg
rys, 2. Objetoé¢ prébki pierwotnej powinna wynosié co naj
mniej 200 cm3, Prébki pierwotne nalezy umieécié w czys-
tym, suchym naczyniu i dobrze wymieszaé, Z tak przygo-
towanej prébki ogélnej przygotowaé érednia prébke labo-
ratoryjna o masie co najmniej 0,5 kg,

Prébek do analizy rozjemczej nie przechowuje sie.

5,4, Opis badani

5,4, 1, Sprawdzanie wygladu, Do cylindra z bezbarwne-

go szkta o $rednicy wewnetrznej okoto 25 mm wlaé tyle cy-
kloheksanonu, aby wysoko$é stupa cieczy wynosita 100 mm,
Sprawdzenie wygladu przeprowadzié¢ w sposéb wizualny w

éwietle rozproszonym,

5, 4,2, Oznaczanie gestoéci nalezy wykonaé wg PN-66/

C-04004 p, 2,1 w temperaturze 20 OC, stosujac areometr
z dziatka elementarna co 0,001 g/cms.

5,4, 3, Oznaczanie zawartoéci cykloheksanonu i sumy
zanieczyszczerh organicznych metoda chromatografii  gazo-
wej

5,4,3, 1. Aparatura

a) Laboratoryjny chromatograf gazowy wyposazony w

detektor plomieniowo-jonizacyjny i termostat kolumny o za-
kresie temperatury do 200 oC,

b) Kolumna chromatograficzna szklana lub ze stali nie-
rdzewnej o dowolnej dtugoéci i érednicy,

Jako wypetnienie kolumny chromatograficznej nalezy sto-
sowaé chromosorb WAW o uziarnieniu 0,18 £ 0,25 mm
(60 = 80 mesh) z naniesionym glikolem polietylenowym 20 M
(carbowax 20 M) w ilogci wagowo 10 %.

Moz2na stosowad inne wypetnienie jak np, Carbowax 1500,
polimetylofenylosiloksan (PMFS-4), lub 1, 2, 3 (tréj B=
-cyjanoetoksy) - propan pod warunkiem, e zabezpieczy
ono petny rozdziat pikéw cykloheksanonu od pikéw zanie-

czyszczeh organicznych,

5, 4,3, 2, Warunki pracy chromatografu, Zaleca sig sto-

sowanie nastepujacych warunkéw pracy:

a) dtugoéci kolumny - 2,5 m,

b) érednicy kolumny - 4 mm,

c) temperatury kolumny - 100 °C,

d) temperatury dozownika - 160 °C,

e) temperatury detektora - 160 oC,

f) szybkoéci przeptywu argonu - 30 ana/min,
g) przesuwu taémy rejestratora - 10 mm/min,

h) wielkoéci wprowadzonej prébki - 0,5 mm3.

5,4, 3, 3. Wykonanie chromatogramu, Chromatogram re-

jestrowaé do uptywu podwéjnej wartoéci czasu miedzy pi-
kiem cykloheksanonu a pikiem najpézniej eluujacego sktad-
nika, liczac od maksimum piku tego ostatniego.

Podczas rejestrowania piku gtéwnego sktadnika nalezy
przetaczyé czutoéé tak, aby gtéwny sktadnik cykloheksanon
rejestrowany byt w catoséci.

Powierzchnie pikéw obliczyé jednym ze sposobdéw, sto-
sowanym w technice chromatografii gazowej.

Przygotowanie aparatu do pracy i obstuga w czasie wy-
konywania analizy, powinny byé zgodne z instrukcja dota-
czong do aparatu,

Parametry pracy detektora powinny zabezpieczaé ozna-
czanie zanieczyszczerh w cykloheksanonie z wykrywalnoé-

cig 1. 10-3 % i powtarzalnoécia £10 % wzglednych,

5,4,3.4, Obliczanie wynikédw, Zawartoéé cykloheksano-

nu i zanieczyszczeh organicznych obliczyé na podstawie
pikéw metoda normalizacji wewnetrznej,
Zawarto$é sumaryczna zanhieczyszczef organicznych(xi)

obliczyé w procentach wg wzoru

S,, +100 (1)
S

X, =

w ktérym:
S1 - suma powierzchni pikéw wszystkich sktadnikéw
z wyjatkiem piku cykloheksanonu,
S - suma powierzchni pikéw wszystkich sktadnikdw,
Zawartoéé cykloheksanonu (X ) w procentach obliczyé

wg wzoru

X=100— X, =X, (2)

w ktérym:
X1 - zawartoéé zanieczyszczen organicznych, %,

XQ - zawarto$¢ wody oznaczona wg 5, 4, 4, %.

5.4,3.5. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ $rednia aryt-
cyklo-

nie wiecej niz

metyczng dwéch réwnolegtych oznaczer zawartoéci
heksanonu, rézniacych sig miedzy soba

00,05 %,

5,4, 4,_Oznaczanie zawartoéci wody nalezy wykonaé me-

toda K. Fischera wg PN-81/C-04959 p. 2.6,2b) Ilub wg
BN-67/6020-01,
Wielkoéé odwazki do oznaczania okote 5 g. Jako rozpu-

szczalnik nalezy stosowaé sama pirydyne. Miareczkowanie
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nalety prowadzié szybko przy czym, dopuszcza sie wizual-

ny sposéb przeprowadzania miareczkowania,

5. 5. Interpretacja wynikéw. Wartoséci liczbowe wystepu-

jace w normie oraz wyniki obliczeh nalezy interpretowad

zgodnie z PN-70/N-02120 p. 3, 3.2 (metoda Z).

5. 6. Ocena wynikéw badan, Partig cykloheksanonu na-

lezy uznaé¢ za zgodna z norma, jezeli wyniki wszystkich ba-

dan odpowiadaja wymaganiom normy w rozdz, 3,

W przypadku uzyskania wynikéw hiezgodnych 2z wymaga-
niami normy badanie, ktére dato wynik ujemny nalety po-
wtérzyé na ponownie pobranej prébce, Jezeli w powtérnym

badaniu uzyska sig wynik ujemny, partie nalezy odrzucié.

5,7. Zaswiadczenie o wynhikach badad, Do kazdej partii

produktu wytwérca obowiazany jest wystawié i przestaé od-
biorcy zaswiadczenie, stwierdzajace zgodnoéé produktu z

wymaganiami normy,

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1, Instytucja opracowujaca norme - Zaktady Azotowe im,

F. Dzierzyhdskiego w Tarnowie,

2, Istotne zmiany w stosunku do BN-78/6026-27

a) w miejsce znakowania rodzajéw jako S i | wprowadzo-
no zgodnie z ST SEV 1681-79 znakowanie 1 Il,

b) w wymaganiach, w miejsce oddzielnego oznaczania
cykloheksanolu i pozostatych zanieczyszczeA organicznych
wprowadzono taczna zawartoéé zanieczyszcze organicz-
nych,

c) zaostrzono wymaganie dla zawartoéci gtéwnego sktad-

nika i zanieczyszczen,

3. Normy i dokumenty zwiazane

PN-66/C—040014 Przetwory naftowe, Oznaczanie gestosci
(masy wtaéciwej)

PN-73/C-04333 Produkty weglopochodne, Pobieranie pré-
bek i przygotowywanie $redniej prébki laboratoryjnej

PN-81/C-04959 Oznaczanie zawartoéci wody metoda Ka-
rola Fischera w produktach organicznych i nieorganicz-
nych

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

PN-78/0-79021 Opakowania, System wymiarowy

PN-76/O-79252 Transportowe jednostki opakowaniowe,
Znaki i znakowanie, Wymagania podstawowe

BN-67/6020-01 Potencjometryczne oznaczanie zawartoéci
wody w zwiazkach organicznych odczynnikiem van der
Meulena

Przepisy o przewozie koleja materiatéw i przedmiotéw nie-

bezpiecznych PMN (Dz. TiZK nr 20 poz, 84 z 1968 r, )
Specjalne warunki przewozu towaréw hiebezpiecznych w

migedzynarodowej komunikacji kolejowej. Zatacznik 1 do

Umowy SMGS (Dz. TiZK nr 7 poz, 352z 1966 r, )

Regulamin miedzynarodowy dla przewozu koleja towardéw

niebezpiecznych (RID). Zatacznik 1 do Konwencji CIM

(Dz. U.PRL nr 21 poz. 137 z dnia 29 czerwca 1968 r, )

4, Normy zagraniczne

Anglia BS 2711-1967 Specification for Cyclohexanone

NRD TGL 6520-1960 Grundchemikalien, Cyclohexanone

RwPG CT C3B 1681-79. IMKIOreKCaHOH TeXHNUeCKu#.
norma zgodna

Rumunia STAS 8522-79 Ciclohexanona

5, Symbol wg SWW - 1244-122,

6, Autor projektu normy - mgr inz, Krystyna Szymczak

- Zaktady Azotowe im, F,Dzierzyfiskiego w Tarnowie,

7. Cykloheksanon jest' ciecza oleista, trudno rozpuszczalng w

wodzie. Jest tatwopalny i toksyczny, z woda tworzy mie-

szaning azeotropowa.

Cykloheksanon ma;

a) wzér sumaryczny - CGHYOY
CH,—CH,

C=0

b) wzér strukturalny

CHa

\
CHz—Cﬂz

c) mase molowa - 98, 14 (1971),
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