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NORMA BRANZOWA BN-88
PRODUKTY 6026_82
CHEMICZNE
ORGANICZNE Dwumetylotereftalan
Grupa katalogowa 1021
1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest dwu-
metylotereftalan  (DMT) produkcji
wlokien poliestrowych, otrzymany metoda katahtycz-
nego utleniania p-ksylenu, a nastgpnic estryfikacji alko-
holem metylowym.

Dwumetylotereftalan ma:

stosowany  do

a) wzor sumaryezny C10OsH o (1)
b) wzor strukturalny (2)
o
NO—CHy
~0
N0—cH,

¢) mase molowy 194,19,

1.2. Okreslenia. Partia dwumetylotereftalanu — ilo$¢
produktu dostarczona odbiorcy 7z jednym atestem ja-
kosciowym.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Podzial i oznaczenie — wg SWW. podbranza
1242-715 uzupetnione nazwa produkru i
normy.

2.2. Przyktad oznaczenia
SWW 1242-715 DWUMETYLOTEREFTALAN BN-88/6026-82

numerem

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogolne. Dwumetylotereftalan po-
winien by¢ produktem krystalicznym w postaci bia-
tych platkéw bez zanieczyszczen mechanicznych.

3.2. Wymagania szczegotowe — wg tablicy.

Mctody
Lp. ; Wymagania badan
wg
1 Wyelad zewngtrzny
— w stanie stalym biate ptatki 5211
— w stanic stopionym klarowna
clecz wolna
od zawiesin S2.1.2
2 Barwa stopu w jednostkach
Hazena.
nie wigeej niz 10 5.2.2
3 Temperatura krystalizacji, 0°C | od 140,62 do
140,64 5.2.3
4 Liczba kwasowa, w mg KOH
na | g produktu,
nie wigcej niz 0,03 524
5 Absorbancija roztworu w chlo-
roformie przy dlugosci fali
nm,
nie wigcej niz 0.1 3.25
6 Zawarto$¢ popiotu, %,
nic wigee) Mz 0.001 5.2.6
7 Zawartos¢ zelaza, %,
nic wigeej niz 0.0001 2.7

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Dwumetylotereftalan nalezy pako-
wac¢ do workdw papierowych pigciowarstwowych z prze-
kladka bitumiczng lub do workow z folii polictyle-
nowej, nalezycie zabezpicczajac go przed dostgpem wil-
goci 1 zanieczyszezen. Zawarto$¢ produktu w worku
25+30 kg. Po uzgodnieniu pomi¢dzy dostawca. od-
biorca 1 przewoznikiem, dopuszcza si¢ inny rodzaj opa-
kowania, ktore bedzie zapewniatlo zachowanie jakosci
produktu i bedzie miato wymiary zgodne z PN-78/
0-79021.

Na kazdym worku nalezy umiesci¢ etykietke zawie-
rajaca nastgpujace dane:

a) nazw¢ lub znak wytworni,

b) nazwg produktu wg rozdz. 2,

Zgtoszona przez Instytut Wtokien Chemicznych
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowe] dnia 17 sierpnia 1988 r.
jako norma obowigzujgca od dnia 1 kwietnia 1989 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 13/1988, poz. 31)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE  ALFA" 1989

Druk Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd. 0,50 Nakt 1900 + 40 Zam. 2457/88

Cena zt 32,00
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¢) mas¢ brutto 1 netto,

d) numer partit oraz dat¢ produkcji,

e) oznaczenie wg rozdz. 2,

f) znak kontroli jakosci,

¢) znak ochrony przed wilgocig wg PN-85/0-79252,

h) liczbg warstw skladowania,

1) liczb¢ warstw tadowania.

4.2. Przechowywanie. Dwumetylotereftalan nalezy
przechowywaé w oryginalnych opakowaniach w suchych
pomieszczeniach. Worki uktada¢ maksymalnie w oSmiu
warstwach po trzy obok sicbic na paletach 1 zabez-
pieczy¢ dodatkowo folig termokurczliwg.

4.3. Transport. Dwumetyvlotereftalan  opakowany
i oznakowany wg 4.1 nalezy transportowa¢ dowolnym
$rodkiem transportu, zapewniajacym ochrong przed
wilgocia zgodnie z przepisami transportowymi dla ma-
terialow nie zagrazajacych bezpieczenstwu'). Do $rodka
transportowego opakowania ukfada¢ w 8 warstwach.

Dwumetylotereftalan nie stwarza zagrozenia w trans-
porciec 1 niec podlega przepisom transportowym wg
RID/ADR. '

5. BADANIA

5.1. Pobieranie probek — wg PN-73/C-04333.

5.2. Opis badan

5.2.1. Oznaczanie wygladu zewn¢trznego

5.2.1.1. Oznaczanie wygladu zewngtrznego w stanie
statym. Wyglad zewngtrzny  dwumetylotereftalanu
okresli¢ wizualnie na bialym tle.

5.2.1.2. Oznaczanie wygladu zewn¢trznego po stopie-
niu. Badana probk¢ dwumetylotereftalanu w  iloSci
okoto 35 ¢ stopi¢ w probowce o wymiarach ©
20X 200 mm, z bezbarwnego termoodpornego szkta,
w temperaturze 175 £1°C. Wyglad zewngtrzny stopu
okresli¢ wizualnie.

5.2.2. Oznaczanie barwy

5.2.2.1. Zasada metody. Mectoda polega na wizual-
nym pordéwnaniu barwy badanej probki po stopieniu
z barwg roztwor6éw skali Hazena.

5.2.2.2. Wykonanie oznaczania. Oznaczanic barwy
stopionego  dwumetylotereftalanu  wykona¢ zgodnie
z PN-81/C-04534/01 p. 2.1 — metoda wizualna, z na-
stepujacymi uzupetnieniami:

a) do oznaczania stosowaé zamiast cylindréow kolo-
rymetrycznych  probowki ze  szkta
@ 20X200 mm,

b) probke stapia¢ wg 5.2.1.2,

¢) proboéwki z roztworami wzorcowymi skali Hazena
od 0 + 50 jednostek nalezy zatopi¢ 1 umiesci¢ w sta-
tywie na biatym, podsSwictlonym tle,

d) porodwna¢ barwg stopionej] probki z roztworami
wzorcowymi skali  Hazena. wstawiajac probowki
w otwory pod$wietlonego statywu,

e) poréwnanie barwy przeprowadzi¢ patrzac wzdhuz
osi probowki: poroéwnaniec wykona¢ szvbko ze wzgledu
na krystalizacj¢ dwumetylotereftalanu,

f) poda¢ wynik w jednostkach Hazena.

bezbarwnego

Yy Patrz Informacje dodatkowe.

5.2.3. Oznaczanie temperatury Krystalizacji

5.2.3.1. Zasada metody. Mctoda polega na tagodnym
schtodzeniu stopione) probki i oznaczaniu temperatury
krystalizacji przez obserwacj¢ temperatury w czasie kry-
stalizacji. .

5.2.3.2. Odczymiki — p-ksylen cz. lub cz.d.a.

5.2.3.3. Wykonanie oznaczania. Temperaturg krysta-
lizacji dwumetylotereftalanu oznaczy¢ zgodnie z PN-81/
C-04514 7z nastepujacymi uzupelnieniami:

a) stosowad¢ termometr o zakresie temperatury
139 + 143°C z podziatky elementarng 0,01°C,

b) nie stosowa¢ odczynnikéw podanych w PN-81/
C-04514,

¢) termometr pomiarowy przed pomiarem powinien
by¢ sprawdzony w tych samych warunkach, przez ozna-
czanic temperatury krystalizacji standardowej probki
dwumetylotereftalanu, ktérego temperatura krystaliza-
cji wynosi 140,64°C.

5.2.3.4. Obliczanie wyniku. Temperatur¢ krystalizacji
(T%) obliczy¢ w °C wg wzoru

Ty =T + (T - Ty (3)
w ktorym: '

T, — temperatura krystalizacji badanej probki od-
czytana w czasie pomiaru,

T — temperatura krystalizacji wzorcowego dwume-
tylotereftalanu teoretyczna — 140,64°C,

Ty — temperatura krystalizacji wzorcowego dwume-
tylotereftalanu zmicrzona réwnolegle z probka
badang.

5.2.3.5. Podawanie wynikow. Za wynik pomiaru
przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikédw co najmniej
dwoch oznaczan rownolegtych, migdzy ktérymi rozbiez-
no$¢ nie moze przekracza¢ 0,02°C.

5.2.4. Oznaczanie liczby kwasowej

5.2.4.1. Zasada oznaczania. Mctoda polega na zmia-
reczkowaniu badanej probki alkoholowym roztworem
wodorotlenku potasowego, wobec bl¢kitu bromotymo-
lowego jako wskaznika.

5.2.4.2. Aparatura i przyrzady

a) Elektryczna ptytka grzejna lub taznia wodna.

b) Kolba stozkowa pojemnosci 300 ml.

¢) Mikrobiureta o dzialce elementarnej 0,01 ml.

5.2.4.3. Odczynniki i roztwory

a) Chloroform cz.d.a.

b) Wodorotlenek potasowy cz.d.a., roztwor alkoho-
lowy ¢(KOH) = 0,05 mol/l przygotowany wg PN-81/
C-04530/01. :

¢) Blgkit bromotymolowy, roztwdr alkoholowy
0.01%.

d) Alkohol etylowy rektyfikowany 96%.

5.2.4.4. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 20 30,1 g
badanej probki dwumetylotereftalanu, umiesci¢ w kol-
bie stozkowej, doda¢ 100 ml chloroformu 1 rozpusci¢,
ogrzewajac na tazni wodnej. Schtodzi¢ do temperatury
pokojowej, doda¢ 2 mi bigkitu bromotymolowego i mia-
reczkowac roztworem wodorotlenku potasowego do
zmiany barwy z jasnozottej do niebieskiej, utrzymuja-
cej si¢ w ciggu 20 s. Rownolegle przeprowadzi¢ §lepa
probg z tymi samymi ilo$ciami odczynnikow, bez prob-
ki badancj. "
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5.2.4.5. Obliczanie wynikow. Liczb¢ kwasowa (X)
w mg KOH na 1 g produktu obliczy¢ wg wzoru

(V=¥ -n-56.1-1000 (V-Vy-n-56.1

(4)
mo 1000 m
w ktérym:
J©— objetos¢ roztworu wodorotlenku potasowego
zuzyta na zmiareczkowanie probki, ml,

Vi — objgtos$é roztworu wodorotlenku potasowego
zuzyta na zmiareczkowanie Slepej proby, ml,

n — normalnos¢ roztworu wodorotlenku potaso-
wego.

m — masa badane) probki, g.

5.2.4.6. Podawanie wynikéw. Za wynik przyja¢ sred-
nig arytmetyezna co najmniej dwoch oznaczan nie réz-
niacveh sie migdzy soba wigcej niz 0,003 mg KOH/g.

5.2.5. Oznaczanie absorbancji roztworu w chlorofor-
mie

5.2.5.1. Zasada oznaczania. Mctoda polega na po-
miarze absorbancji roztworu badanej probki w chloro-
formie przy dlugosct fali 325 nm.

5.2.5.2. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr umozliwiajgcy pomiar przy diu-
goser fal 325 nm.

b) Kuwety kwarcowe o grubosci warstwy absorpceyj-

nej nie mniej niz 4 cm.
5.2.5.3. Odczynniki — chloroform c¢z.d.a.
5.2.5.4. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ do kolbki

pomiarowej pojemnosci 25 ml, 2.5 ¢ badanej prébki
dwumetvlotereftalanu 7z doktadnoscia do 0,001 g. Do-
dac¢ okolo 20 ml chloroformu i1 catkowicie rozpuscié.
Kolbg zamknac¢ 1 odstawi¢ na 1S min. Dopelni¢ na-
stepnie chloroformem do kreski 1 doktadnie wymie-
sza¢. Jedna kuwetg napelni¢ badanym roztworem, dru-
ga zas chloroformem. Mierzy¢ absorbancje badanej
probki przy dlugosct fali 325 nm w odniesieniu do
chloroformu.

5.2.5.5. Obliczanie wynikow. Absorbancj¢ badanego

dwumetylotereftalanu (X) obliczy¢ wg wzoru
10 - Ess
= — (5)
d - m

w ktoérym:

Ess — 7mierzona absorbancja,
d — grubos¢ warstwy absorpeyine] kuwety, ¢m,
m — masa probki wzigte] do oznaczania, g.
5.2.5.6. Podawanie wynikow. Za wvnik pomiaru przy-

Jac Srednig arytmetyczng wynikow co najmniej dwdch
rownolegltych oznaczan nie rozniacveh si¢ migdzy soba
wigce] niz 0,01,

5.2.6. Oznaczanie zawartoSci popiotu

Informacje dodatkowe

5.2.6.1. Zasada oznaczania. Metoda polega na po-
wolnym spaleniu badanej probki dwumetylotereftalanu
1 nastepnie wyprazeniu jej w piecu muflowym w tem-
peraturze 800 +15°C, do stalej masy.

5.2.6.2. Wykonanie oznaczania. Oznaczanic zawartos-
ci popiolu w dwumetylotereftalanie wykonac¢ zgodnie
z PN-77/C-97065 7z nastgpujacym uzupelnieniem:

pobra¢ do wykonania oznaczania probk¢ o masie
100 ¢.

5.2.7. Oznaczanie zawartosci Zelaza

5.2.7.1. Zasada metody. Mctoda polega na tworzeniu
si¢ w Srodowisku kwasnym czerwonego kompleksu tio-
cyjanianu zelazowego w wyniku reakeji jonéw zela-
zowych Fe(Ill) z jonami tiocyjanowymi.

5.2.7.2. Wykonanie oznaczania. Oznaczanie zawarto-
Sci zelaza w dwumetylotereftalanie wykonaé¢ zgodnie
z PN-81/C-04521/03 z nastgpujacymi uzupetnieniami:

a) Odwazvé na wadze analitveznej 20 ¢ dwumetylo-
tereftalanu w tyglu kwarcowym. Probke poczatkowo
spala¢ powoli nad ptomieniem palnika gazowego lub
na elektrycznej plytce grzejnej, a nastgpnie wlozy¢ ja
do pieca muflowego o temperaturze 800°C, w celu
catkowitego zmineralizowania. Po wystudzeniu popiol
zwilzy¢ 2 ml stgzonego kwasu siarkowego. odparowac
do biatych dymow, nast¢pnie zawartos¢ tygla przeniesé
ilosciowo za pomocg wody destylowanej do kolby.
Dalej postgpowac tak, jak przy sporzadzaniu krzywe]
wzorcowe]. Probke slepa wykonaé zgodnie z PN-81/
C-04521/03 p. 7b),

b) skale wzorcowa przygotowaé z roztworu robo-
czego zawierajacego w I ml 0,001 mg zelaza,

¢) zawarto$¢ zelaza w badanej probee (X) obliczy¢
w % wg wzoru

a - 100 a
X = = (6)
m - 1000 10 - m
w ktorym:
a — zawarto$¢ zelaza odczytana z Kkrzywej wzor-
cowej, mg,
m — masa badane) probki, g.

5.2.7.3. Podawanie wynikow. Za wynik przyjac Sred-
nig arytmetycznag co najmniej dwoch rownolegtyveh
oznaczan nie roznigeych si¢ migdzy soba wigeej niz
0,00002%.

5.3. Ocena wynikow badan. Parti¢ produktu nalezy
uzna¢ za zgodng z wymaganiami normy, jezeli wyniki
badan pobranej préobki odpowiadaja wymaganiom wg
rozdz. 3.

5.4. Zaswiadczenie wytworcy o wynikach badan.
Kazda przesytka stanowigca partig powinna mie¢ za-
faczony atest.

1 EC
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Instytut Wiokien Chemicz-

nych, L6dz, Zaktady Wiokien Chemicznych ELANA, Torun.
2. Normy i dokumenty zwigzane

PN-73/C-04333 Produkty weglopochodne. Pobieranic probek i przy-
gotowywanie Sredniej probki laboratoryjne)

PN-81/C-04514 Oznaczanic temperatury krystalizacj substancji orga-
nicznych

PN-81/C-04530/01 Analiza Przygotowanic
(roztworow mianowanych). Roztwory stosowane w miareczkowa-

chemiczna. titrantow
niach kwas-zasada (alkacymetrycznych)

PN-81/C-04534/01 Analiza chemiczna. Oznaczanic barwy produk-
tow chemicznych za pomocg skali Hazena (skala platynowo-
-kobaltowa)

PN-77/C-97065 Produkty wgglopochodne. Oznaczanie zawartoSci
popiotu

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawartoscia. Znaki
i znakowanie. Wymagania podstawowe

Ustawa z dnia 15 hstopada 1984 r. — Prawo przewozowe (Dz.
U. nr 53, poz. 272 z 1984 r.)

Regulamin Przedsigbiorstwa PKP o tadowaniu i zabezpicczaniu prze-
sytek towarowych (Dz. TiZK nr 9, poz. 68 z 1985 r.)

Przepisy o fadowaniu wagonow towarowych. Zatgeznik 11 do Umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagondw towarowvch w komunikacji
mi¢dzynarodowej (RIV) (Dz. TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.)
wraz z pOznicjszymi zmianami

Zarzadzenic Mimstra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w spra-
wie ladowama samochodéw cigzarowych i przyczep. (Mon. Pol.
nr 24, poz. 123 7 1963 1. i nr 35, poz. 250 z 1968 r.)
3. Autorzy projektu normy — inz. Alicja Mitosz, Instytut Widkien

Chemicznych, £6dZ, mgr inz, Bogumita Sytniewska, Zaklady Wiokien

Chemicznych, ELANA, Torun.
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