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1. WSTEP
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest o- i p-nitrochlorobenzen

otrzymany przez nitrowanie chlorobenzenu. MO
o- i p-Nitrochlorobenzeny maja: = N |-
a) wz6r sumaryczny — CH,O,N Cl I g WL //\
] L
b) wzor budowy — \~,T./" e

; : i

;. cl
¢) mas¢ czgsteczkowa -— 157,56 (1960 r.) para

d) wlasnosci szkodliwe dla zdrowia; dopuszczalne stezenie par o- i p-ni-
trochlorobenzenu w powietrzu wynosi 0,001 mg/dms3.

1.2, Zakres stosowania przedmiotu normy. o- i p-Nitrochlorobenzeny sto-
cowane sa do procdukeji barwnikéw i innych syntez organicznych.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Podziat

2.1.1. Rodzaje. W zaleZznosci od sposobu wykonczenia odr6znia sie dwa ro-
dzaje p-nitrochlorobenzenu: T — topiony i W — wirowany.

2.1.2. Gatunki. W zalezno$ci od temperatury krzepniecia i zanieczyszczen
rozrbéznia sie dwa gatunki o-nitrochlorobenzenu i dwa gatunki p-nitrochloro-
benzenu oznaczone cyframi rzymskimi I i II.

2.2. Przyklad oznaczenia p-nitrochlorobenzenu — rodzaju T, gatunku I:

p-NITROCHLOROBENZEN T I BN-75/6026-31

3. WYMAGANIA

3.1. Wyglad zewnetrzny. o- 1 p-Nitrochlorobenzeny powinny by¢ po skry-
stalizowaniu produktami o barwie od jasnozoitej do zbitej.
3.2, Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tabl. 1.

Zgloszona przez Zjednocrzenic Przemysiu Organicznego ORGANIKA
Ustanowiona przez Dyrektora Zjeanoczenia Przemystu Organicznego
ORGANIKA dnia 29 listopadu 1975 r. jake norma obowigzujaca w Zakresie
produkcji i obrotu od dnia 1 pazdziernika 1976 r.

(Dz. Norm i Miar nr 5/1976 poz. 14)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1976. Wplyw do WIN 27.1.76. Ocdano Cena zt 2,40
do sktadu 23.2.76. Druk ukoneczeno w czerwcu 76. Obj. 9,55 a. w. Naktad
2700142 egz. RZG — 609/76
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Tablica 1
. Wymagania
o-nitro- ‘ n-nitrochlorobenzen
chloro- = = i
benzen | rodzaje
Cechy T T === g
T lw T lw
gatunki . —— = <
f - gatunki |
I | I I | m

a) Temperatura krzepniecia, °C, ‘ |
nie nizsza niz 31,5 | 30,0 | 814 | 81,0 | 80,0 | 80,0

b) Wody, %, nie wigcej niz 0,2 | 20 0,5 5,0 2,0 5,0
| i ]

¢) Zanieczyszczen nierozpuszczal- | i

nych w benzenie, %, nie wie- |

cej niz 0,1 ’ 05| 01| 01| 05| 05
d) pH wyciagu wodnego!), nie ‘ | i

nizsze niz e 1 _ > — - _ ;
e) Zelazal), %, nie wiecej niz | == DB — | =~ | = |
{) Dwunitrochlorobenzen nieobeeny we 5.4.7

|
e - —— = |

) pH wyciagu wodnego i zawarto§é zelaza podaje sie na zadanie od- |
biorey.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. o-Nitrochlorobenzen i p-nitrochlorobenzen topiony nalezy
paliowaé¢ do bebnéw ciezkich z dnami stalymi 2-1-5-2 — 200 dm3 wg BN-69/
5046-01. p-Nitrochlorobenzen wirowany nalezy pakowaé do bebnéw cigzkich
z dnami zdejmowanymi 2-1-5.2-200 dm?3 wg BN-(8/5046-03. Znakowanie opako-
wan transportowych nalezy wykonaé wg PN-67/C-79252, umieszczajgc na opa-
kowaniu napis zawierajgcy co najmniej:

a) nazwe lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg 2.2,

¢) mase brutto i netto,

d) numer partii i date produkcji,

¢) napis ostrzegawczy OSTROZNIE SRODEK SZKODLIWY.

Napis powinien by¢ wykcnany czerwonymi literami na bialym tle i powi-
nien by¢ wigkszy niz inne napisy.

4.2. Formowanie jednostek ladunkowych. W przypadku stosowanja palety-
zacji, jednostki ladunkowe powinny byé formowane na paletach o wymiarach
80001200 lub 1000X1100 wg PN-68/M-78216.

F.adunek na palecie nalezy zabezpieczyé przed przemieszezaniem sie i defor-
macja.
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4.3. Przechowywanie. o- i p-Nitrochlorobenzeny powinny byé przechowy-
wane w bgbnach lub zbiornikach. Bebny nalezy przechowywaé w pomieszeze-
niach magazynowych suchych i przewiewnych.

4.4. Transport. o- i p-Nitrochlorobenzeny w opakowaniach wg 4.1 nalezy
przewozi¢ krytymi §rodkami transportu.

Przy przewozie kolejg nalezy produkt ladowaé do granic pelnego wykorzy-
stania wagonu, zabezpieczajgc réwnocze$nie przed przemieszczaniem sie w
czasie transportu w sposéb zgodny = Przepisami o tadowaniu i wytladowywa-
niu wagondw towarowych w komunikacji wewnetrznej.

W transporcie samochodowym nalezy produkt ladowaé¢ zgodnie z Instruk-
cja o ladowaniu samochodéw ciezarowych i przyczep.

Do {ransportu o- i p-nitrochlorobenzenéw mozna uzywaé cystern stalo-
wych zaopatrzonych wewnatrz w wezownice grzejne. Wskazane jest umiesz-
czenie napisu ostrzegawczego na pobocznicy cysterny.

Oznakowanie cystern powinno byé¢ zgodne z 4.1a)--e). Informacje te po-
winny by¢ umieszezone na tabliczee trwale przymocowanej do pobocznicy cy-
sterny.

5. BADANIA

5.1, Rodzaje badan

a) sprawdzenie wygladu zewnetrznego (3.1),

b) oznaczanie temperatury krzepnecia (3.2a),

¢) oznaczanie wody (3.2b),

) oznaczanie zanieczyszczen nierozpuszczalnych w benzenie (3.2¢),
¢) oznaczanie pil wyciagu wodnego (3.2d),

f) oznaczanie zelaza (3.2e),

e) oznaczanie obecno$ci dwunitrochlorobenzenu (3.2f).

5.2. Wielkosé partii. Partie stanowi najwyzej 20 t o- i p-nitrochlorobenzenu.

5.3. Pobicranie probek i przygotowanie sredniej probki laboratoryjnej —
wg PN-67/C-04500.

7. przedstawionej do badan partii wylosowa¢ liczbe opakowan wg tabl. 2.

Tablica 2
e . Liczba opakowan, jaka nalezy l
Liczba opakowan w partil wybraé do pobrania prébek
do 5 wszystkie
6-+15 6
16--25 | 9
2663 f 12
64--160 14
161--250 15

nowyzej 250 | 16 i
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W przypadku cystern i bebnéw probki pierwoire nalezy pobraé¢ prébni-
kiem nr 8§ wg PN-74/C-G0008 z calej warstYJy stopionegce produkiu.

Prébki z produktu krystalicznego nalezy pobraé nrobnikiem nr 15 wg PN-74/
C-60008. Liczba pobieranych prébek pierwotnych z jednego opakowania po-
winna by¢ taka, aby po sporzadzeniu probki ogélnej (I wymieszaniu jej) mo-
zna bvlo wydzieli¢ $rednia probke laboratoryina o masie 1000 g. Probke te
podzieli¢ na dwie réwne czesci.

Jedna przekazaé de badan, a drugg nrzeznaczy¢ do analizy kontrolnej,
przechowujac ja w ciagu 3 miesieey od daty wyslania produktu w warun-
kach zahezpicczajacych produkt przed zmiang wlasnoécei fizyeznyeh i chemi-
cznych.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzanie wygladu zewnetrznego wykoraé wizualnie.

5.4.2. Oznaczanie temperatury krzepniecia

3.4.2.1. Przygotowanie probki. Odwazyé okolo <0 2 badarege predukiu
w parownicy porcelanowej. Parownice z produktem umiefcié na li:Zni olejo-
wej i suszy¢ w temperaturze 130°C w ciagu 30 min.

5.4.2.2, Wykonanie oznaczania. Oznaczanie iemueratury krzepniecia wyko-
nat¢ wg PN-75/C-04514.

5.4.3. Oznaczanie zawartosei wedy — wykonaé wg T'N-66/C-045235.

5.4.4. Oznaczanie zawarfosci zanieczyszezen nierozpuszezalnych w benzenie

5.4.4.1. Wykenanie oznaczania. Oliclo 10 g badanezo produktu odwoZonego
z dokladno$cig do 0,01 g rozvudcié w 100 cm3 benzenu cz. rrzez wyklécenie
w ko'bie stozkowej pojemnoesei 150 em? zaopatrzonej w powietrzna chlodnice
zwrotna, nastepnie ogrzewaé na lazni wodnej w temperaturze 55--60°C. Nie-
rozpuszczezona pozostalo§é w benzenie odsgczyé na saczku ze szkla spiekane-
go G3, uprzednio przemytvm cieptym benzenem : wysuszonym do statej masy
w temperaturze 160°C.

Pozostalo§¢ na saczku przemyé benzenem do momentu. aZ przesgcz bedzie
czystv. W tym celu odparowaé kilka kropel przesaczu na szkielku zegarko-
wym; szkietko powinno pezostaé czyste.

Przemyvia pozostaloié suszy¢ w temperaturze 106°C do stalej masy i zwa-
zy¢ z dokladnos$cia do 06,0002 g.

Zavartoéd zanieczyszezed nicrozpuszezainych w  benzenie (X) obilczyé
w procentach wg wrzoru

(ne, —m,) « 100

e WO o
m
w ktorym:
my — mazsa sgcezka z pozostalodeiy, g,
m. — masa saczka, g,

m — odwaika nitrochlorobenzenu, g.
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5.4.4.2. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé¢ srednig arytmetyczna wynikéw co
najmniej dwoch oznaczan nie rdzniacych sie wiecej niz o 5%, wyniku wie-
kszego.

5.4.5. Oznaczanie pll wyciagu wodnego
5.4.5.1. Przyrzady. Pehametr o zakresie od pH 0 do 14.

5.4.5.2. Wykonanie oznaczania. Okolo 10 g badanego produktu odwazycé
z dokladno$cia do 0,1 g, przenie$¢ do kolby stozkowej pojemnoéci 100 cm3
i ogrzewaé na lazni wodnej do calkowitego stopnienia produktu. Do stopio-
nej probki dodaé 50 em? Swiczo przegotowanej wody destylowanej, wymieszaé
i orrzed do temperatury 85--90°C.

Nasiepnic cala zawartose koiby ostudzi¢ do temperatury pokojowej, prze-
saczve przez lejek sitowy. Otrzymany przesacz przenie$é do naczynka peha-
metru i oznaczyé pll z doktadno$cia do 0,2 w temperaturze 207-2°C.

5.4.6. Oznaczanie 7elaza

5.4.6.1. Przyrzady. Fotokolorymetr.

5.4.6.2. Odezynniki i roztwory

1) Kwas solny cz.d.a., roztwdr 10-procentowy.

h) Rodanek amonowy cz.d.a., roztwér ll-procentowy.

) Roztwér o stezeniu 0,01 mg 'Fe“/cmii przygotowany w sposob nastepu-
jacy: odwazyé¢ 8,6350 ¢ Fe/Nl—h(SO‘;):-]ZEI?O cz.d.a. z dekladnoscia do 0,0001 g,
przenie§¢ do kolby pojemnosci 1 dm?® i rozpuécié w 500 cm® wody zawiera-
jgeej 25 em? 16-procentowego roztworu kwasu ciarkowego cz., dopelni¢ woda
do kreski i dokiadnie wymiesza¢ (roztwér o stezeniu 1 mg Fe’t/cms3).

Nastepnie odmierzyé 10 em3 tak przygotowanezo roziworu, przenie§é ilo-
Sciowo do kolby pojemnosci 1 dm?, vzupelni¢ woda do kreski i dokladnie wy-
mieszad. )

5.4.6.3. Przygolowanie krzywej wzorcowej. Do kolb pomiarowych pojemno-
Sci 25 em?® odmierzy¢ kolejno nastepujgce objetosei roztworu przygotowanego
wg 5.3.6.2 ¢): 1,0, 1,25, 25, 5,0, 7,5, 10,0 i 12,5 cm?.

Do kazdej z nich dodaé po 2 em?® kwasu solnego. po 5 cm® roziworu ro-

danku amonowego, dopelni¢ woda do Kkreski i doktadnie wymiesza¢.

Roziwory umieécié w kuwetach o odpowiedniej grubosci warstwy po-
chtaniajgcej, no czym zmierzyé absorbancje roztworéw wzorcowych w odniesie-
niu do wody za pomoca fotokolorymetru przy dilugosci fali okolo 480 nm.
Z otrzymanych danych sporzgdzi¢ krzywa wzorcowa, odcinajac na osi odcig-
tyeh ilosei zelaza w miligramach zawarte w roztworach wzorcowych, a na osi
rzednych — odpowiadajace im absorbancje.

5.4.6.4. Wykonanie oznazezania. Do tygla porcelanowego odwazy¢ okolo 5g
badanej nrobki = dokladnogeia do 0,0002 g, umiesci¢ nad palnikiem na siatce
azbestowej i ogrzaé do enlkowitego odparowania.
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Nastepnie tygiel przenie§¢ do pieca i prazy¢ przez 2 godz w temberaturze
500°C. Do wyprazonego tygla wprowadzi¢ 10 ecm® kwasu solnego i po rozpu-
szezeniu przenie$é roztwor iloSciowo do kolby pojemnosci 25 cm?, dodaé 5 em?
roztworu rodanku amonowego, uzupelni¢é woda do kreski i dolladnie wymie-
sza¢. Nastepnie zmierzyé absorbancje badancgo roztworu w odniesieniu do
wody w taki sam sposéb, jak przy przygotowaniu Krzywej wzorcowej. 7
otrzymanych danych postugujgc sie krzywa wzorcowa odczytac zawartosé
zelaza w miligramach.

Zawartosé zelaza (X) obliczy¢é w procentach wg wzoru

m - 100 m
X = —— = =
i, - 1000 m; - 10
w ktérym:

m — zawartos¢ zelaza odczytana z krzywej wzorcowej, mg.
my — odwazka badanego produktu, g.

5.4.6.5. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé¢ $rednig arytmetyezna co najmnic]
dwoéch oznaczan.

5.4.7. Oznaczanie obecnosci dwunitrochlorobenzenu

5.4.7.1. Zasada oznaczania. W obecnoéci dwunitrochlorobenzenu jako zanie-
czyszezenia w produkcie, pod dziataniem o-toluidyny nastecuje wydzielanie
sie chlorowodoru, w odréznieniu od nitrochlorobenzenu, gdzie tego rodzaju
rozklad w tych samych warunkach nie wystgpuje. Powstaly chlorowodér wig-
ze sie z weglanem potasowym, ktéry z azotdnem srebra wylwarza zmetnienie,
jako wskaznik obecno$ci dwunitrochloropochodnych.

5.4.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebrowy cz., roztwoér 0,1 N.
b) Kwas azotowy cz. (1.4).

c¢) c-Toluidyna cz.

d) Weglan' potasowy bezwodny cz.

5.4.7.3. Wykonanie oznaczania. Do okolo 10 g badanego produktu. odwazo-
nego z dokladnos$ciag do 0,602 g w kolbie stozkowej pojemnosci 100 cm?, dodad
3 g sproszkowanego wegla potasowego i 7 g o-toluidyny.

Kolbe zamkna¢ korkiem zaopatrzonym w powietrzna chlodnicg zwroinag
dlugo$ei 30 cm i ogrzewadé na lazni olejowej w temperaturze 130°C w ciagu
2 godz. Po schiodzeniu zawarto§¢ kolby przela¢ i sptukaé¢ woda do zlewki
pojemnosci 500 cm?, doda¢ 50 cm3 kwasu azotowego, a po wymieszaniu odsg-
czyé przemywajac osad woda. Do przesgczu dodaé 50 cm?3 roztworu azotanu
srebrowego 1 ogrza¢ do wrzenia.

Jezeli roztwér po zagotowaniu opalizuje bez wytrgcania sie osadu chlorku
srebra, nalezy uznaé, ze w badanym produkcie dwunitrochlorobenzen jest
nieobecny.

5.5. Zaokraglanie i zapisywanie liczb dotyczacych koncowwveh wynikow
cznaczan parametrow wg 3.2 nalezy wykonaé¢ zgodnie z PN-T¢/N-02120 meto-
da Z.
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5.6. Ocena wynikéw badan. Partie o- i p-nitrochlorobenzenu nalezy uznaé
za zgodng z wymaganiami normy, jezeli wyniki badan podanych w 5.4 sg
zgodne z wymaganiami wg 3.1 i 3.2.

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Dla kazdej partii produktu wys
{woérca obowigzany jest wystawi¢ i przestaé odbiorcy zaSwiadczenie stwier«
dzajace zgodnoéé¢ produktu z wymaganiami normy.

KONIEC

INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Zaklady Chemiczne SARZYNA w No-
wej Sarzynie.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-66/6026.31

a) wprowadzono oznaczenie zawarto$ei zelaza w p-nitrochlorobenzenie to-
pionym,

b) wprowadzono oznaczenie pH wyciggu wodnego,

¢) zmienicno spos6b pakowania,

d) wprowadzono nowy $rodek iransportu — cysterny stalowe.

3. Normy i dokumenty zwiazane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania 1 przygotowywania
probek

PN-75/C-04514 Oznaczenie temperatury Kkrzepnriecia substancji organicznych

PN-66/C-04523 Oznaczenie zawarto$ci wody metoda destylacyjnag

PN-74/C-60008 Probniki do pobierania probek produktow bezksztaltnych

PN-67/C-79252 Produkty w opakowaniach transportowych. Znaki i znakowa-
nie. Wymagania podstawowe

PN-68/M-78216 Palety ladunkowe plaskie jednoplytowe drewniane czterowej-
Sciowe bez skrzydel §00>(1200

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

BN-69/5045-01 Opakowania {ransportowe metalowe. Bebny ciezkie z obre-
czami wytlaczanymi .

BN-69/5046-03 Opakowania itransportowe metalowe. Bebny ciezkie z obrecza-
mi nasadzanymi

Przepisy o ladowaniu i wyladowywaniu wagondéw towarowych w komunika-
cji wewnetrznej Zalgcznik 10 (do art. 27, ust. 4 pkt 4 DKP). Instrukcja
o ladowaniu samochodoéw ciezarowych [ przyczep. Zalgcznik do Zarzgdze-
nia Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. (Mon. Pol. nr 24 poz. 123)
4, Auter projektu nermy -— Janina Zembron — Zaklady Chemiczne SA-

RZYNA.
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