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1. WSTĘP 

1.1. Przedmiot norm y. Przedmiotem normy jest 0 - i p - nitrochlorobenzen 
otrzyman y przez nitrowan ie chlorobenzenu. 

0 - i p-Ni trochlorobenzeny mają : 

a) wzór su mar yczny - CnH \OtN CI 

b) w zór bu dowy -

c) mas<; cząsleczkow<) - 157,56 (1!J i:iO r. ) p~.: r i l 

d) własności szkodliwe dla zdrowia; ciopu zczalne s!Qżenie par 0 - i p -n i
trochlorobenzenu w powietrzu w ynosi 0,001 mg/dm3. 

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. 0 - i p-Nitrochlorobenzeny sto
~:Jwnne s~ do pro :uk cji barwników i innych syntez organ iczn ych . 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 
2.1. Podział 

2.1.1. Rodzaje. W zależn ości od sposobu wykończen ia odróżnia s ię dwa r o
dza je p -ni t roch lorobenzenu: T - topiony i W - wirow a ny. 

2.1.2. Gatunki. W za leżności od temperatury krzepnięcia i zanieczyszczel'i 
rozróżnia się dwa gatunki o - ni t rochlorobenzenu i dwa gatl1nk i p -nitrochloro
benzenu oznaczone cyfram i r zymskimi I i II . 

2.2. Przykład ozna czenia p -nit rochlorobenzenu - rodzaju T, gatunku I : 
p - N IT R OCHLORO BENZEN T I B N -75/60 26- 31 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wygląd zewnętrzn y . 0- l p-Nitrochlorobenzen y pow inny być po sk ry
stalizowani u produktami o barwic od jasnożółtej do żółtej. 

3.2. \V~·m~,gan!a fizyczne i chemiczne - w g tab!. 1. 

zgłoszona przez Zkdnoczen;c· przemys ł " Orga!1.iczne go ORGANI K A 
Ustanowion:l przez Dyr"ktor~ zje<lnoczen ia P f1e myslu Orga,nic2lnego 

ORGANIKA dni n 29 11stoP3d" 1975 r. ja ko norma obowiązuj "C:1 w "";',,·c, i ,, 
produkcji i obrotu Ot1 r1n !a 1 p3źd.zic:'l1:..k a J976 r. 

(Dz. Norm li M ia r n r 5/H 76 ,p oz. H ) 

WYDAW N ICTWA NORM A LIZ ACYJl"'F. 1976. Wpł yw do W N 27 . 1. 76. 0ć::la nn 
do SkŁadu 23.2.76. D r uk ukończono w czerwcu 76. Obj. 0,55 a . w . Nakbd 
2700 + 42 gzo RZG - 609/78 

Cena zł 2.4<1 
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Tablica 

Wymagania - - ---~----

__ I 
!l -:1 i troehloro benzen -I rodzaje 

Cech y I -

o-nitr o- I 
chlor o_ I 
benzen - - -- - --

, 
I gatunki 
I 
1----

I I II 

a) Temperatura krzepl1ip,"~~a , oC, --I 
nie niższa niż 31,5 

I 
I 30,0 

b) Wody . 'O/o, nie wi ęcej niż 

c) 7,a nieczyszczel'l nierozpuszczal
nych w benzeni e, Ofo, nie wię 
cej niż 

0,2 

0,1 

2,0 

0.5 

T 

81 ,4 

0,5 

0,1 

w T w l 
gatu,:.:n:.:ki=--_ __ l 

I -I 

&1,0 

5,0 

0,1 

II 
----,--

80,0 80,0 

2,0 5,0 

0,5 0,5 I 
d) prl '''' yci~gu v,"odnego1), ~ ie I 

n iższe niż I C si I 
e) Żelaza'), Ofo , nie wiE;:cej niż i O,O~5 
~wun~~~oeh lorobe~~~~_____ nieobce!: " _wg 5~'2 ___ . __ 1 

') pH \\"ycią gu wodnego i zawartość żelaza poc!aje się na żądanie od- " 
biorcy. 

,- -- ._------- -

4. PAKOW ANIE, PRZECHOWYWANIE I T R ANSPORT 

4.1. P~kowanie. o-Nitrochlorobenzen i p -nitroch lorobenzen topiony należy 

pa l: owa ć do bębnów ciężkich z dnami stałym i 2- 1-5-2 - 200 dm3 wg BN-69/ 
5046-01. p -Nitrochlorobenzen wirowan y n ależy ,Jakować do bębnów ciężkich 

z dnami zdej mowanymi 2- 1-;)_2-20 0 dm3 wg Bl ;-GS/5046-03. Znakowanie opako
wań transportowych należy wykonać wg P K -67/C-79252, umieszczaj ąc na opa 
kowaniu na pis zawier a j ,]cy co na jmniej: 

a) nazwę lu b znak wyt\\'órn i, 

b) oznaczenie w g 2.2, 

c) masę brutto i netto, 

d) numer partii i dat ę pr odukcj i, 

e) napis ostrzegawczy OSTROŻNIE SRODEK SZK ODLI WY. 

Napis pow inien być wykonany czerwonymi li ler'ami na białym tle powi
n ien być większy niż inne napisy. 

4.2. Form owanie jednostek ładunkowych . W przypadku stosowania palety
zacji, jednostki Jadunkowe powinn y być for m owane na paletach o wymiarach 
800 >~ 1200 lub 1000 X 1100 wg P N-68/M-78216. 

Ładunek na palecie należy zabezpieczyć przed przemieszczaniem się i defor
macją· 
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·l.3. Przechowywanie . ()- i p -Nitrochlorobenzeny pO\vi nny być p rzechowy
wane w bębna·~ h lu b zbiorn ikach. Bębny należy przechowywać w : ~omieszcze 

ni ach magazynowych su chych i przewiewnych. 

4.4 . Transport. 0 - i p-Nitrochlorobenzeny w opa kowaniach w g 4.1 należ:; 

przewozić kr ytymi środka:ni t r a nsportu. 
P r zy przewozie kol eją należy produkt ładować do granic pełnego wykorzy 

stania wagonu, zabezpieczając równocześnie przed pr zemieszczaniem się w 
czasie tra nspor tu w sposób zgodny ~: P r zepisami o ładowaniu i wyładowywa
niu wagonów towarowych w komunikacji wewnętrznej. 

W t ra ns porcie sam ochodowym należy produkt ładować zgodnie z Instruk
cj ą o ładowaniu samochodów ciężarowych i przyczep. 

Do transportu 0 - i p - nitrochloi"obenzenów można używać cystern stalo
wych zaopa~rzonych wewnątrz w wężownice grzejne. Wsk azane jest u m ies z
czenie n apisu ostrzegawczego na pobocznicy cyste rny. 

Oz ak owanie cyst ern powinno być zgodne z 4.1a)-:-e). I nformacje te po
winny by ć t.;m ieszczone n a tabl iczce trwale przymocowane j do pobocźn icy cy 
sterny. 

5. BADANIA 

5.1. Ro dzaje badali 
a) sprawdzenie wygląd' zewnętrznego (3 .1), 
b) oznaczanie tem perat t.: r y krzepnęc i a (3.2a), 
c) oznaczanie wody (3 .2b), 
d ) oznaczan:e zanieczyszczeń nierozpuszczalnych w benzenie (3 .2c) , 

c) oznaczan ie pll wyciągu w odnego (3 .2d) , 
f) oznaczanie żelaza (3. 2e), 
e) oznaczanie obecności dwunitroch lorobenzenu (3.2f) . 

5.2. Wielkość partii. Partię stanowi najwyżej 20 t 0- i p -nitrachlorobenzenu . 
5.3. Po bieranie próbek i przygotowanie średniej próbki laboratoryjnej -

w g PN-67/C-04500. 
Z przeds tawionej do badań partii wylosować liczbę opakowań wg tab!. 2. 

Tablica 2 

Liczba opakow ai! w partii Li ~zba O!X\kOWal-l , jaką należy I 
wybrać do pobrania próbek I 

- ---;--------

do 5 

6-:- 15 

16-:- 25 

26 -:-f 3 

64-:-160 

161-:-250 

powyżej 2~O 

wszystkie 

6 

9 

12 

14 

15 

Hl 

I 
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W przypadku cystern i bębnów próbk i pierWOtne należy pobrać rJróbni
kiem nr 8 wg PN-74/C-G0008 z cale j warstwy sto pionego ror.! ~klt!. 

Próbki z prod uklu kr:. sia:iczr.ego I~ :l leży pobrać O)róbnikie!!1 nr 15 w~ PN-74/ 
C-6000B. Liczba pob ier a n ych p róbek pier wotnych z jednego opakowania po 
w in na byC:: taka, aby po sporządzeniu pr óbki ogóln e j (i wy~ieszaniu jej) mo 
żna było wydziel i ć średn i ą próbk~ laboratoryjną o ffirls ie lOGO g. Próbkę tę 

podzielić na dwie równe cz~ścj . 

Jedną przekazać do bad?!'! , a drugą przeznaczyć do anali zy kontrolnej, 
przC'r.howuj<')c ją w ciągu a miesi~cy od daty wysl ania pr oduktu w w arun
k:> ch ;o abezp i cczaj~cych prod:J kt pr zed zmianą wJasności fizycznych i chemi
cznych. 

fio4 . Opis badań 

~.4.L Sprawdzanie wyglądu zewnętrznego wykonać wizualnie . 

;'; 04.2 . . Oznaczanie temperatury krzepnięcia 

j. !.2.L Przygoto\ 'anie p róbki. Odważyć około (11 7. bad:l l1e,;,o prcduklu 
w parownicy porcelanowej. Parownicę z produktem umiekić na l;, ż:~i ole'(' 
wcj i suszyć \\. temperaturze 130°C w ciągu 30 ;n in . 

:3.4.2.2. ,~"ykonani (" oznaczania. Oznf.: czanic i.c:-;-.:y.?r a t '.1ry ~rzC'pj"'~~Ct:\ Y/ yk o -
n<1'': \\·ci PN-75/C-045 14. 

5.4.3. Oznac~anie zawartości wody - wyko:1ać .;. g 1: K-G()/C-04523. 

:>.4.4. Oznaczanie zawal"tości za:Jicczyszczeń n rerozpuszczalnych w benzenie 

.'i. ".4 . . W. · !H':~? nie o~n:H'?ania. O!wlo 10 g badanego produktu odwożonego 

z dokładnością do 0,01 [' r zpukić \V 100 cm 3 benzenu <::L . l_rzez wykłóce:1ie 

\ . !·-o'bi0 ~:o2ko·.\·ej pOJc:11!:'Uści 150 cm3 zaopatrzonej '". po\vietrzn ,l chł:>·jnic-ę 

z\vr()~nv, n"" t ęr r~ ic _' grzcwa,ć na l::źni wod ne j w te!-:1per ntm'ze 55-;-'60oC. Ni- · 
rozj)usz zczon '! pozostałość w benzenie odsączyć na saczkI). ze szk! a spiekane 
go C3, uprzedn io Dr7e m.vlym ciepłym benzenem i wysuszonym do stałej m asy 
w : C'r.l perat;lfze 100°C. 

Po;:os t<ilość na s;: C'zku przemyć benzenem do mo:nentu. aż .. rzesącz bc:dzie 
czysty . i',' t~'m ('elu od parO\·;ać kill, a kropel przesączu na szk i ełku zegarko
w ym : szkicł ko !/)winno pozostać C'zyste. 

Przemyta pozos t a ł ość suszyć \\" \.cmperaturze wooe 1;0 stalej masy 
żyć z dokladr:ośc'ą do 0,0002 g. 

'lwa-

Z;1 ··:, ;lr(u~ ~· zanicczys~C;:('~l nferozpu zc;:a;n:; ch "y tJenze:1:e X) obiiczyć 

.'( 
( 11',-111 ) · 100 

w któ!'ym: 
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5.4.4.2. W ynik. Za wynik należy przyj ąć średnią arytmetyczną wynikó\Ą' co 
najmniej dwóch oW3czań n ic różniących się wi ęcej niż o 51T 'o wyniku wię

k szego. 

5.4.5. Oznaczanie pll wyciągu wodnego 

5.4.5.1. Przyrządy. Pehamelr o za kresie od pH O do 14. 

5.4.5.2. Wykonan ie oznaczania. Okol o 10 g badanego produk tu odważyć 

z dokło dnośc i ą do 0,1 g, przenieść do kolby stożkowej pojemności 100 cm3 

ogrzewać na łażni wodn e j do całkowitego stopnienia produktu. Do stopio
nej próbki dodać 50 em3 świeżo przetiot owan ej wody destylowanej , wymieszać 

o.'-r::,~ c!r, le~1 peratury 85+ 90oC. 

~as~ępnie caL; Z2\\"3r to<;c kOiby os tudzić do temperatury pokoj owej, prze-
3ąCZ~'Ć r:"zez le jek s itowy. Otrzymany przesącz przenieść do naczynka peha
me'fU i owac::yć pJI z dokładnością do 0,2 w tem peraturze 20::'-2°C. 

:lA.o. OZl1, czanie ~~c laza 

5.4.6.1. Przyrząuy. Fotok olorymetr, 

:-;.4.6.2. Odczynniki i roztwory 

~l ) K was solny cz.d.a., roztwór l O-procentowy. 

b\ Rodanek am.onowy cz ,d.a., roztwór lO-procen towy . 
• e) Roztwór o s t ężeniu 0,01 mg F eH /cm 3 przygotowany w s~osób następu-

j~ ( ~' : odważyć 8,6350 ,~ Fel H~(SO;)c ' 13HzO cz,d ,a. z dok:adnością do 0,0001 g, 
przenieść do kolby ojemności l ' dm 3 i rozpuścić w 500 cm3 \ 'ody zawiera
jącej 23 cm3 1G-procentowego roztworll kwas:.! siarkowego cz., dopelnić wodą 

do !uesk i i dokiadnie wymieszać (ro:>: twór o stc; żer,iu 1 mg Fe3+ Icm 3). 

N?~: ęr~1 ; C odmi erzyć 10 cm.3 t ak i'r7.}'g0 t ow;;nc~0 r"ztw oru, przenieść il 0-
ścio,,\'o do kolb",' pojemności l dm 3, uzupełnić wodą do kreski i dokładnie wy
mi c:;zać . 

.'iA.6.:ł. Przygoio"wmic kl":.ywcj wzorcowej. Do kolb pomiarowych pojemno 
ści 25 cm 3 odmierzyć kolejno n a stqpujące objętości roztworu przygotowanego 
\'g 5.3.6 ,2 e l: J .0, 1,2:'), 2,5, 5,0, 7,5, 10,0 i J ::,5 cm~. 

:Uo k~żc.:cj z nich dodać po 2 cm3 kW3su solnego . po ;) cm" :'oz~woru ro
danku amonowego, dopełn ić wodą do kreski i dokładnie wymieszać. 

Roztwory umieścić w k uwetach o odpowiedniej grubości warstwy po
chlaniającej, DO czym zmierzyć absorba ncj<; :'oztworów ",'zorcowych \V odniesie
niu do w ody za pomocą fotokolorymetru przy długoś ci fali około 480 nm. 
Z otrzym anych danych sporządzić krzywą wzorcową , odcinaj Cic na osi odc ię

tych iloś ci żelaza w miligramach zawarte w roztworach wzorcowych, a na osi 
rzędny ch - odpowiadajc:ce im a bsorban cje. 

5.4.(>'4. \'J.vkollani.c ozn aczania. ])0 tygla porcelano vego odważyć około 5 g 
bada., C' j ;J1'ubki ,: ('okladnośc i c1 do 0,0002 g, umieścić nad pal nikiem na siatce 
azbrSlo',\" j i ("> ,~, l ;::iC ,iI) c:: 'kO',': i t ego odparov.·c !~ia, 
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Następn ie lygiel przenieść do pieca i pra~yć przez ~ godz w h::m9cralurze 
500°C. Do wyprażonego tygla wprowadzić 10 cm:l kwasu solnego i po rozpu
szczeniu przenieść roztwór ilościowo do kolby po jemnośc i 25 cm", r!oGac 5 cm J 

roztworu rodanku amonowego, uzupełnić wodą do kresk i i dokładnic wymie_ 
szać . Następnie zmierzyć absorbancję badanego roztworu w odnicsicniu do 
wody w taki sam sposób, jak pr zy przygotowaniu krzywej wzor cowej. Z 
otrzymanych danych posługując s i ę krzywą wzorcową odczytać zawartość 

żelaza w miligramach. 

Zawartość żelaza (X) obliczyć w procentach wg wzoru 

m· 100 TlI 
X =--"'- -=c 

1Jl, . !OOO m I • l O 
w którym: 

m - zawartość żelaza odczytana z krzywej wzor cowej, g. 

mI - odważka badanego produktu, g . 

5.4.6.5. Wynik. Za wynik należy przyj ąć średni ą arytmetyczną co najmnie j 
dwóeh oznaczano 

5.4.7. Oznaczanie obecności dwunitrochlorobenzenu 

5.4.7.1. Zasada oznaczania. W obecności dwunit!'ochlorobenzen u jako zanie 
czyszczenia w produkcie, pod działaniem o-toluidyny nas ę puj e w ydzielan ie 
s ię chlorowodoru , w odróżnieniu od nitro~hlorobenzenn , gdzie tcgo rodzaju 
rozkład w tych samych warunkach nie występuje. Powstały chlor owodór wią 

że się z węglanem potasowym, kt6ry z azotanem srebr 2. wyt.wa~za zmętn ien i!"' . 

jako wskaźnik obecności dwunitrochloropochodnych . 

5.4.7.2. Odczynniki i roztwory 
a) Azotan srebrowy cz. , roztwór 0,1 N. 
b) Kwas azotowy cz, (lA). 
e) e-Toluidyna cz. 
d) Węglan' potasowy bezwodny cz. 

5.4.7.3. Wykonanie oznaczania. Do około 10 g badanego produktu. odważo

nego z dokładnością do 0,002 g w kolbie s tożkowej pojemności 1011 cm" dod3ć 
3 g sproszkowanego wqgla potasowego i 7 g o - toluidyny . 

Kolbę zamknąć korkiem zaopa trzonym w pov:ietrznq chlodniC'l; zw rotn'l 

długości 30 cm i ogrzewać na łaźni olejowej w tem perat1.l rze 130° C \ \1 ciągu 

2 godz. Po schłodzeniu zawartość kolby przelać i spłukać wodą do zlewki 
pojemności 500 cm", dodać 50 cm3 kwasu azotowego, a po wymieszaniu odsą
C' ~yć przemywaj ąc osad wodą. Do przesączu dodać 50 cm3 roztworu azotanu 
s rebrowego i ogrzać do wrzenia. 

Jeżeli roztwór po zagotowaniu opalizuje bez wytrącania się osadu chlorku 
srebra , należy uznać, że w badan ym produkcie dwunitr och lorobenzen jes t 
r.ieobecny . 

5.5. Zaokrąglan ie i zapisywanie liczb dotyczących końcow~·ch wyniKów 
oznaczań parametrów wg 3.2 należy wykonać zgodnie z PN-70/N-02 120 meto
dą Z. 
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5.6. Ocena wyników badań. Partię 0 - i p -nilrochloroben zenu n ależy uznaŁ 
za zgodną z wymaganiami normy, j eżeli wyniki badań podanych w 5.4 są 

zgodne z wymaganiami wg 3.1 i 3.2. 

5.7. Zaświadczenie o wynikach badań. Dla każdej partii produktu w y
twórca obowiązany jest wystawić i przesłać odbiorcy zaświadczenie stwier
dzaj ące zgodność produktu z wymaganiami normy. 

K ONIEC 

INFORMACJE DOD,\TKOWE 

1. Instytucja opracowująca normę - Zakla dy Cilemiczne SAR ZYNA w No 
wej Sar zynie. • 

2. Istotne zmiany w stosunk u do BN-66/6026_31 
a) w prowadzono ozn:1czenie zawartości żelaza w p - n itrochlorobenzeni e to-

pionym , 
b) wprowadzono oznaczenie pH wyciągu wodnego, 
c) zm ieniono sposób pa kowania , 
d) wprowadzono nowy środek transportu - cysle ny s laIO\·ve. 

3. ~ormy i dokumenty związane 
P N-67/C-U4500 Prod ukty chemiczne. Wytyczne pobier<~n ia i przygotowyw an ia 

próbek 
P N -75/C- 045 14 Ozn<:!czcnie temperatury k rzepnięci a substancji organicznych 
PN-66/C-04523 Ozn aczeni e zawartości wody metod~ dC'sty lacyjną 

PN-74/C-600 08 P róbniki do pobierania próbek produk tów bezkształtnych 

PN- 67/C-79252 Produkty w opakow a niach tra nspol'towych. Znak i i znakowa-
nie. 'Vymagania podstawowe 

P N"- 68/M_78216 P alety ł a dunkowe płaskie jednoplytowe dr ewniane czterowej
ściowe bez skrzydeł 800 >< 1200 

PN- 70/N -02120 Zasa dy zaokrąglania i zapisywania l iczb 
BN-69/5046-01 Opakowania transportowe metalowe. Bębn y ciężki e z obrę 

czami wytłaczanymi 
BN-69/5046- 03 Opakowoni<l t ranspo r towe me talo\":e . Bębny ciężk ie z obręcza 

mi nasadzanymi 
Przepisy o ł a dowaniu i wy ł adowywaniu v,,"agonów towarow ych w komunika

cji wewnętrznej Załącznik 10 (do a rt . 27 , ust. 4 pkt 4 DKP). Instrukcja 
o ł adowaniu samochodów ciężarowych i ,r zyczep. Załącznik do Zarządze
n ia Minist r a Kom unikacji z dnia 7 marca 1963 r. (Mon . P ol. nr 24 poz. 123) 

4. Autor projekt, normy - J anin a Zcmbroń - Zak ład y Chemiczne S A-
RZY NA. 
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