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1. WSTEP

i.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
nitrobenzen techniczny. otrzymyvwany przez bez-
posrednie nitrowanie benzenu micszaning nitvuja-
ca. Nitrobenzen ma:

a) wzor sumaryczny CgH;NO.

h) wzor budowy

¢) mase czasteczkowa 123,112 (1966 v.).
d) wlasnoscei toksvezne.

1.2, Zakres stosowania przedmiotu normy. Ni-

trobenzen techniczny stosuje sie w

produkeji
parwnikow i potproduktow organicznveh

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Rodzaje. W zaleznoscei od czystosel produk-
tu rozroznia si¢ dwa rodzaje nitrobenzenu toch-
nicznego:

2.

D

2.2. Przyklad oznaczenia nitrobenzenu technicz-

SUrowy,
destylowany

nego surowego:
NITROBENZEN TECHNICZNY S BN-76/6026-71

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Nitrobenzen technicany
byc¢
0 barwie jasnozoltej.

powinici cicezg  przezroczysta, bez  osadu,

Dia rodzaju S dopuszeza sig zabarwienie jasno-

brunatne 1 zmetnienie.

320 Wymagania fizyezne 1 chemiczne —

rabl. 1

wg

Tablica 1

Wymagania

Cechy | rodzaje

.
e

ar Qdezyn wyeraga
wodnegn ob]
) Gestose w 200 C
g/em? 1,204 =+ 1,207 1,204 1.205
¢l Temperatura kry-
stalizacji, “C, nic
nizsza niz 5.4 5o
d) Dwunitrobenzenu,
O, nie wiecej niz 0.2 i 0.1 ]
¢y Nieznitrowanych ! |
weglowad rosw, P [
(v/v), nie wiecej niz !
[ Wody. Y,
cej niz 0.5 0.1
brak |

nie wie-

g) 2-Nitrotiofenu b v

1 Wykoenuje sie tvlko na zyczenie odbiorey

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1, Pakowanie. Nitrobenzen techniczny nalezy
pakowa¢ do czystych i suchych bebnow stalowych
coynkowanych, rodzaju 1, odmiany 5 wg BN-69
6046-03, pojemnosei 200 dm?.

Znakowanie wykonac

opakowan nalezy wg

PN-87/0-79252, umieszcezajge na opakowaniu na- !

pls zawicrajgey co najmniej:

a) nazwe lub znak wytworni,

b oznaczenie wg 2.2,

Zgloszona przez Zjedneczenie Przemystu Organicznego CRGANIKA
Vaonowiona przez Dyrekiora Zjednoczenia Przemyslu Organicznego ORGANIKA
dnia 1 ilipea 7976 r. jako norma chowigzujaca w zakresie produkcji i obrotu
od dnia 1 eczerwea 1977 r. (Dz. Norm. i Miar nr 21/1976 poz. 82)
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) mase brutto i netto,

d) nr partii i numer kolejny opakowania,

¢) napis ostrzegawczy OSTROZNIE — SRO-
DEK SZKODLIWY; napis powinien byvc¢ wykona-
v czerwonymi literami na bialtvm tle 1 powinien
5ve wiekszy niz inne napisy,

f) znak niebezpicezenstwa dla  materiatow
ratwopalnych wg PN-67/0-79252 p. 2.3.5.

1.2. Formowanie jednostek tadunkowych. W
orzypadku stosowania paletyzacji jednostki fadun-
zowe nalezy formowac¢ na paletach o wymiarach
5001200 mm wg PN-75/M-78216. Ladunek na
palecie powinien by¢ zabezpicczony przed przesu-
waniem sie 1 deformacja.

4.3. Przechowywanie. Nitrobenzen techniczny
1

nalezy przechowywac¢ w opakowaniach wg 4.1
~astepujacych warunkach:

a) w pomicszezeniach krytych 1 suchyveh,

n) w temperaturze umozliwiajacej przechowy-
vanie w stanie cieklym,

2w opomieszezeniach o sprawnej wventviacii
b i .

velggowe].

d) bebny powinny by¢ ustawiane w pozyejl le-

acej lub stojacej maksymalnie w trzech war-

~twach preypadku paletyzacji dopuszeza sie

pietrzenie opakowan do 3 warstw.

4.4, Transport. Nitrobenzen techniczny nalezy

jrzewozic opakowaniach wg 4.1 krvtymi srod-

g
fub w cysternach i autoey-

rami transportowymi

<ternach stalowvceh zaopatrzonyceh w wezownice

drzejne zgodnie z ohowiazujacymi Przepisami

przewozie materiatow 1 przedmiotow nichez-

secznyeh (ki ITIa) zarowno koleja, jak i na dro-
ach publicznyeh.
Bebux

Ogine

nalezy ladowaéd na srodek transportowy
z aktualna Instrukeja o tadowaniu i wy-
‘adovvvwaniu wagonow towarowveh i samocho-
fow ciezarowyceh v

kemunikacjl wewnetrzne!.

DOpakowania z produktem nalezy ukiadac Scisie
bok siebie na calej powierzehni srodka transpor-
owego. Dopuszeza xzie pietrzenie opakowan do

srodka

dpakowania nalezy zabezpieczy¢ przed przemicsz-

netnego  wykorzystania transportowego.
czaniem sie woczasie transportu. Wystajace wo-
vnatrz srodka transportu sruby, haki, gwozdzic
D inne ostre czesei powinny by¢ usuniete lub za-
bezpieczone, tak aby nie uszkodzily opakowan w
‘zasie transportu.

Znakowanie cystern powinno byc zgodne z 4.1
a)=I). Informacje te powinny by¢ umieszezone na
rabliczee trwale przymocowanej do cvsterny pod
siatkq. Wskazane jest umieszezenic znaku nieboy-
nicczenstwa na poboceznicy cysterny.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan — wg tabl. 2.

Tablica 2

' Grupy badan

\
‘ \
Rodzaj badan | 1 e |
pelne iniepelne | nie wg |

i | |
a) Sprawdzanie wyma- I |
gan ogoélnych - : | 3.1 |
b) Oznaczanie odczyinu | | |
wyeciggu wodnego T ! \ 3.2 a) \
¢) Oznaczanie gestosci B { 3.2b) \
d) Oznaczanie tempera- | ‘ | ‘
tury krystalizacji =4 =t ‘ 3.2¢) |

e) Oznaczanie zawarto- | |
sci dwunitrobenzenu -+ ] | 3.24d)

| i
f) Oznaczanie zawarto- ‘
$c¢i nieznitrowanych ’
weglowodorow == 3.2.¢) !
2) Oznaczanie zawartosci
wody + ' | 32ZE)
b) Oznaczanic 2-nitro- I |
‘iofenu -4 3.2 p)

oznacza obowigzek wykonania oznaczania.

sadanie pelne nalezy wykonywaé okresowo raz
i kwartat w celu kontroli produkeji.

Badania niepelne nalezy wykonywac¢ dia kazde]
partii nitrobenzenu.

.2, Wielko$¢ partii. Partie nitrobenzenu tech-
nicznego stanowi zawartosé jednej cysterny lub
najwyzej 100 bebndéw napelnionych nitrobenze-
nem jednego rodzaju.

3.3, Pobieranie probek i przygotowanie Sredniej

probki  faboratoryjney — wg PN-67/C-04500.

przedstawionej do badan partii nalezyv wyloso-

vac na  slepo opakowania w liczbie podane]
v tabl. 3.

Tablica 3

T S Y | Liczba opakowan wy- i

| Liczba opakowan w pariii | i

losowanych |

ol el Fiolve T . - §

\

do 13 2 i

16+ 25 i |

26+ 63 8 |

645106 9 '

7. kazdego wylosowanego opakowania nalezy

pobrac z calej wysokosci stupa cieczy dwie probki
picrwotne, kazda o masie co najmniej 100 g. Prob-
i z bebnow nalezy pobiera¢ probnikiem 1--3,
2 cysterny — probnikiem 3--4 wg PN-74/C-60008.
Polaczy¢ probki pierwotne tworzac w ten sposob
probke ogolng, z ktorej po dokladnym jej wymie-
~zaniu pobra¢ srednia probke laboratoryjna, nie
mniejsza niz 3000 cm3.
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W przypadku cystern wielkos¢ probki jedno-
stkowej powinna odpowiadac sredniej probee labo-
ratoryjnej.

Srednia probke laboratoryjna nalezv podzicli¢
1a dwie czesci. Jedna przeznaczyé do wykonania
sadan, drugg przechowywa¢ do badan rozjem-
vzvch przez 3 miesigee, w warunkach zabezpiecza-
‘acveh  ja przed wlasnosci
* chemicznych.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzanie wymagan ogélnych wykonac
vizualnie.

zmiang fizycznych

5.4.2. Oznaczanie odczynu wyciagu wodnego
5.4.2.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas solny cz., roztwor 0,5 N.
1) Lakmus, roztwor l-procentowy.
) Wodorotlenek sodowy cz. roztwor 0,5 N.

5.L.2.2. Wykonanie oznaczania. Do rozdzielacza
pojemnoscel 100 em? doda¢ 10 ¢m? badanego nitro-
benzenu 1025 em? wody. Calose wyvtrzgsaé ener-
dicznie przez okolo 5 min. Po odstaniu zlac¢ z roz-
iziclacza dolny warstwe zawierajaca nitrobenzen,
4 gorng stanowigeg wyceiag wodny przela¢ do kol-
Ovostozkowej pojemnosei 250 em?, dodaé 75 ¢em?
vody 1 5 kropli roztworu lakmusu. Jezeli roztwor

barwi si¢ na kolor czerwony. doda¢ 1 krople
ztworu wodorotlenku sodowego, jezeli natomiast
a kolor niebieski — 1 krople roztworu kwasu
HINCEO.

Nitrobenzen nalezy uznac za obojetny, jezeli po
daaiu 1 kropli roztworu wodorotlenku sodowego
roztwor zmieni barwe z

ab Kkwasu =olnego CzZer-

¢nej na niebieska lub odwrotnie

5.4.3. Oznaczanie gestosei — wyg PN-66/C-04004

1.3.5. po uprzednim wysuszeniu badanego nitro-
nzel X el 4 godz nad wyprazonym chlor-

v wapniowvm 1 przesaczeniu przez bibule fil-

5.54. Oznaczanie temperatury krystalizacji —
g PN-T3/C-04514 z probki przvgotowanej jak

S ’
T
T.od

3.5, Oznaczanie zawartoSci dwunitrobenzenu

5.4.5.1. Przyrzady. Kolorymetr KF-5 lub inny.

5.4.5.2. Odcezynniki i roztwory

a) Aceton cz.d.a.

5) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 2 N.

¢} m-Dwunitrobenzen. roztwor wzorcowy przuv-
Zotowany w  nastepujacy sposob: 1 ¢
m-dwunitrobenzenu wg BN-726026-53 1) odwazy¢
2 dokladnoscia do 0,0002 g i rozpusci¢ w nitroben-
cz.d.a. w kolbie pomiarowe] pojemnosci
100 em?® 1 em? tak przygotowanego roztworu za-
viera 0.01 ¢ m-dwunitrobenzenu.

wzorca
zenie

‘i Patrz Informacje dodatkowe,

d) m-Dwunitrobenzen, roztwory robocze przy-
gotowane w nastepujacy sposob: do pieciu kolbek
pomiarowych pojemnosci 25 ecm? odmierzyc¢ kolej-
no po 2,5; 5.0; 7.5; 9.0; 10,0 cm3 roztworu wzorco-
wego wg poz. ¢), uzupelni¢ nitrobenzenem do kre-
<ki 1 dokladnie wymieszac. 1 ¢m3 tak przygotowa-
nych roztworéw zawiera odpowiednio 0,001; 0,002;
(1.003; 0,0036; 0,004 ¢ m-dwunitrobenzenu.

5.4.5.3. Wyznaczanie krzywej wzorcowej. Do
pieciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 ¢m? od-
mierzy¢ pipeta po 1 em? kolejnych roztworow ro-
hoezych wg 5.4.5.2 d), uzupekni¢ acetonem do kre-
ski 1 dobrze wymieszac. Nastepnie do pieciu cy-
lindrow pomiarowych 2z korkiem pojemnosci
25 ¢em? wla¢ po 14,5 cm? acetonu oraz pipeta 5 cm?
przygotowanego roztworu i 0,5 cm? roztworu wo-
dorotlenku sodowego. Cylindry zamkna¢ korkiem

dobrze wymiesza¢. Po uplywie 30 min wykonac¢
pomiar ich absorbancji na kolorymetrze stosujac
kuwety 0.5 ¢m oraz filtr o dilugosci fali 570 lub
350 nm. Jako roztwor porownawczy stosowac ace-
ton. Wykreslic krzyvwa wzorcowa odkladajgc na osi
rzednych wartos¢ absorbancji, a na osi odcietych
awartos¢ m-dwunitrobenzenu, (mg).

5.4.5.4. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomia-
rowej pojemnosci 100 em3 odmierzye pipetg 1 cm?
badanej probki, uzupelni¢ acetonem do kreski
1 dobrze wymiesza¢. Nastepnie do cylindra pomia-
‘owego pojemnosci 25 em? wlac 14,5 ¢m? acetonu
pipeta 5 cm? badanej probki

.5 em? roztworu wodorotlenku sodowego. Cy-
!inder zamknaé korkiem i dobrze wymiesza¢. Po
uptywie 30 min

roztworu

naz

wvkona¢ pomiar absorbancji w
varunkach podawanyvch w 5.4.5.3.

Zawartos¢ dwunitrobenzenu (X) obliczye w pro-
‘ontach WEg wzoru
- 100
1,2
r ktorym:

a — zawartosc dwunitrobenzenu odezytana
krzvwej wzorcowej, g,
1.2 — masa badanego nitrobenzenu po uwzgled-
nieniu gestosci, g.

5.4.5.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik
nalezy przyjac¢ srednig arytmetyczna wynikow co
caymniej dwoch oznaczan nie rozniacych sie mie-
dzv soba wigcej niz 0,01%.

5.4.6. Oznaczanie zawartoSci mieznitrowanych
weglowodorow.  Przeprowadzic  destylacje  wg
PN-66/C-04523 z ta roznica, ze kolba oznaczona
na rys. A powinna mie¢ boczny tubus dla umie-
szezenia termometru. Do kolby wla¢ 200 em3? ni-
trobenzenu przygotowanego jak w 5.4.3. Termo-
metr umiesci¢, tak aby zbiornik z rtecia byl za-
aurzony w cieczy. Destvlacje prowadzi¢ tak diu-
go. az temperatura cieczy osiggnie 195°C. Nastep-
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nie wyjac odbieralnik 1 do zebranego w nim do-
stylatu doda¢ dwukrotna objetosciowo ilos¢ kwasu
siarkowego c¢z. (1,84), silnic sklocic i po rozwar-
stwieniu zmierzy¢ objetosé nicznitrowanych we-
glowodorow, znajdujacych sie pod warstwa kwa-
su siarkowego. Zawartosé nieznitrowanyveh weglo-
wodorow (X;) w procentach objetosciowyceh obli-
CzyC wg wzoru

w ktorym V. — objetose nieznitrowanyveh weglo-
wodorow, ¢m?

Za wynik nalezy przvjac srednig aryvtmetyezna
wynikow c¢o najmnicj dwoch oznaczan nice roznis-
cyveh si¢ wiecej niz 0,05%.

5.4.7. Oznaczanie zawartosci wody — wyg PN-66

C-04523 dla rodzaju S. wy PN-65/C-04086 p. 2.6.2
dla rodzaju D.
5.4.2. Oznaczanie 2-nitrotiofenu

5.4.8.1. Odezynniki 1 roztwory
a) Alkohol etylowy rektyfikowany

5.4.8.2. Wykonanie oznaczania. 5 ¢m® nitroben-
zenu umiescic w probowce, doda¢ 1 em? alkoholu
ctyvlowego i 0,5 em? wodorotlenku sodowego. Ca-
los¢ wytrzasac przez 30 s i natychmiast ocenic
nicuzbrojonym okiem zabarwienie roztworu.

5.4.8.3. Ocena wyniku. Nitrobenzen odpowiada
wyinaganiom normy, jezeli zabarwienic miesza-
niny w probowece nie rozni sie od zabarwicnia ni-
trobenzenu bez dodania alkoholu i wodorotlenku
zodowego.

3.5. Zaokraglanie i zapisywanie wynikow. Przv
obliczaniu wynikow stosowac zasady interpretacii
weg PN-T0/N-02120 metoda 7

3.6, Ocena wynikow badan. Nitrobenzen tech-
niczny nalezy uznaé¢ za zgodny z wymaganiam:
normy, jezeli wyniki badan wg 5.4 sq zgodne z wy-
nmaganiami wg 3.1 1 3.2.

2.7. ZasSwiadczenie o wynikach badan. Do kaz-
dej partii wysytkowej wytworca jest obowigzany
wystawic 1 przesla¢ odbiorey zaswiadezenic o wy-
nikach badan stwierdzajgee zgodnos¢ partii z wy-
maganiami normy.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

b) Wodorotlenck sodowv czd.a  roztwor 20-
-procentowy

1. Instytueja opracowujaca nerme Zaklady Che-
miczne, Bydgoszez,

2. Istetne zmiany w stosunku do PN-61/C-83017

ay wprowadzono dodalkowy parametr oznaczanie

2-nitrotiofenu,

b; usci‘lono 1 uaktualnions pestanowicnia detyezgee
pakowania, przechowywania i transportu,
¢) zmieniono metode dwunitrobenzenu
Dotychezas obowigzujgca PN-61/C-83017 zostaje unic-

wazniona z diniem 1 czerwea 1977 r

oznaczania

3. Nermy i dokumenty zwigzane
PIM-66/C-04004 Przetwors
(masy wiasciwe]j)
PIT-83/C-0108%
éel wody metoda Fischera
PN-67/C-045i:0 Produkty chemiczne,
nia i przygetowywania probek
C-C 1314 Cznaczanie temperatury krystelizaeji sub-

naftewe. Oznaczanic  gestoscei

Przetwory naftowe. Oznaczanie zawarto-

Wyviyvezne pobiera-

v.¢ji organicznyeh
PXN-66/C-04523

siylaeying

Oznaczanie zawartosci wody metodsg de-

PN-T4/C-600¢3 Probniki do pobicrania probek produk-
tow bezkszialinych
PN-T5/M-78216 Palety ladunkewe plaskic jednoplytovoe

drewniane czterowejSciowe bez skrzvdel 8001200
PN-T0/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb
PN-67/-79252 Produkily w opakowaniach transporto-

wyen. Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe

DN-69/6046-0.0 Opakowania {ransportowe mefalowe, Be-
bny ciezkic z obreczami nasadzanymi

026G-51

m-Dwunitrobenszen

2

Przepisy o tadowaniu i wyladowywaniu wagonéw towa-
rowych w komunikacji wewnetrznej, Zatacznik nr 10
do art. 27 ust. 4 pkt. 4 DKP

instrukeja o ladowaniu samochodaw ciezarowveh i przyv-
czep., Zalgeznik do Zarzgozenia Ministre Komunikacej:

7 dnia 7.3.1963 r. Monitor Polski nr 24, poz. 123

Przepisy o przewozie koleja materialow 1 przedmiotéow

niebezpiecznyeh (PMN) z dnia 15 wrzeSnia 1968 r.
(Dz2.T.1Z.K. nr 20 poz. 84 z 1968 r.)
I rzadzenic Ministrow Komunikacji 1 Spraw We-

wnetrznyeh z dnia 27 listopada 1971 r., w sprawie bez-
pieczenstwa ruchu przy przewozie materialéw niebez-
piceznych na drogach publicznych (Dz.U. PRL nr 35,
noz. 310 z dnia 17 grudnia 1971)

i, Nermy zagraniczne
pdie IS 2630 1964 Speccification for
technicnsl
umunis STAS 933-67 Nitrobenzen technie
ZSRR TOCT 218-56 Hurtpodens3on TexumuecKkuin

Nitrobenzone

3. Wzerzee m-dwurnitrebenzenu — wg BN-72/6026-53
dosicvezaja Zaklady Chemiczne w Bydgoszezy 1 ZPB
BORUTA,

€. Auforzy projcktu normy - mgr inz. Ewa Radzinska,
Irena Chudecka — Zaklady Chemiczne, Bydgoszez.

inz.
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