UKD 666.726:547.562.4'562.1

NORMA BRANZOWA

BN-72

PRODUKTY
ORGANICZNE

Eter fenylowy

6026-57

Grupa katalogowa X 21%)

1. WSTLF
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem

eter fenylowy techniczny, otrzymywany przy produk—

normy Jest

¢ji syntetycznego fenolu metodg wysokociénienio-
otrzymywany

przez krystalizacje¢ produktu technicznego z meta-—

wg, oraz eter fenylowy oczyszczony

nolu,

Lter fenylowy ma:
a) wzbr sumaryczny 0125100,

b, wzor buaowy

¢, masg czgsteczkowg 170,2 (1965),
d) nazw¢ systematyczng - fenaksybenzen,

lec. Zastosowanie. Eter fenylowy Jjest stosowany:

~ Jjako srodek zapachowy w przemysle perfumeryj-—
nym i kosmetycznym - odmiana A,

- Jako skladnik nosnika ciepla (tzn. dowther A)
- odmiana B.

1. 3. Normy zwigzane
PN-65/C-04086 Przetwory naftowe. Oznaczanie za-

wartosci wody metodg Fischera

PN-67/C~04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobie—
rania i przygotowywania prébek

PN-69/C-04512 Produkty organiczne. Oznaczanie gra-
nic temperatur wrzenia

PN/C-04514 Oznaczanie temperatury krzepniecia
substancji organicznych

PN/C-60008 Chemiczne badania i proéby.
do pobierania proébek. Zglebniki
cieklych

PN-67/C=79252 Produkty w opakowaniach transpor-
towych. Znaki i znakowanie, Wymagania podsta-

Przyrzady
do produktéw

wowe
BN-69/5046-03 Opakowania transportowe
Bebny cigzkie z obr¢czami nasadzanymi

7) Symbole wg SWW: 1242-153 dla odmiany B,

1249-167 dla odmiany A,

metalowe,

2. FPODZIAL I OZNACZENIL

2.1, Podzial
2:1s1, Odmiany, W zaleznosci od jakoseci i za~

stosowania rozrdéznia si¢ dwie odmiany oznaczone:
A =~ eter fenylowy oczyszczony,
B - eter fenylowy techniczny.

2.1.2, Gatunki, W odmianie B rozrdznia sie¢ dwa

gatunki oznaczone kolejnymi cyframi rzymskimi IiIl

2.2, Przyklad oznaczenia eteru fenylowego te-—
chnicznego, gatunku I:

ETER FENYLOWY B I BN=-72/6026-57
SWW 1242-153

. WYLIAGAIITA

A.1. Wymagania chemiczne i fizyczne - wg tabl 1.

Tablica 1

Odmiana
Wymagania A B
I II
a) Wyglad zewnetrzny krysztaly |w zaleznoéci od temped
wolne od [ratury ciecz przezro-
zanieczy- |czysta, mieszanina
szczef me~|cieczy i krysztaléw
chanicze lub zwarta masa kry-
nych, bez-|staliczna wolna od
barwne zanicczyszczefi mecha=-
nicznych, bezbarwna
lub jasnozéita
b) Zapach liscia~
: sto-kwia-
towy, po
rozcien-
czeniu ge~
raniowo=
~-rézany nie normalizuje sie
c) Temperatura krzep=
nigcia nie nizsza
niz, °C 26,5 26 24,5
[d) Destylacja:
w granicach tempe-
ratur 253:260°C
powinno przedesty- nie
lowaé, % obj,, co normali-
najmniej zuje sie¢ 97 95

Zjednoczenie Przemystu Rafineryjnego i Petrochemicznego ,,Petrochemia”
Ustanowiona przez Dyrekiora Naczelnego Zjednoczepia Przemystu Rafineryinego i Petrochemicznego ,,Petrochemia”
dnia 4 grudnia 1972 r. joko norma obowigzujgca w zakresie produkcji od dnia 1 lipca 1973 r.
(Dz. Norm. i Miar nr

5/1973 poz. 12)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1973,

Wplyw do WN 12.12.72. Oddano do skladu 13.4.73 Druk vkoidczono w czerwcv 73.

Cena 21 2,40

Obj.0,550. w. Naklod 2500 +50 egz. Zam, 1266/73
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cd, tabl, 1
Odmiana
Wymagania A B
i II
e) Suchej pozostaloé- | nie norma-
ci, najwyiej lizuje sie¢ 0,01 0,05
f) Wody, %,najwyzej nie norma-
lizuje sie 0,02 0,03
g) Fenolu, %,najwyzej | nie zawiera 0,1 0,3
h) Ropuszczalno&é w
90-procentowym alko-
holu etylowym calkowita |nie normalizuje sie

3.2, Trwalo$¢é, Eter fenylowy odmiany A jest trwa-
Yy w ciggu nie wigcej niz 6 miesigcy, natamiast od-
miany B - 8 miesiecy, liczgc od daty produkcji.

4, PAKOWANIE, PRZICEOWYWANIE I TRANSPORT

4,1, Pakowanie, Eter fenylowy nalezy dostarczac
w bebnach stalowych ocynkowanych wg BN-69/5046-03
podtyp 1, rodzaj 1, pojemnosci 200 dm”. Dla odmia-
ny B dopuszcza si¢ stosowanie cystern stalowych
zaopatrzonych w wg¢zownice grzejne. Opakowania na-

lezy uzupeilniac do 95% pojemnosci. Opakowanie na-
’

lezy przed napeinieniem dokiadnie osuszyc.

Na kazdym bebnie nalezy umiesci¢ oznakowanie wy-
konane wg PN-67/0-79252 i zawierajgce co najmniej:

a) nazwe zakladu produkujgcego,

b) oznaczenie wg 2.2,

¢) mas¢ brutto i netto,

d) date produkcji,

e) znak niebezpieczeistwa dla materialéw tatwo
palnych wg PN-67/C=79252 p. 2.3.3,

f) napis ostrzegawczy "Ostroznie, Srodek szkod-
liwy", wykonany czerwonymi literami na bialym
tle.

Na cysternie nalezy umiescié oznakowanie co naj-
mniej wg a), b), ¢), £). Pakowanie 1 znakowanie
produktu przeznaczonego na eksport nalezy kazdo-
razowo uzgodnié¢ z eksporterem.

4.2, Przechowywanie, Eter fenylowy nalezy prze-
chowywa¢ w zamknig¢tych zbiornikach stalowych 1lub
bebnach wg 4.1, w pomieszczeniach suchych z dala
od srodkéw zywnosciowych., Bebny z eterem fenylo-

wym nalezy przechowywac w jednej warstwie,

4,%, Transport, Eter fenylowy w bgbnach nalezy
zgod=-

przewszi¢ krytymi $Srodkami transportowymi,
nie z obowigzujgcymi przepisami z okresleniem kla—
sy niebezpieczeﬁstwa‘% . Bebny w srodku transpor-
towym nalezy ustawiaé Scisle obok siebie w jednej
warstwie otworami do géry tak, aby tworzyly zwartg
catosé i zabezpieczyé Jje przed przesuwaniem sig¢ i
przetoczeniem. Dopuszcza si¢ przewdéz drobnica z

zakazem przewozu ze Srodkami zywnosSciowymi.

1) Patrz Informacje dodatkowe,

5. BADANTA
5.1, Program badah podano w tabl. 2
Tablica 2
Grupy badah
Wymagania Odmiana A Odmiana B
nie-
peine | niepelne |pelne pelne

a) Sprawdzenie wygladu

zewnetrznego + + + +
b) Sprawdzenie zapachu
o) Oznaczanie temperatury

krzepniecia + +
d) Wykonanie destylacji
e) Oznaczanie zawartofci

suchej pozostalosci + +
f) Oznaczanie zawartosci

wody +
g) Oznaczanie zawartofci

fenoli + +
h) Oznaczanie rozpuszczal-

noéci w 90=procentowym

etanolu + +

Znak + oznacza obowigzek przeprowadzania badan.

Badania pelne przeprowadza sie¢ na zadanie odbiorcy.
Badania niepelne naleiy przeprowadzié dla kazdej partii,

5.2, Wielko$¢ partii, Za parti¢ produktu nalezy
uznaé¢ zawartos¢ najwyzej 100 bebndédw lub zawartosc
jednej cysterny.

5,3. Pobieranie prébek, Przy pobieraniu proébek

nalezy stosowac¢ ogdélne zasady podane W PN-67/
C-04500, Prébki nalezy pobieraé z kazdej cysterny.
W przypadku produktu w bebnach, w
liczno$ci partii, nalezy pobra¢ do badan w sposéb

zaleznosci od

losowy przypadkowy liczbe opakowan wg tabl. 3.

Tablica
[Liczba opakowan, ktéra nale-
Liczba opakowar w partii |2y pobraé do pobierania
prébek
do 3 wszystkie
4+ 5 3
€= 25 5
26 = 63 7
64 «100 9

Przed pobraniem proébek zawartos¢ opakowania na-
lezy podgrzat¢ a2z do calkowitego stopnienia pro-
duktu i dobrze wymieszac¢. Prébki nalezy pobierac
zglebnikiem nr 1 wg PN/C-60008 2z calej
warstwy. Wielkos¢ prébki pierwotnej uzalezniona
jest od pojemnosci zglebnika. Probka
A powinna wynosi¢ nie mniej niz 200 cma, a dla
odmiany B nie mniej niz 1500 cm’. Jezeli objetosc
probki ogdlnej jest mnie jsza niz podano,
odpowiednio zwigkszy¢ liczbe probek

grubosci

ogdlna dla

nalezy
pierwotnych.,
Probke ogdlng nalezy podzielic¢ na dwie czesci, z
ktérych jedng nalezy przeznaczy¢é do badan, a dru-
ga przechowywa¢ do analizy rozjemczej w ciagu 6
tygodni, a w przypadku eksportu - w ciagu 6 mie-
siecy od daty wysyiki.
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S5.4. Opis badan
S5.4,1., Sprawdzanie postaci i barwy. Eter feny-

lowy odmiany A naleiy umiescié¢ w proboéwce ze szkia
bezbarwnego o srednicy 15 cm i ogladaé¢ w sSwietle
przechodzgcym. Sprawdzanie postaci i barwy nalesy
wykona¢ w temperaturze ponizej 25°C. Postaé i bar-
we¢ eteru fenylowego odmiany B nalezy sprawdzié na
prébce pobranej do destylacji.

S5.4.2. Okreslanie zapachu. Pasek z bibuty fil-
tracyjnej o szerckosci 0,5 + 1 em i drugosci 15 cm
zwilzyc na diugosci 1,5 cm w roztopionym
fenylowym i sprawdzic zapach.

eterze

S5.4,3. Oznaczanie temperatury krzepniecia nale-
2y wykonal wg PN/C-04514, bez suszenia produktu.

S.4.4, Destylacja. Destylacje nalezy wykonaé wg
PN-69/C~-04512 stosujgc chiodnice powietrzng o diu-
gosci 600 mm i wewnetrznej 17 1 mm,
Irobke do destylacji nalezy odmierzy¢é w tempera—
turze 3000.

srednicy

S5.4.5. Oznaczanie suchej pozostatosci., Do parow-

nicy porcelunowej, kwarcowej lub ze szkila boro-

krzemianoweso o irednicy okolo 75 mm, wysuszonej
uprzednio w temperaturze 105 +2% do statej masy,
odmierzy¢ 100 cm” badaneso eteru fenylowego u-—
przednio stopionego i wymieszaneso o temperaturze
30°C.

Parowniczk¢ wraz 2z eterem fenylowym ogrzewac na
Yaini piaskowej lub powietrznej pod wyciggiem do
catkowitezo odparowania, a nastegpnie suszyé w tem—
peraturze 105 +2°C do stalej masy. Piervisze waZe-
dokXadnosciag

nie wykonac¢ po 2 godz suszénia 2z
0,0002 g.
Zawartosc suche, pozostaiosci (X;) obliczyc w

procentach wg wzoru

Xy=

w lztorym:
m - masa pozostatosei, g,
vV - objetosc probki badanego eteru fenylowego,
cn”,
@ - §estosc eteru fenylowego (w
30°C = 1,0611 g/cn”).
Za wynik nalely przyjac¢ srednig arytmetyczna co
najmniej dwoch wynikéw nie rodznigcych sie miedzy

temperaturze

sobs wigcej niz o 0,002 wartosci bezwzglednej,

Oznaczanie zawartosci wo wykonac¢ wg
PN-55/0-04086 p., 2.6.2. Podang prdébke o
turze 30°C nalezy odmierzy¢ straykawkg

>, $a wynik nale’y przyjac

tempera-
lekarsksg
pojemnosci 10 cm sred-
nig arytmetyczng wynikdéw co najmniej dwéch ozna-—
czai nie roéznigcych si¢ niedzy sobg wiecej niz o

0,002 wartorici bezwzgledne]j,

Setts7. Oznaczanie zawartosci fenolu metods chro-
matozraficzng

5.4.7¢1, Zasada oznaczania. Metoda
rozdzieleniu poszczezdlnych sktradnildéw prévki ba=-
danego eteru fenylowezo w rolumnie chromatogra=-

polega na

ficznej, przetworzeniu informacji w detektorze na
impulsy elektryczne, a nastgpnie zarejestrowaniu
tych impulséw na tasmie papierowej w postaci chro-
matografu, pozwalajgcego obliczyé procentowg za-
wartosé sktadnikéw,

Dete7.2. Aparatura

a) Chromatograf z detektorem rtomieniowo-jonizu-
Jjacym.

b) Kolumna chromatograficzna dtugosci okoio 2 m
i érednicy 3 + 5 mm,

¢) Mikrostrzykawka.

4 Odczynniki
a) Chromosorb W o rozdrobnieniu 0,2 + 0,3 mm
(60 - 80 mesh); dopuszcza si¢ stosowanie chloro-

-silanizowanego chromosorbu W,
b) Alkohol n-oktylowy cz.d.a.
¢) Apiezon L 1lub M do chromatografii.
d) Gaz noény - azot.
e) Toluen cz.d.a.

Sel4.7.4, Przygotowanie wypelnienia kolumny chro—
matograficznej. Chromosorb W wysuszy¢ w tempera-—
turze 15000, a nastegpnie odwazy¢ 2z dokladnoscig
do 0,01 g w ilosci potrzebnej do napeiniania ko-
lumny. Na 80 czgéci wagowych chromosorbu W nanie&
20 cze¢sci wagowych apiezonu, rozpuszczonego Uu—
przednio w okoto 300 cm” toluenu, Toluen odparo-
wac na lazni wodnej, ciggle mieszajgc, a nastep-
nie wypelnienie wysuszyC w temperaturze 15000 do
calkowitego usuniecia rozpuszczalnika (do zaniku
zapachu). Tak przyzotowane wypelnienie nasypaé do
kolumny chromatograficznej i ubic¢ Jjej zawartosé
przez ciggle utrzgsanie, po czym kolumng¢ wstawic
do termostatu o temperaturze 15000 i wygrzewaé
przy niewielkim przepiywie gazu nosnego W ciggu
16 godze.

Delte7+5. Przygotowanie probki do analizy., W kol-

bie stozkowej z doszlifowanym korkiem pojemnos-—
ci 200 cm” odwazy<¢ okoto 100 g badanego eteru fe-
nylowezo z doktadnoscig do 0,0002 g, nastepnie do-
da¢ pipeta okoXo 0,02 g alkoholu n-oktylowego,
zwazy¢ z taka samg dokladnoscig i dokladnie wymie-
sza¢ w ciggu 5 min.

S.4.,7.6. wykonanie oznaczania, Chromatograf na-

lezy przygotowac, a oznaczanie wykonac zgodnie 2z
instrukcjgq obsiugi aparatu z tym, ze
stosowac¢ nastepujgace parametry:

- temperatura kolumny 13000,

- temperatura odparowalnika 23000,

- temperatura detektora 23000,

- szybkos¢ przeplywu gazu nosnego 70 cma/min,

- ilos¢ dozowanej prébki okoio 0,003 cm”,

Nastepng probke badanego produktu mozna wprowa—
dzi¢ do kolumny po 80 min.

zaleca sie

S5e4e7.7. Obliczanie wynikéw, Zawartos¢ fenolu

(X,) obliczyé w procentach wg wzoru

X, = F-A én1-100 (2)
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w ktorym:

F - wspdiczynnik obliczony dla danego chroma—
tografu o ustalonych warunkach analizy, wy-
razajacy stosunek powierzchni piku wzorca
wewnetrznego (m-oktanolu) do powierzchni
piku oznaczonego sktadnika, gdy udzialy wa-
zowe obu sktadnikdw sg réwne

A - powierzchnia piku fenolu, mm<,

m - ilos¢ wzorca wewngtrznego (m—oktanolu), %
Wage,

S - powierzchnia piku m~-oktanolu, mme.

S5.4.8, Oznaczanie rozpuszczalnosci w 90=-procen—
towym alkoholu etylowym. Do suchej
Jjemnosci 25 em” odwazyé 1 g eteru fenylowego od-
miany A z uohladngSciq do 0,01 g i nast¢pnie do-
dac kroplami 5 cm” 90-procentowego alloholu

probowki o=

ety-
lowego, wstrzgsajgc zawartoscig probdwki. Oznacza-—
nie nalezy wykona¢ w temperaturze 20°C.

2.5, Zaocwiadczenie o jakocici. Dla ka
produktu uznanej za zgodna z

zdeJ partii

WYmag:e mi normy,
nalezy wystawi¢ i przestad odbiorcy swiadectwo, w
ktorym miedzy innymi nalezy podac¢ wyniki z
prowadzonych badan oraz orzeczenie
normg.

prze—
zgodnosci z

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN=-72/6026=57

1, Istotne zmiany w stosunku do PN-63/C-85032
a) wprowadzono dodatkowsg odmiane A - eter fenylowy za-

pachowy,
b) zaostrzono wszystkie

parametry oprécz zawartoéci
wody,

¢) wprowadzono dodatkowo oznaczenie zawartoéci fenolu,

d) skreélono oznaczanie zawarto$ci popiolu,

e) zaktualizowano sposéb pobierania prébek uwzglednia-
jac aktualne przepisy,

f) zaktualizowano metody badan,

Dotychczas obowigzujaca PN-63/C-88032 zostaje uniewaz-

niona z dniem 1 lipca 1973 r.
2, Normy zagraniczne

NRD TGL 8455 (1960) Diphenyl¥ther
Indeks Givaudana z 1961 r. = dla odmiany A

J. Klasy materialéw, Wedlug Przepiséw o przewozie ko=

leja materialéw i przedmiotéw niebezpiecznych
1962 r,

ba marginesowa 301, pozycja 4.

2 czerwca
eter fenylowy zalicza sig¢ do klasy IIla, licz-

4, Przepisy dotyczgce transportu

a) Przepisy o przewozie kolejq materialéw i przedmio~
téw niebezpiecznych (PMN) z dnia 15 1968 r.
(Dz.T. i ZK nr 20 poz. 84 z 1966 r.).

b) Rozporzgdzenie Ministréw Komunikacji

wrzesnia

i Spraw Wewng -
trznych z dnia 27 listopada 1971 r. w sprawie bezpieczeri-
stwa ruchu przy przewozie materialéw niebezpiecznych na
drogach publicznych (Dz.U.PRL z dnia 17 grudnia 1971 r.).
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