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Bezwodnik maleinowy
techniczny

6026-72

Grupa katalogowa X 21

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
bezwodnik maleinowy techniczny otrzymywany
przez katalityczne utlenianie benzenu tlenem
z powietrza.

Bezwodnik maleinowy ma:

a) wzor sumaryczny CyH,O,

0
HC C

b) wzor budowy 0
HE — €

N

¢) masg czgsteczkowa 98,06 (1964 r.).

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Bez-
wodnik maleinowy stosuje sie glownie w prze-
mysle tworzyw sztucznych oraz w przemysle
farb i lakierow.

2. OZNACZENIE

BEZWODNIK MALEINOWY BN-T7/biizb-i2

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogolne. Bezwodnik maleinowy
powinien mie¢ posta¢ nieregularnych granulek
lub platkow koloru biatego, zas po stopnieniu po-
winien by¢ bezbarwng klarowng cieczg.

3.2, Wymagania chemiczne i fizyczne — wg
tabl. 1.

Tablica 1

Wymagania

a) Bezwodnika maleinowego, %, nic

mnicj niz 99,5
b) Barwa, stopniec w skali Pt-Co, nic !

wigcee] niz [ 10
¢) Temperatura krystalizacji, °C, nie ,

nizsza niz | 52
d) Popiolu, %, nic wiccej niz f 0,002
¢) Zelaza, %, nie wiccej niz i 0,0005

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Bezwodnik maleinowy nalezy
pakowa¢ po 50 kg do workow polietylencwych
wg BN-70/6414-06, zamykanych przez zgrzewa-
nie, umieszczonych w workach polipropyleno-
wych lub jutowych wg PN-72/P-84535.

Wymiary i sposob zamkni¢cia workow polipro-
pylenowych 1 jutowych powinny by¢ zgedne
z PN-71/0-79035.

Bezwodnik maleinowy w stanie stopionym na-
lezy dostarcza¢c w specjalnych autocysternach
wykonanych ze stali kwasoodpornej, ktore sa izo-
lowane oraz wyposazone w urzgdzenia grzewcze,
Dopuszcza sic inny rodzaj opakowania, zabezpie-~
czajacy jakos¢ produktu w tym samym stopniu
jak wyze] wymienione i majacy wymiary zgod-
ne z PN-64/0-79021.

Znakowanie opakowan nalezy wykona¢ wg
PN-67/0-79252, umieszczajac na kazdym opako-
waniu napis zawierajacy co najmniej:

a) nazwe lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg 2,

¢) numer partii,

d) mase brutto i netto,

e) date produkcji.

W przypadku stosowania paletyzacji jednostki
ladunkowe nalezy formowac¢ na paletach o wy-
miarach 8001200 mm. t.adunek na palecie po-
winien by¢ zabezpieczony przed przesuwaniem
i deformacja.

4.2. Przechowywanie. Bezwodnik maleinowy
nalezy przechowywa¢ w opakowaniach wg 4.]
w naste¢pujacych warunkach:

a) w pomieszczeniach krytych 1 suchych,

b) w temperaturze nie przekraczajacej 30°C,

¢) w okresie zimowym nie jest konieczne ogrze-
wanie pomieszczen magazynowych,

d) w pomieszczeniach powinna by¢
wentylacja wyciagowa,

Ssprawrna

Zgloszona przez Zjednoczenie Przemystu Rafineryjnego i Petrochemicznego PETROCHEMIA
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia PETROCHEMIA dnia 31 stycznia 1977 r.
jako norma obowigzujaca w zakresie produkeji i obrotu od dnia 1 pazdziernika 1977 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 5/1977 poz. 14)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1977. Wplyw do WN 15.2.7
Druk ukonczono w maju 77. Obj. 0,65 a. w. Naklad 2500442 epz.

. Oddano do sktadu 31.3.77.

Cena zt 2,40
LZG Z-d Nr 2 — 627



[ o

BN-77/6026-72

e) w pomieszczeniach magazynowych nie wol-
no uzywac otwartego ognia,

f) worki z bezwodnikiem maleinowym powin-
hy by¢ ukladane najwyzej w 8 warstwach.

Bezwodnik maleinowy w stanie stopionym na-
lezy przechowywaé¢ w zbiornikach ze stali kwa-
soodpornej, pod nadmuchem azotu. Zbiorniki po-
winny by¢ wyposazone w urzadzenia grzewcze
utrzymujace temperature 60 +2°C. Przegrzewa-
nie bezwodnika powyzej tej temperatury moze
spowodowac pogorszenie jakos$ci produktu. Okres
magazynowania dla bezwodnika w stanie stalym
nie powinien przekracza¢ 6 miesicey, a dla sto-
pionego 10 dni, liczac od daty produkecji.

4.3. Transport. Bezwodnik maleinowy nalezy
przewozi¢ krytymi $rodkami transportowymi,
z zachowaniem warunkow podanych w 4.2a), b),
e), f).

Napelnione worki nalezy uklada¢ $cisle oboik
siebie na calej powierzchni $rodka transportowe-
go, tak aby ladunek tworzyl zwarty calos¢ za-
bezpieczong przed przesunieciem i1 wzajemnym
uszkodzeniem.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan
a) sprawdzanie wymagan ogoélnych (3.1),

b) oznaczanie zawarto$ci bezwodnika maleino-
wego (3.2a),

¢) oznaczanie barwy (3.2b),
d) oznaczanie temperatury krystalizacji (3.2¢),
e) oznaczanie zawarto$ci popiolu (3.2d),

f) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2¢).

5.2. Wielko§é pariii. Za partie produktu nalezy
uwaza¢ najwyzej 20 t bezwodnika maleinowego
w stanie stalym lub zawartos¢ jednej autocyster-
ny w stanie stopionym.

5.3. Pobieranie prébek i przygotowanie Sred-
niej probki laboratoryjnej. Przy pobieraniu pro-
bek nalezy stosowa¢ wytyczne wg PN-67/C-04500.

Probki pierwotne produktu statego nalezy poa-
biera¢ probnikiem 15 lub 16, a preduktu stopio-
nego probnikiem 2 lub 4 wg PN-74/C-60003.

Z partii produktu w autocysternie nalezy po-
bra¢ z calej grubosci warstwy 5 probek pier-
wotnych, kazda o obj¢tosci co najmniej 500 cm?.

W przypadku partii produktu w workach na-
lezy wybra¢ w sposéb losowy na $lepo liczh:
opakowan podang w tabl. 2.

Tablica 2

Liczba opakowan

Liczha opakowan ‘
wylosowanych

w partii

do 15 6
16 — 25 ' 9
8-+ 63 j 12
61 < 160 | 14

161 - 250 15
251 =+ 490 io

7, kazdego wylosowanego opakowania nalezy
pobraé po 2 prébki pierwotne, kazda o masie co
najmniej 100 g. Probki pierwotne pobrane z wor-
kéw lub autocystern nalezy umiesci¢c w czystym
i suchym naczyniu i dokladnie wymieszac.

Z tak sporzadzonej probki ogolnej pobrac¢ $red-
nig probke laboratoryjna o masie co najmniej
1500 g. Srednig probke laboratoryjna nalezy po-
dzieli¢c na dwie rowne czesci, z ktéorych jedny
nalezy przeznaczy¢ do badan laboratoryjnych,
a druga przechowywa¢ do analiz rozjemczych w
ciggu 1 miesiaca, liczge od daty wysylki.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzanie wygladu zewnetrznego na-
lezy wykona¢ nieuzbrojonym okiem.

5.4.2. Oznaczanie zawartoSci bezwodnika ma-

leinowego

5.4.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Fenoloftaleina, roztwor 1-procentowy w alko-
holu etylowym.

b) Kwasny ftalan potasowy cz.d.a., trzykrotnie
przekrystalizowany z wody w temperaturze 35°C
z dodatkiem za pierwszym razem 0,5 g weglanu
potasowego na kazde 250 g kwasnego ftalanu po-
tasowego, oraz wysuszony do stalej masy w tem-
peraturze 125°C,

¢) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., 0,5N roztwor
nie zawierajacy weglanow, nastawiony na kwas-
ny ftalan potasowy wg 5.4.1.2.

d) Woda destylowana $wiezo wygotowana.

5.4.2.2. Nastawienie miana 0,5N roztworu wo-
dorotlenku sodewego. Odwazy¢ 2 g kwasnegn
ftalanu potasowego z dokladnoscig do 0,0002 g,
rozpuscic w 100 ¢em? wody destylowanej i mia-
reczkowac roztworem wodorotlenku sodowego do
uzyskania lekko roZowego zabarwienia wchec
fenoloftaleiny.

Normalnes$é roztworu wodorotlenku sodowego
(N) nalezy obliczy¢ wg wzoru

m

P s (1)
0,20422 - V
w ktorym:
m — odwazka kwasnego ftalanu potaso-
wego, g,
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V — obje¢tos¢ 0,5N roztworu wodorotlen-
ku sodowego zuzytego do miarecz-
kowania, ¢m3,

— miligramoréwnowaznik
ftalanu potasowego.

Za wynik nalezy przyjg¢ Srednig arytmetycz-
na wynikow co najmniej trzech réwnoleglych
oznaczan.

0,20422 kwasnego

5.4.2.3. Wykonanie oznaczania. Do kolby stoz-
kowej pojemnosci 300 ¢m? odwazy¢ z dokladno-
Scig do 0,0002 g 0,7 =1 g bezwodnika maleino-
wego, rozpuscic w 100 ¢m? wody destylowanej,
kropli fenoloftaleiny 1 miareczkowac
roztworem wodorotlenku sodowego do lekko rozo-
wego zabarwienia.

Zawarto$¢ bezwodnika maleinowego (X;) na-
lezy obliczy¢ w procentach wg wzoru

dodac¢ 5

V- N-0,04903 - 100
Xy = (2)
m

w ktorym:

V — objetos¢ 0,56N roztworu wodorotlen-
ku sodowego zuzytego do miarecz-
kowania, ¢cm3,

N — normalnos¢ 0,5N roztworu wodoro-
tlenku sodowego oznaczona Wwg
5.4.2.2,

m — odwazka probki, g,

0,04903 — miligramorownowaznik bezwodnika
maleinowego.
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Za wynik nalezy przyja¢ $Srednig arytmetyczna
wynikow co najmniej dwoch oznaczar® roznig-
cych sie najwyzej o 1%.

5.4.3. Oznaczanie barwy

5.4.3.1. Przyrzady

a) Cylindry kolorymetryczne z jednakowego
bezbarwnego szkla, wysokosci okoto 300 mm
i srednicy 27 mm. Cylindry powinny by¢ tak
dobrane, aby objetosci 50 cm? przypadaly we
wszystkich cylindrach na tej samej wysokos:i
od dna cylindra.

b) Blok aluminiowy (wg rysunku) ogrzewany
clektrycznie z regulacja temperatury poprzez ter-
mometr kontaktowy. Temperature w bloku na-
lezy dodatkowo sprawdza¢ termometrem kontrol-
nym, umieszczonym w otworze o glebokosci oko-
o 75 mm i $rednicy 9 mm.

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory — wg BN-T71/
6020-02 p. 2.3.

5.4.3.3. Przygotowanie skali platynowo-kobal-
towej — wg BN-71/6020-02.

Roztwory nalezy umie$ci¢c w cylindrach kolo-
rymetrycznych wg 5.4.2.1a) i zabezpieczy¢ przed
zanieczyszczeniem.

5.4.3.4. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okolo
60 g bezwodnika maleinowego; umiesci¢c w cy-
lindrze kolorymetrycznym i przykry¢ korkiem
szklanym majacym pewien luz. Cylinder umie-
$ci¢c w bloku ogrzewanym do temperatury 75 -~
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60°C i po stopieniu probki porownac¢ barweg bez-
wodnika maleinowego z barwg roztworow skali
platynowo-kobaltowej na bialym tle, przy dzien-
nym rozproszonym S$wietle, unikajgc dodatkowe-
go bocznego oSwietlenia.

5.4.3.5. Dopuszezalna roznica miedzy wynikami
dwoch rownoleglych oznaczan w stopniach skali
Pt-Co nie powinna przekraczac:

w zakresie powtarzalnosei — 10 stopni,

w zakresie odtwarzalno$ci — 10 stopni.

5.4.3.6. Wynik. Za wynik przyjac¢ $rednia aryt-
metyczna wynikéw dwoch oznaczan zgodnych
z 5.4.3.5.

5.4.4. Oznaczanie temperatury krystalizacji wy-
kona¢ wg PN-75/C-04514.

5.4.5. Oznaczanie zawartoSci popiclu. Odwazyc
50 g bezwodnika maleinowego z dokladnos$cig do
0,1 g i ogrzewajac palnikiem powoli odparowy-
waC porcjami w uprzednio wyprazonym do sta-
tej masy i zwazonym z dokladnoscia do 0,0002 ¢
tyglu platynowym. Otrzymana pozostato$¢ pra-
zy¢ w piecu muflowym w temperaturze 600
+30°C do stalej masy. Po ochlodzeniu do tem-
peratury pokojowej w eksykatorze, zwazve ty-
giel ponownie z dokladnoscig do 0,0002 g. Popidi
nalezy zachowa¢ do oznaczania zelaza wg 5.4.6.

Zawartoes¢ popiotu (X,) obliczy¢ w procentach
wg wzoru

m,

Za wynik nalezy przyja¢ srednig arytme-
tyczna wynikéw co najmniej dwoch oznaczan
rézniacych si¢ co najwyzej o 0,001%.

5.4.6. Oznaczanie zawartoSci zelaza. Popiot w
tyglu (po oznaczaniu wg 5.4.5) zala¢ 5 ¢m3 25-pro-
centowego roztworu kwasu solnego i mieszajy:
precikiem szklanym ogrzewa¢ na lazni wodnej
do catkowitego rozpuszczenia. Roztwor przenie$c
do kolby pomiarowej pojemncsci 100 em? i dalej

-

postepowac wg PN-75/C-04521.02 p. 7.

Zawarto$e zelaza (X3) obliczy¢ w procentach
wg wzoru

S it L. S
1600 - m 10 n

w ktorvm:

¢ — stezenie zelaza odcezytane z  krzywej

wzorcowej, mg/100 cm?,
m —— odwazka badanego produktu, g.

Za wynik nalezy przyja¢ Srednia arytmetyczng
wynikow co najmniej dwoch oznaczan réznigcych
si¢ najwyzej o 0,0002"/¢.

5.5. Interpretacia wynikow. Wyniki oraz war-
tosci liczbowe wystepujace w normie nalezv in-
terpretowac  zgodnie z PN-70/N-02120 p. 3.3.2
(metoda Z).

5.6. Zofwiadezenie o wynikach badan. Dla kaz-
dej partii wysytkowej bezwodnika maleinowego
wylworca jest obowigzany wystawi¢ i przestac
odbiorcy zaswiadczenie o wynikach badan stwier-
dzajace zgodnos¢ partii z wymaganiami normy.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

X, - + 100 (3)
m
w ktorym:
m; — masa pozostaloSci po wyprazeniu, g,
m — odwazka badanego produktu, g.
1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Zaklady Azo-

towe KEDZIERZYN w Kedzierzynie.
2. Istotne stosunku do ZN-68/MPChem/
Sch-369
a) wprowadzono oznaczanic barwy 1 zawartosci po-

zmiany w

pictu,

b) podwyzszono zawartose
0 1%,

¢) obnizoeno zawartosc¢ zelaza.

bezwodnika malcinowego

3. Normy zwiazane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobicra-
nia i przygotowywania probek

PN-75/C-04514 Oznaczanic temperatury krystalizacji sub-
stancji organicznych

PN-75/C-04521.02 Analiza chemiczna. Oznaczanie malychn
zawartosci zelaza metodg kolorymetryczng z zasto-
sowaniem 2.2-dwupirydylu

PN-74/C-60008 Probniki do
tow bezksztaltnych

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania

PN-61/0-79021 System wymiarowy opakowan

pobicrania probek produk-

liczb

PN-71/0-79035 Opakowania transportowe. Worki z wié-
kien iykowych i z folii z tworzyw sztucznych. Sze-
regi wymiarowe

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach
wych, Znaki 1 znakowanie. Wymagania

PN-T72/P-81535 Worki z wloékien lykowych

BN-70/6414-06  Opakowania {ransportowe z tworzyw
sztucznych, Worki polietylenowe otwarte plaskie, bez
fald bocznych, zgrzewane

BN-71/6020-02 Oznaczanie barwy
nych

transporto-
podstawowe

produktow organicz-
1. Narmy zagraniczne i zalecenia mig¢dzynarodowe

Anglia BS 3774: 1964 Maleic anhydride

Indic IS 51149-1969 Maleic anhydride

Japonia JIS K 1359-1972 Maleic anhydride

ZSRR T'OCT 5,747-71 AHruapua MajeHuoBbIil TCXHHUIECKHH

FOCT 11153-65 ARTPUAPH MAJEHHOBBI{I TeXHHUCCKUN

ISO R 1390.1970 Maleic anhydride for industrial usc.
Mecthods of test

RWPG PC 4266-73

-—— norma niezgodna

AHPHIIPHIL MANEHBOBLI TeXBUTCCKHI
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