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PRODUKTY
ORGANICZNE v-Nitrotoluen techniczny

Grupa hatalovona X i

1. WSTEP

Prredmiotem normy jest p-nitrotoluen techniczny otrzymywany przez nitro-
wanic toluenu i nastepnic rektyfikacje i krystalizacje otrzymanej mieszaning
izomerow, p-Nitrotoluen stosowany jest jako surowice do wyrobu barwnikow,
produktéw farmaceutvezaych i innych.
p-Nitrotoluen ma:

a) wzor sumaryezny — C;H;0.N

b) wzor

PULOWY -— ‘/\\‘
l

¢) mas¢ czgsteczkowa — 137,14 (1970 r.»
d) wtasnosci szkodliwe dla zdrowia.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE
2.1. Podziat. W zaleznoSci od postaci rozréznia sie dwic odmiany p-nitro-
inluenu technicznego oznaczone symbolami:
I. — w postaci tusek,
T — topiony.
2.2, Przyklad oznaczenia p-nitrotoiuenu technicznego odmiany T
p-NITROTOLUEN TECIINICZNY T BN-75/6026-6%

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania organoleptyezne. p-Nitrotoluen techniczoy vowinien byc
ciatem stalvm barwy z6ttawej o charakterystycznym zapachu.

Zgloszona przor Zjednoczenie Przemystu Organicznego ORGANIKA
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego
ORGANIRKA dnia 29 listopada 1975 r. jako norma obowiazujaca w zakresie
produkeji 1 obrotu od dnia 1 paZzdziernika 1976 r. I
Dz, Norm. t Miar nr 5/1976 poz. 14

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 197. Wpltyw do WN 27.1.76. Oddano Cena zt 2,40
do skladu 18.2.76. Druk ukonecznno w czerweu 6. Obj. 0,55 a. w. Naklad
2800+ 42 ¢gz. RZG - 34575
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Odmiana i powinna mieé¢ postaé¢ lusek, odmiana T posta¢ polprzezro-
czyste], jednolifej substancji.
2.2, Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tabl. 1.
Tablica 1

Wymagania
a) Temperatura Krzepniecia, °C, nie nizsza niz 50,2Y)
b) Dwunitrotoluenu, %, nie wiecej niz 0.1
< i nieobecne
¢) Weglowodory =
) Wee < wg 5.4.4
a) Woay. "y, nie wiecej niz ’ 0,2
|
- pa = -~ o 71.777, et e et it
e) Zanicezyszezeit nierozpuszezainych w toluenic 1 01
0%, nie wiecej niz | g
; Dla produktu przeznaczonego na cksport nie nizsza niz 50.5.
3.3, 'irwalod¢. p-Nitrotoluen techniczny vg 4.3 powinien

cdowiada¢ wymageniom wg 3.1 i 3.2 rrzez jc- ien rok, liczge od daty pro-

dukeii,

f. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE | TRANSPORT

4.1, Feliowanie. p-Nitrotoluen techniczny cdmiany T powinien byé lado-
wany w sianic stopionym do bebnéw cigzkich z obreczami nasadzanymi wg

BN-68/304 C 03 lub do bebnow cigzkich z obreczami wytlaczanymi wg BN-69/
5046-01, Rebny te powinny byé wewnstrz ocynkowane, mieé dna stale
1 etwor do napceiniania zamykany korkiem swintowanym umieszezony w po-
beeznicy. ’uJ(-nmn.&,c bebnéw powinna wynosié 200 am®.

p-Nitrctoluen eodmiany F. powinien byé pakowany
bndéw lekkich 2z dnem zdeimowanym, dwustronnic a‘ ro‘.\'anych wojemno-
Sci 100 dm?® v PN-69/5046-02 wyloionych wewnatlr ichlorowinylo-
wa.

poe 50--€0 kg do bhe-

Znzkowanic opakowan powinno hyé zgodne z FPN-67/C-79252. Na kazdym
bebnie powinien byd¢ umieszczony napis zawierajgcey co najmniej:
a) nazwe lub znak wytworni,
bt oznaczenie wg 2.1,
¢} numer partii,
d) maze bruito i netto,
¢) date predukeiji,
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) nanis ostrzegawezy OSTROZNIE, SRODEK SZKODLIWY. CIIRONIC
DROGI ODDECIITOWE I POKARMOWE.

Napis ost v powinien by¢ wykonany czerwonymi literami na bia-
i-m tle 1 powinien byé wiekszy niZz inne napisy.

4.2, Formowanie jednosiek tadunkowych. W przypadku stosowania paletyv-
zacii jednosiki ladunkowe nalezy formowaé na paletach wg PN-68/M-78214.

TOEAWCZY

j lunk
Lanunek na paletach nalezy zabezpicczyé przed przesuwaniem sie i defor-
macja. :
4.3, Przechowywanie. p-Nitrotoluen techniczny nalezy przechowywad
nicuszkodzonyeh ramlinietych opakowaniach wg 4.1 w magazynach zam-
knictyeh, pod wiatag lub na placach sktadowych. Temperatura otoczenia nie
i ¢ ovisra niz 40°C. Bebny z p-nitrotoluenem moga byé ukladane
0s6b nic zagrazajacy bezpieczenstwu znajduiacych sie w po-

npa A

stwy, w
blizu osob.
4.4. Transport. p-Nitrotoluen w opakowaniach wg 4.1 nalezy pizewozi¢ w wa-

nach kolejowyveh lub w samochodach. Srodki transportowe moga by¢ kryte

=

d; we 4.1 nowinny br¢ umieszezone na tablicach umocowanyeh u podwozin
cysterny = obu stron. Napisy ¢) i e) powinny by¢ podane w dokumentach
przewozowyeh, a napis f) nalezy umiesci¢é z obu stron pobocznicy cysterny.

Sposob zailadowania $rodkéw transportowych powinien zapewniaé¢ peine
ich wykorzystanic oraz powinien byé¢ zgodny z obowigzujgcymi w transporcie
kolejowym i samochodowym przepisami?).

5. BADANIA

5.1. Prozram badan

5.1.1. Badania pelne obejmujg:

a) sprawdzenie wygladu i zapachu (3.1),

b) oznaczanie temperatury krzepniecia (3.2a),

¢) oznaczanie dwunitrotoluenu (3.2b),

d) sprawdzanie nieobecnosci weglowodorow (3.2¢),

¢) oznaczanie wody (3.2d),

f) oznaczanie zanieczyszczen nierozpuszezalnych w toluenie (3.2e).

Badania pelne nalezy wykonywaé po zmianie technologii, suroweéw oraz na
zgdanic odbiorcow.

5.1.2. Badania niepelne obejmuja badania wymienione w 5.1.1a), b), e) i f).
Nalezy je wykonywaé dla kazdej partii p-nitrotoluenu technicznego.

5.2. Przygotowanie partii do badan. Partie stanowi okreslona ilo§¢ p-nitro-
toluenu technicznego jednej odmiany, w bebnach, nie wigksza niz 10 000 kg
lub zawartos$¢ jednej cysterny.

1) Patrz Informacje dodatkowe.
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Kazda partia p-nitrotoluenu technicznego przeznaczona do badania powin-
na by¢ umieszczona oddzielnie. Opakowania powinny byé usiawione w taki
spesob, aby mozliwy byl swobodny dostep do kazdego z nich.

Bgbny z p-niirotoluenem technicznym odmiany T powinny byé umieszcezo-
ne lezgco, a ich olwory powinny znajdowaé sie w pozycji prostopadiej do po-
ziomu p-nitrotoluenu znajdujacego sie wewnatrz.

Cysterny z p-nitrotoluenem powinny byé¢ zaopatrzone we wszysikie po-
trzebne urzgdzenia jak drabinki, podesty, barierki, zapewniajgce sprawne
i bezpieczne pobieranie prébek. Pokrywa wilazu cysterny powinna byé otwar-
ta co najmniej 10 min przed pobraniem probek, aby umozliwi¢ odprowadze-
nic zebranych nad powierzchnig cieczy oparéw i zamkKknieta natychmiast po
pobraniu prébek. Produkt w otwartej cysternic powinien by zabezpieczony
przed wplywami opadéw atmosferycznych. Osoba pobicrajgca probki z cystern
powinna mieé zalozong rnaske z pochlaniaczem gazéw i rekawice ochronne.

Zaleca sie pobiera¢ probki p-nitrotoluenu odmiany T, podczas napelniania
cystern i bebnéw, z kurka umieszczonego na przewodzie doprowagzajacym.

Jezeli zachodzi koniccznosé pekrania probek p-nitrotoluenu odmiany T w
meratury 50-:-60°C.

postaci stalei, nalezy go stopié przez podgrzanie do i«

pobicrad

5.3. Pobicranie prébek. Probki p-nitrotoluenu technicune
1 przygotowywac zgoanie z PN-67/C-04500.

na ¢epo opa-

Z przedstawionej do badan partii w bebnach nalezy w
kowania w liczbie podanej w tabl. 2.

Tablica 2

Liczba opakowan Liczba opakowan, kiérg nalezy wybrac¢ do
pobrania probek

w  partii

do 7 wszystkie

7--15 ‘ 6
1625 9
26--63 \ 12
i4--160 J 14

—_—

161--200 ‘ 15 i

7 irazdcgo vwybrancgo opakowania nalezy pobraé co najmniei dwie prob-
ki plerwotne, z kazdej cysterny co najmniej 3 probki — z géry, ze Srodka
i z dna. Masa kazdej probki pierwotnej powinna ocdpowiadaé pojemnosci
probnika. W przypadku pobierania prébek z kurka przewodu doprowadzajg-
cego, masa probki pierwotnej powinna wynosi¢ co najmniej 500 ecm¥ a liczba
6 z cysterny i 2 z bebna.
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Do pobierania probek p-nitrotoluenu technicznego odmiany I nalezy uzy-
waé probnikéw nr 14--16, a odmiany T nr 1--7 wg PN-74/C-60008 lub rur
szklanych o zwe¢zonym zakonczeniu i zblizonych wymiarach, odpornych na
temperature 60°C.

Probki pierwotne z kazdej partii nalezy polgczyé oddzielnie, {tworzge w ten
sposOb probke ogolna, z ktérej po dokltadnym wymieszaniu nalezy wyodre-
bni¢ frednig probke laboratoryjng w ilo$ci co najmniej 1000 g. Probke te po-
dzieli¢ na dwie czes$cei i umiesci¢ w dwoch naczyniach z ciemnego szkla z do-
szlifowanymi korkami. Jedno z naczyn przekaza¢ do laboratorium, a drugic
przechowywaé przez co najmniej 3 miesigece w miejscu gwarantujacym nie-
iennoéé wiasciwosei probki do analizy rozjemeczej.

oy

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzenie wygladu i zapachu wykona¢ organoleptycznie.

5.4.2. Qznaczanie temperatury krzepniecia

5.4.2.1, Przygolowanie prébki do oznaezania., Badany p-nitrotoluen przed
wykonaniem oznaczania naleZy odwodnié przez umieszezenie go w eksykato-
rze nad pieciotlenkiem fosforu na 24 godz.

5.4.2.2. Wykonanie oznaczania. Oznaczanie temperatury krzepniecia nalezy
wykonaé¢ zgodnie z PN-T75/C-(4514.
5.4.3. Oznaczanie zawarlo$ei dwunitretoluenu

5.4.3.1. Przyrzady. Dwie probowki z bezbarwneco szkla o jednakowych
wymiarach, pojemnosci okolo 10 em?.

5.4.2.2. Odezynniki i roziwory

a) Aceton cz., 5 em? acetonu nie powinno zabarwiaé¢ sie po dodaniu 1 cm?
1 N roztworu wodorotlenku sodowego.

b) Dwunitroteluen cz.d.a., roztwor wzorcowy przygotowany w nastepujacy
sposob: 0,05 g dwunitrotoiuenu o temperaturze krzepnigcia 68°C odwazonego
z dokladnoscia do 0,0002 g 1 49,95 g p-nitrotoluenu cz.d.a. rozpusci¢c w 50 g
o-nitrotoluenu cz.d.a. Uzyle do sporzgdzenia roziworu wzorcowego p-i o-ni-
trotoluen niec powinny zawiera¢ dwunitrotoluenu. Dokladno$é wazenia
powinna wynosi¢ 0,01 ¢ Przygolowany w ten sposéb roztwdr nalezy prze-
chowywaé w butelce z ciemnego szkia z doszlifowanym korkiem i chronic
przed swiatlem dziennym.

) s-Nitrotoluen cz.d.a., nie zawierajagcy dwunitrotoluenu.

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

5.4.3.3. Wykonanie ornaczania. 0.2 g badanego p-nitrotoluenu technicznego
odwazonego z dokladnoscig do 0,0002 g przeniesé¢ ilofciowo do probdowki.
Dodaé¢ z mikrobiurety 0,17 em?® wzorcowego roztworu o-nitrotoluenu, 5 cm?
acetonu, 1 ecm? 1N roztworu wodorotlenku sodowego, a nastepnie zamknaé pro-
béwke korkiem i wstrzasna¢ nig kilkanascie razy. ROwnocze$nie w identycznej
probéwcee nalezy umiesci¢ 0,4 g roztworu wg 5.4.3.2b) odwazZonego z dokladno-
Seia o 0.6802 g, 5 emdacetonu 1 1 em? 1 N rozivworu wodorotlenku sodowego.
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Probéwke zamknaé korkiem i kilkunastokrotnice wstrzasnac. Zmiana barwy ba-
danego roztworu p-nitroteluenu z zielonej na niebieska, a nastepnic na fioletowa
swiadezy o obecnosci dwunitrotoluenu. Po uplywie okoto 5 min, gdv barwy
roztwordw w obu probéwkach ustala sig, nalezy je porownac

Intensywnosé barwy badanego roztworu p-nitrotolucnu nic powinna byé
wigksza niz wzorcowego roztworu dwunitrotoluenu. Swiadezy to. ze badany
p-nitrotoluen jest zgodny z wymaganiem 3.2.b).

5.4.4, Sprawdzanie nieobecnoSei weglowodorow

5.4.4.1. Odezynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy cz.d.a., 96—procentowy.

b) Formalina cz.d.a. (1,084).

¢) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84).

5.4.4.2. Wykonanie oznaczania. Do probowki zawicrajace; 1 ¢ bad
go p-nitrotoluenu technicznego, odwazonego z dokiadnosc do 0,01 g,
10 em?® alkoholu ctylowezo i 3 krople formaliny. Probowie Y
wsirzgsnaé¢ nia kilkanascie razy, po czvm dolaé ostroznie po ustawionej po-
chylo §ciance probdwki 2 em? kwasu siarkowego. Na graniey dwu cieczy nic
powinien tworzyé sie brunatny pierscien, co Swiadezy o nicobecenoser weglo-
wodorow.

5.4.5. Oznaczanie zawarteSei wody wykona¢ wg PN-6Gu/C-04523.

5.4.6. Oznaczanie zawartosci zanieczyszezen nierozpuszezainych w toluenie

5.4.6.1. VDdezynniki. Toluen cz. przesaczony przez tygicl szklanv G3, z dnem
porowatym.

5.4.6.2. Wykonanie oznaczania. Okolo 10 g badanego p-nitrotoluenu odwea-
zonego z dokladno$cia do €,01 g rozpusci¢ w 100 cm?® {oluenu, przesaczyé¢ przez
wysuszon¥ i zwazony tygiel szklany z dnem porowatym G3, a nastepnie prze-
my¢ pozostatos¢ na tyglu dwiema porcjami toluenu, po 50 ¢m® kazda. Tygie!
z pozostaltoScia wysuszy¢ do stalej masy, ostudzi¢ w cksvkatorze i zwazyé
z doktadnoscig do 0,0002 g.

Zawarto§¢ zanieczyszczen nicrozpuszezalnych w  loluenie (X3 obliczyé
w procentach wg wzoru

X = My = Ma 100
m,

w ktorym:

m, — masa tygla z pozostaloscia, g,

me: — masa tygla, g,

my; — masa badanego p-nitrotoluenu, g.

5.4.6.3. Wynik konicowy. Za wynik koncowy nalezy przyjac¢ $rednia ary-
tmetyczna dwoch rownolegiveh oznaczan nie rozniacyceh sie od siebie wiece)
niz o 0,01%.

&5. Zaokraglanie i zapisywanie wynikow badan powinno by¢  zgodne
z PN-70/N-02120 p. 3.3.2.
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5.6. Ocena wynikow badan. Partie badanego p-nitrotoluenu technicznegc
nalezy uzna¢ za zgodng z wymaganiami normy, jezeli wyniki badan wg 5.4
sa zgodne z wymaganiami wg rozdz. 3.

5.7. Zaswiadcezenie o wynikach badan. Dia kazaej partii p-nitrotoluenu te-
chnicznego producent obowigzany jest wystawié¢ i przesia¢ odbiorcy zaswiad-
czenie stwierdzajace zgodno$é produktu z wymaganiami normy.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Dolnoslaskic Zaklady Chemiczne w
Zarowie,

2, Istotne zmiany w stosunku do PN-61/C-83005

a) wprowadzono podzial p-nitrotoluenu na dwie odmiany — {opiony

i w luskach,

b) podwyzszono temperature krzepniecia z 50,0°C na 50,2°C,

¢) obnizono zawarto$é¢ wody z 0.5 na 0,2%,

d) okreslono trwalo§é p-nitrotoluenu na 1 rok od daty wyprodukowania,

¢) zmieniono rodzaj opakowan: z beczek drewnianych i sklejkowych — na
bebny metalowe: dopuszezono mozliwoéé transportowania w cysternach,

f) wprowadzono koniecznosé¢ stosowania napiséow osirzegawcezych na opa-
kowaniach,

g) dopuszezono mozliwosé przechowywania na ockrytej przesirzeni,

n) uscislono 1 rozszerzono wymagania dotyczace pobierania proébek.
1zujeca PN-61/C-83005 zostaje uniewaznicna z  dniem

Dotychezas obow 3

1 pazdziernika 1976 r.
3. Normy i dokumenty zwiazane

PN-67/C-04500 Produkiy chemiczne. Wyiyezne pobierania i@ przygotowywania
probek

PN-75/C-04514 Oznaczanic temperatury krzepnigcia subsiancji organicznych

PN-66/C-04523 Oznaczanie zawartosci wody metodq destylacyjng

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

PN-68/M-78216 Palely ladunkowe plaskie jednoplylowe drewniane czterowej-
Sciowe bez skrzydel 800xX1200

PN-T0/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transportowych. Znaki i znakowa-
nie. Wymagania podstawowe

BN-69/5046-01 Opakowania transportowe metalowe. Bebny ciezkie z obre-
czami wyttaczanymi

BN-69/5046-02 Opakowania transporiowe metalowe. Bebny lekkie

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

Przepisy o ladowaniu i wyladowywaniu wagonéw towarowyech w komuni-
kacii wewnetrznej. Zalgeznik nr 10 (do art. 27, ust. 4 pkt 4 DKP).

Instrukcja o ladowaniu i rozladowywaniu samochodéw cigzarowychi przyczep.
Zalgeznik do zarzgdzenia Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r.

4. Normy zagraniczne
ZSRR I'OCT 7167-61 4-llnrporanylion tex HASCCKII

5. Autor projektu normy — Anna Bryg — Dolnoélaskie Zakiady Chemi-
ezne w Zarowie
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