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POLPRODUKTY

ORGANICZNE Izocyjaniany

lzocyn T-80

Grupa katalogowa 1021

1. WSTaP Tabllca 1
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest Izocyn'
Wymagania Gatunek
T-80 otrzymywany przez fosgenowanie toluilenodwuaminy ymag
specjaln
Izocyn T-80 stanowi mieszaning izomeréw 2,4- i2,6-dwui- pecjainy !
zocyjanianotoluenu Dwuizocyjanianotoluen ma a) Dwuizocyjamanotoluenu,
%, nie mniej niz
a) wzdér sumaryczny C9H6N202 ° I ey mz 99.7 99.7
b) 2,4-dwuizocyjanianotolue-
b) wzdér budowy nu, % 78 +80 78 + 80
c) Chloru catkowitego, %, -
nie wiecej niz 0,06 0,1
d) Chloru hydrolizujecego,
%, nie wiecej niz 0,007 0,007
e) Kwasowo$¢ w przeliczeniu
NGO na HCI, %, nie wigcej niz 0, 004 0,004
> a-d . L tol 2 6.d . ‘anianotol f) Dimeréw dwuizocyjanfano-
-dwuizocyjanianotoluen , 6-dwuizocyjanianOtoluen toluenu, %, me wiecej niz4 03
c) mase czesteczkowe. 174,16 (1973 r ), g) Barwa w skali Pt/Co, stop-
d) inne nazwy Toluenodwuizocyjanian, 1-metylofenylo- nie, najwyzej 20 20
dwuizocyjanian, l1-me(ylobenzenodwuizocyjanian, TDI
. X . . *) Oznacza si¢ na zedanie odbiorcy
e) klase niebezpieczenstwa llia | IVa
1.2, Zakres stosowania przedmiotu normy. lzocyn T-80 .
3.3. Okres trwatos$ci. lzocyn T-80 przechowywany
stosuje sie gtéwnie do produkcji pianek poliuretanowych

warunkach wg 4 3 zachowuje swoje wtasnosci w ciggu 6

oraz elastomeréw poliuretanowych o X X
miesigecy, liczec od daty wyprodukowania”

12. PODZIAL. | OZNACZENIE
4. PAKOWANIE. PRZECHOWYWANIE | TRANSPORT
2, 1, Gatunki. Rozréznia sie dwa gatunki lzocynu T-80 . L
4. 1, Pakowanie. lzocyn T-80 naiezy pakowaé¢ do czys-
specjalny i | . . .
tych i szczelnych bebnéw ocynkowanych pojemnos$ci 200 dm3
2.2, Przyktad oznaczenia Izocynu T-80 gatunku | wg BN-76/5046-02 lub BN-76/5046-01

1ZOCYN T-80 | BN-81/6026-76 Znakowanie nalezy wykona¢ wg PN-76/0-79252, umiesz-

czajec na kazdym opakowaniu napis zawierajecy co naj-
3. WYMAGANIA mniel
a) nazwe lub znak wytwércy,

3.1. Wyglad zewnetrzny, lzocyn T-80 powinien by¢ cie- )
b) oznaczenie wg rozdz 2,

cze bezbarwne, klarowne ) i
c) numer partii,

3.2, Wymagania fizykochemiczne - wg tabl 1 d) date produkcji,

Zgtoszona przez Zjednoczenie Przemystu Organicznego ORGANIKA
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego ORGANIKA dnia 14 lipca 1981 r
lako norma obowigzuieca od dnia 1 kwietnia 1982 r
(Dz Norm i Miar nr 21/1981 poz 84)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE W 82 Druk Wyd Norm W-wo Ark. wyd. 1,30 Noki 1900*55 Zam. 3270/81 Ceno >112 00
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e) mase brutto i netto,

f) okres gwaranciji,

g) znaki niebezpieczernistwa wg PN -76/0-79252 p 2,3 4
i 239

4.2.

Formowanie jednostek tadunkowych. W przypadku

stosowania paletyzacji jednostki tadunkowe nalezy formo-
wacé¢ na paletach wg PN-75/M-78216
t_adunek na palecie powinien by¢ zabezpieczony przed

przesuwaniem si¢ i deformacje

4.3. Przechowywanie. lzocyn T-80 nalezy przechowywacd

w szczelnych opakowaniach wg 4 1w pomieszczeniach su-
o

chych, w temperaturze najwyzej 35 C lub w zbiornikach

magazynowych w atmosferze azotu lub powietrza o wilgot-

nosci najwyzej 0, 003 %

Izocyn T-80 przechowywany w temperaturze nizszej niz
15 oC krzepnie Aby doprowadzi¢ lzocyn T-80 do stanu
ciektego, nalezy go podgrza¢ i wymieszac

4. 4. Transport. lzocyn T-80 nalezy przewozi¢ cyster-
nami samochodowymi lub kontenerami dostosowanymi do
przewozu izocyjanianow

Izocyn T-80 w opakowaniu wg 4 1 nalezy przewozi¢ do-
wolnymi krytymi Srodkami trartsportu

Bebny uktada¢ w pozycji stojecej scisle obok siebie, w
dwéch warstwach, na catej powierzchni $srodka przewozo-
wego i zabezpieczy¢ przed przemieszczaniem sie w czasie

transportu

Przewozi¢ nalezy zgodnie z aktualnymi przepisami w

komunikacji krajowej i migdzynarodowejl)

5. BADANIA

5.1. Rodzale badan
i),

b) oznaczanie zawarto$ci dwuizocyjanianotoluenu (3 2a),

a) sprawdzanie wygledu zewnetrznego (3
c) oznaczanie zawartosci 2, 4-dwuizocyjanianotoluenu
(3 2b) '

d) oznaczanie zawartos$ci chloru catkowitego (3 2c),

e) oznaczanie zawartos$ci chloru hydrolizujecego (3 2d),

f) oznaczanie kwasowos$ci (3 2e),

g) oznaczanie zawarto$ci dtmeréw dwuizocyjanianotolue-
nu (3 2f),

h) oznaczanie barwy w skali PT/Co (3 29)

5-2. Wielko$¢ partii Partie produktu stanowi zawartos¢
jednej cysterny, kontenera lub najwyzej 400 bebnéw napet-

nionych lzocynem T-80 z jednego zbiornika magazyhowego

5.3. Pobieranie préobek | przygotowywanie
prébki laboratoryjne! - wg PN-67/C-04500
Prébki u producenta nalezy pobiera¢ ze zbiornika maga-

zynowego, z ktérego se napetniane opakowania transpor-

Patrz Informacje dodatkowe m

Sredni

towe lub z opakowan transportowych w trakcie ich napet-
niania

Préobki u odbiorcy w przypadku dostaW w cysternach Ilub
kontenerach nalezy pobiera¢ za pomoce prébnika na linii

wyttoczonej w czasie roztadunku cysterny lub kontenera, a
w przypadku dostaw w bebnach nalezy wybraé w sposéb lo-

sowy do pobrania prébek liczbe opakowan wg tabl 2

Tablica 2

Liczba opakowah Liczba opakowan, ktére nalezy

w partu wybrac¢ do pobrania préobek
do 15 / 6
16 + 25 9
‘26 * 63 12
64 7 160 14
161 + 250 15
251 +400_ 6

Z kazdej cysterny, kontenera czy losowo wybranych o-
pakowan nalezy pobra¢ co najmniej dwie probki pierwotne,
postugujec sie prébnikiem nr 1* 7 wg PN-74/C-60008

Z prébek pierwotnych przygotowac¢ $rednie préobke labo-
ratoryjne o masie okoto 250 g Srednig prébke laboratoryj-
ne podzieli¢ na dwie czeécj, z ktérych jedne przeznaczy¢

do badan, a druge przechowywac¢ do analizy rozjemczej

5.4. Opis badan

5 4,1, Sprawdzanie wygladu zewnetrznego wykona¢ wi-

zualnie
5 4 2. Oznaczanie zawarto$ci dwuizocyjanianotoluenu

54 2 1 Zasada metody Oznaczanie polega na reakcji
dwuizocyjanianotoluenu z dwu-tl-butyloamine z utworzeniem
roztworem

mocznika i odmiareczkowaniu nadmiaru aminy

kwasu solnego

5,4.2. 2. Odczynniki i 'roztwory

a) Btekit bromofenolowy, roztwér metanolowy 0,5-pro-
centowy

b) Dwu-n-butyloamina, roztwdér 0,2N w kolbie pomiaro-

wej pojemnosci 1000 cm3 odwazyé¢ 25 g dwu-n-butyloaminy
cz irozcienczy¢ chlorobenzenem lub toluenem cz d a do
objetosci 1000 cm3

c) Kwas solny, roztwér 0, 2N

d) Metanol cz

5.4.2.3. Wykonanie oznaczania Do kolby pojemnosci

300 cm3 odmierzy¢ 25,0 cm3 roztworu dwu-n-butyloaminy

Odwazy¢ w pipetce wagowej okoto 0,2 g Izocynu T-80 z do-
ktadnoscie do 0,0002 g i doda¢ do kolby z dwu-n-butyloami-
ne Kolbe zamkneé szybko i szczelnie doszlifowanym kor-
kiem i odstawi¢ na 20 min dla przereagowania dwu-n-buty-
okoto

loaminy z Izocynem T-80 Nastepnie wla¢ do kolby
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100 cm3 metanolu, sptukujec korek | $cianki kolby oraz 2 +
3 kropel Btekitu bromofenolowego i natychmiast miareczko-
wac roztworem kwasu solnego do zmiany barwy z niebies-
kiej na z6tte Zébtte zabarwienie powinno utrzymaé sie w
clegu 15 s W przypadku zmetnienia miareczkowanej préoby
doda¢ kazdorazowo metanolu do sklarowania roztworu Na-
czynia i pipety powinny by¢ starannie wysuszone Roéwno-

legle wykona¢ w takich samych warunkach préobe kontrol-

ne

Zawarto$¢ dwuizocyjanianoteluenu (X 1) obliczy¢é w pro-

centach wg wzoru

0,0174 (Vi-Vi) 100
(D
w ktéorym
liczba graméw dwulzocyjanianotoluemi odpo-
wiadajeca 1 cm $cisle 0,2N roztworu kwasu
solnego,
objetos¢ Scisle 0, 2N roztworu kwasu solnego
zuzytego do miareczkowania préby kontrolnej,
3
cm -,
objetos¢ Scisle 0, 2N roztworu kwasu solnego
zuzytego do miareczkowania badanej préby,
3
cm .
m, - masa odwazki badanego lzocynu T-80, g.

5.4.2.4. Wynik kohcowy oznaczania. Za wynik koncowy-

oznaczania nalezy przyje¢ Srednie arytmetyczne wynikéow
co najmniej dwéch réwnolegtych oznaczan' r6zniecych sie

miedzy sobe nie wigcej niz 0,5 %

5.4.3. Oznaczanie zawartos$ci 2.4-dwuizocyianianotolue.

nu

5.4.3. 1. Zasada oznaczania. Oznaczanie zawartosci
2 ,4-dwuizocyjanianotoluenu (2,4-TDI) w lzocynie T-80 o-
piera sie na pomiarze stosunku absorbancji pasma anality-
' dla izomeru

cznego przy 781,3 cm 2, 6-dwuizocyjaniano-

toluenu (2,6-TD 1) do pasma analitycznego przy 809,7cm-

dla izomeru 2 ,4-dwulzocyjanianotoluenu

5.4.3.2. Aparatura i przyrzady

a) Dwuzwiezkowy spektrofotometr na podczerwien

pryzmatem z chlorku sodowego rejestrujecy widmo w za-
kresie 650 z 4000 cm- ',

b) Kolby pomiarowe pojemnosci 25 cm3

c) Kuwety z okienkami z chlorku sodowego o grubosci

okoto 0,4 mm

d) Strzykawki pojemnosci 2 cm3

5.4. 3.3. Odczynniki

a) Cykloheksan cz d a osuszony zelem krzemionkowym

(zawarto$¢ wody ponizej 0,02 %)

b) Wzorce
2,4-TDI| nie zawierajecy izomeru 2,6-TD|
2,6-TDI| nie zawierajecy lzomeru 2,4-TDI
5.4. 3.4. Przygotowanie roztworéw wzorcowych. Do kolb
pomiarowych pojemnosci 25 cm3 oznakowanych od 1 do 10
odwazy¢ z doktadhos$cle do 0,0002 g wzorcowe lzocyjania-
ny w ilosciach podanych w tabl 3

Odwazone mieszaniny izomeréw rozcieficzy¢ cykloheksa-
rozpuszczalnikiem

nem, wymieszeé, uzupetnié¢ tym samym

do kresek i ponownie wymieszac

Tablica 3
Nr Udziat izome-
roztworu 2,4-TDI, ¢ 2,6-TDI, g ru 2,4-TDI w
wzorcowego .mieszaninie

izomeréw, %

1 0,3750 0,1250 75

2 0, 3800 0, 1200 76

3 0,3850 0, 1150 77

4 0,3900 0, 1100 78

5 0, 3950 0, 1050 79

6 0,4000 0,1000 80

7 0,4050 0,0950 81

8 0,4100 0, 0900 82

9 0,4150 0,0850 83

10 0, 4200 0, 0800 84

W przypadku uzycia kuwet o grubos$ci innej niz wg 5A3, 2

nalezy odpowiednio zmieni¢ stezenia roztworéw wzorco-

wych izocyjanianéw, a takze stezenie roztworu proby ba-

danej

5.4.3.5. Rejestrowanie widm spektrofotometrycznych |

wyznaczanie absorbancn pasm analitycznych lIzomeréw

2,4-TP1 i 2.6-TDI. Kuwete odno$nikowe napetni¢ cyklohele

sanem i umiesci¢ w wiezce odno$nikowej spektrofotometru

Kuwete pomiarowe napetni¢ za pomoce strzykawki roz-

tworem mieszaniny izomeréw TDI i umiesci¢ w wiezce po-

miarowej spektrofotometru Spektrofotometr nastawi¢ na

rejestracje wg programu dla pomiaréw ilosciowych

Trzykrotnie rejestrowaé¢ widmo mieszaniny izomeréw

w zakresie od 700 cm- ' do 850 cm-
Dla kazdego z zarejestrowanych widm wykre$li¢ wspdlng

linieg podstawowe przechodzece przez dwa minima przy

liczbach falowych 765 cm i 830 cm Odczyta¢ wartos-

ci absorbancji pasm analitycznych przy liczbach falowych

781,3 cm dla izomeru 2,6-TDI oraz 809,7 cm- ' dla izo-

meru 2,4-TDI, stosujec metode linii podstawowej Z wy-

konanych trzech pomiaréw obliczy¢ Srediie arytmetyczne

absorbancji dla izomeréw 2,4-TDI i 2,6-TDI|

5.4.3.6. Wyznaczanie wsp6tczynnikéw réwnania fc -

*WC + b metoda najmniejszych kwadratéw. Zgodnie z

5.4 3 5 wyznaczy¢ wartosci absorbancji izomeréw 2,4-TDI,
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dla roztwér wzorcowych przygotowanych wg 5 4 3 4 Ob-
liczy¢ wartosci k bedece stosunkiem absorbancji izomeru
2,6-TDI| do absorbancji izomeru 2,4-TD1| dla poszczeg6l-

nych roztworéw wzorcowych.

Wspotczynniki rownania X okreslajacego zaleznos$é k
od stezenia C izomeru 2,4-TD| Wyliczyé z wzoréw

»Efc,cl-Tk1Zci

(2)

= | R
1I_1c121I_1k,-Ict(R ) @)

1=1
!

n n

c)
w ktérych
n - ilos¢ roztworéw wzorcowych uzytych do wyznacza-
nia wspoétczynnikéw,
Cj - stezenie izomeru 2,4-TDI w mieszaninie 2,4 i

3,6TDI| danego roztworu wzorcowego, gdzie t

okres$la nr kolejny roztworu wzorcowego wg
tabl 3, ,,

k't - stosunek absorbancji pasma analitycznego I|zomeru
2,6-TD! do absorbancji pasma analitycznego izo-
meru 2,4-TD| dla danego roztworu wzorcowego,
gdzie | okres$la nr kolejny roztworu wzorcowego
wg tabl 3, wyliczony wg wzoru

A 2 6-TDI (A)
A 2,4-TDI
w ktérym
Srednia arytmetyczna absorbancji pasma
~2,6-TDI
analitycznego izomeru 2,6-TDI wyznaczo-.
na przy liczbie falowej 781,3 cm dla da-
nego roztworu wzorcowego,
Srednia arytmetyczna absorbancji pasma a-
A2,4-TDI

nalitycznego izomeru 2,4-TDIl wyznaczona

przy liczbie falowej 809,7 cm 1 dla danego

roztworu wzorcowego

5.4.3. 7. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiarowej

pojemnos$ci 25 cm3 odwazy¢ okoto 0,5 g badanego Izocynu
T-80 Catos¢ uzupetni¢ cykloheksanem do kreski i wy-
mieszaé

Rejestracje widma i wyznaczanie absorbancji pasm izo-
meréw 2,4-TDI i 2,6-TDI roztworu badanej préoby wykonaé
wg 5 4 3 5 Zawartos¢ 2,4-toluenu dwuizocyjamanotolue-
nu ( X2) obliczy¢é w procentach wg wzoru

k
*2 =

w ktérym 1 (s)

A2 6-TD1
A2,4-TDI

5 - wspétczynnik réwnania fc- mc + b wyznaczo-
ny wg 5 4 3 6,

m - wspoétczynnik ré6wnania k ~mc+ b wyznaczo-
ny wg 5 4 3 6,

Aj g_-pp( Srednia arytmetyczna absorbancji pasma izo-
meru 2,6-TDI| wyznaczona przy liczbie falo-
wej 781,3 cm ' dla badanej préby

2 4-TDI Srednia arytmetyczna absorbancji pasma izo-
meru 2,4-TDI| wyznaczona przy liczbie falo-

wej 809,7 cm-1 dla badanej proby

5.4 3,8, Wynik kofnicowy oznaczania Za wynik koncowy

oznaczania nalezy przyje¢ wartos¢ obliczone wg wzoru (5)

5 4 4. Oznaczanie zawarto$ci chloru catkowitego

5 4 4.1 Zasada metody Oznaczanie polega na spaleniu

badanego lzocynu T-80 w atmosferze tlenu w aparacie

przedstawionym na rysunku i zaabsorbowaniu w wodzie

chloru zawartego w gazowych produktach spalania
Zaabsorbowany chlor oznacza si¢ przez potencjometry-

czne miareczkowanie roztworem azotanu srebrowego

5.4.4.2. Aparatura i przyrzady

a) Aparat do spalania préby w tlenie wg rysunku

fem, 2 - koszyczek do spalania o szerokosci 10 mm i wy-
sokosci 25 mm, wykonany z drutu ze stali kwasoodpornej o
Srednicy (L mm, 3 - korek szklany z haczykiem do zawie-
szania koszyczka, 4- wezyk teczecy, 5 - ptuczka Pole-
zajewa do gazu mata wg PN-69/C-13046

b) Butla z tlenem zaopatrzona w zawér redukcyjny cis-
nienia

c) Elektrody srebrowa i kalomelowa

d) Klufcz elektrolityczny (U-rurka szklana o $rednicy
4+5 mm wypetniona na gorgco 5-procentowym roztworem
agaru w nasyconym roztworze azotanu potasowego)

e) Mieszadto elektryczne

f) Potencjometr (pehametr)

5-4.4.3. Odczynniki i roztwory

a) Azotan potasowy cz d a , roztwdér nasycony
b) Azotan srebrowy, roztwér 0, 01N

c) Kwas azotowy, roztwér (1 i)

d) Kwas solny, roztwoér $cisle 0, 005N
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5.4.4.4- Przygotowanie préby do miareczkowania. Do

3
kolby okregtodennej wla¢ 50 cm wody destylowanej, a do
3

ptuczek po 10 cm Zanurzy¢é w wodzie destylowanej rurke
szklane, podigeczone poprzez reduktor do butli z tlenem
Przepuszczacé¢ strumien tlenu przez kolbe w cigegu okoto

3 min W koszyczku do spalan umiesci¢ skrawek bibuty z
tamponikiem waty (okoto 50 mg)

Koszyczek z watge zawiesi¢ na haczyku wagi analitycznej
i zwazy¢ z doktadnoscie do 0,0002 g Na baweinge w ko-
szyczku-nanie$s¢ okoto 0,2 g badanej prébki i ponownie zwa-
zy¢ Koszyczek z badane prébke na bawelnie zawiesi¢ na
haczyku korka szklanego, zapali¢ skrawek bibuty i natych-

miast wprowadzi¢ do kolby wypetnionej uprzednio tlenem

W atmosferze tlenu bawetna z podane prébke gwattownie spa-

la sie, a chlor zawarty w prébce przechodzi do gazowych
produktéw spalania W celu niedopuszczenia do strat pro-
duktéw spalania korek szklany nalezy przytrzymywaé reke
zabezpieczone rekawice ochronng Wykonujecy analize po-
winien znajdowaé sie poza przezroczyste ostone zabezpie-
czajece Po spaleniu prébki znajdujece sie w ptuczkach wo-
de destylowane przedmucha¢ gruszke gumowe do kolby Od-
teczy¢ kolbe od ptuczek i natychmiast zamkne¢ kolbe
szczelnie korkiem Zawarto$¢ kolby energicznie wytrzesac
do catkowitego zaniku widocznych produktéw gazowych spa-
lania préby Przenies¢ iloSciowo zawartos¢ kolby do zlew-
ki Przeptuka¢ matymi porcjami wody destylowanej wszyst-
kie czesci aparatu, ktére stykatly sie z gazowymi produkta-
mi spalania, a poptuczyny poteczy¢ z roztworem z kolby

kwasu

Nastepnie roztwér zakwasi¢ 2 + 3 cm roztworu

azotowego i doktadnie wymiesza¢ mieszadtem elektrycznym

5.4.4.5. Wykonanie oznaczania. Do roztworu przygo-
towanego wg 5 4 4 4 dodaé pipete miarowe $cisle 5 cm
roztworu kwasu solnego Elektrody kalomeloweg i srebrowe
doktadnie optukane wode destylowane podteczyé do poten-
cjometru Elektrode srebrowe umiesci¢ w badanym roztwo-
rze, a elektrode kalbmelowe w roztworze azotanu potaso-
wego i poteczy¢ roztwory kluczem elektrolitycznym Na-
stepnie witeczy¢ potencjometr do sieci, nastawi¢ odczyt na
mV i uruchomi¢ mieszadto Po uptywie 5 min odczyta¢ po-
tencjat

Badany roztwér miareczkowaé roztworem azotanu sre-
miareczkowa-

browego Blisko punktu réwnowaznikowego
3

nia dodawac¢ azotan srebrowy po 0, 1 cm Po kazdorazo-
wym dodaniu azotanu i doktadnym wymieszaniu roztworu od-
czyta¢ na skali potencjometru napiecie w mV
Roéwnolegle wykonaé¢ w takich samych warunkach prébe
kontrolne Z otrzymanych wynikéw sporzedzi¢ wykres, na
osi odcietych odtozy¢ objeto$¢ zuzytego do miareczkowa-
ma roztworu azotanu srebrowego w cms, a na osi rzednych

napigcie w mV,

Z wykresu okres$li¢ objetos¢ azotanu srebrowego w cm”
odpowiadajece punktowi réwnowaznikowego miareczkowa-
nia

Zawarto$¢ chloru catkowitego (X j) w przeliczeniu na

CL." obliczy¢ w procentach wg wzoru

X 0,0003546 100 (6)
3~ ml »

w ktéorym
V[ - objetos¢ Scisle 0,01N roztworu azotanu sre-
browego odpowiadajgeca punktowi réwnowaz-
nikowego miareczkowania préby kontrolnej,
3
cm

Vg - objetos¢ Scisle 0, 01N roztworu azotanu sre-

browego odpowiadajeca punktowi réwnowaz-

nikowego miareczkowania badanej préby,
3
cm
3
0,0003546- ilos¢ chloru odpowiadajeca 1 cm Scisle

0, 01N roztworu azotanu srebrowego, g,

m1l—odwazka badanego lzocynu T-80, g
/

5,4.4,6. Wynik koficowy oznaczania Za wynik korficowy
oznaczania nalezy przyje¢ Srednig arytmetyczne wynikow
co najmniej dwéch réwnolegtych oznaczan réznigcych sie

miedzy sobe me wigcej niz o 0,005 %

5 4.5 Oznaczanie zawarto$ci chloru hydrolizuracego

5 4 5 1. Aparatura i przyrzady
a) Elektrody srebrowa i kalomelowa
b) Mieszadto elektryczne

c) Potencjometr (pehametr)

5.4. 5.2. Odczynniki i roztwory
a) Azotan srebrowy, roztwdér 0, 01N
b) Kwas azotowy roztwér 20-procentowy

c) Metanol cz d a

5 4.5.3- Przygotowanie préby do miareczkowania. Do
zlewki pojemnosci 250 cm” odmierzy¢ pipete pomiarowe
15 cm3 badanego Izocynu T-80 i doda¢ 150 cm3 metanolu
Prébe doktadnie rozpusci¢, zlewke przykry¢ szkietkiem
zegarkowym, a nastepnie roztwdér ogrzewaé¢ w ciegu 30 min
na wrzecej tazni wodnej

Roztwdér schtodzi¢ do temperatury pokojowej, zakwasic¢

kwasem azotowym do wyraznego zabarwienia papierka uni-

wersalnego i doktadnie wymiesza¢ za pomoce mieszadta
elektrycznego
5 4 5.4 Wykonanie oznaczania Elektrody doktadnie

sptukaé¢ wode destylowaneg i podigeczy¢é do potencjometru

Witeczy¢ aparat do sieci i nastawi¢ odczyt na mV  Urucho-
mi¢ mieszadto elektryczne i po uptywie 5min odczyta¢ po-

tencjat
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Miareczkowac¢ roztwér przygotowany wg 5 4 5 3 noztwo-
rem azotanu srebrowego Po kazdorazowym dodaniu 0,2 cm
odczynnika, roztwér doktadnie wymiesza¢ i odczytaé na
skali potencjometru napiecie w mV

Z otrzymanych wynikéw sporzedzi¢ wykres, na osi od-
cietych odtozy¢ objetos¢ zuzytego do miareczkowania roz-
tworu azotanu srebrowego, na osi rzednych - napiecie w
mV Z otrzymanego wykresu wyznaczy¢ punkt réwnowazni-
kowego miareczkowania odpowiadajecy objetosci roztworu
azotanu srebrowego zuzytego do miareczkowania badanej
préby w cm”

Zawarto$¢ chloru hydrolizujecego (X 4) w przeliczeniu

na Cl' obliczy¢é w procentach wg wzoru

0 0003546 V 100
. 1,22 ")
w ktérym
V - objetos¢ Scisle 0, 01N roztworu azotanu
srebrowego odpowiadajeca punktowi réwno-,
waznikowego nasycenia, cm3,»
- objeto$¢ badanej préby lzocynu T-80, cmE,
0,0003546 - ilos¢ chloru odpowiadajgeca 1 cm3 Scisle
0, 01N roztworu azotanu sreg;owego, gt

1,22 - gestos¢ lzocynu T-80, g/cm

5-4.5-5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik koncowy
oznaczania nalezy przyje¢ Srednie arytmetyczne wynikéw co
najmniej dwéch réwnolegtych oznaczan nie rézniecych sie

migdzy sobe wiecej niz 0,001 %
5.4. 6. Oznaczanie kwasowosci

5.4.6. 1. Aparatura i przyrzady
a) Elektrody szklana i kalomelowa
b) Mieszadto elektryczne

c) Potencjometr (pehametr)

5.4.6.2. Odczynniki | roztwory
a) Metanol cz d a
b) Toluen cz d a

c) Wodorotlenek potasowy, roztwdér metanolowy 0,01N

5.4.6.3. Przygotowanie préoby do miareczkowania. Do

zlewki pojemnosci 250 cm odmierzy¢ pipete pomiarowe
15 cm3 prébki lzocynu T-80 i doda¢ 50 cma"toluenu Nastep-
nie roztwo6r ogrzewaé na tazni wodnej do momentu catkowi-
tego rozpuszczenia proby Roztwér ochtodzi¢ do tempera-
tury pokojowej, doda¢ powoli 50 cm3 metanolu i catos$¢ (E)-
brze wymieszaé Przykry¢ zlewke szkietkiem zegarkowym
i ogrzewa¢ w ciegu 5 min nawrzecej tazni wodnej Roztwor
schtodzi¢ do temperatury pokojowej i za pomoce mieszadta

elektrycznego doktadnie wymieszac

5.4. 6.4. Wykonanie oznaczania. Elektrody

sptuka¢ wode destylowane i podigeczyé do potencjometru

doktadnie

Wteczy¢ aparat do sieci i nastawi¢ odczyt namV Urucho-
mi¢ mieszadto elektryczne i po uptywie 5 min odczyta¢ ~go-
tencjat

Miareczkowaé¢ roztwo6r przygotowany wg 5 4 6 3 roz-
tworem wodorotlenku potasowego Blisko punktu réwnowaz-
nikowego miareczkowania dodawaé¢ roztwor wodorotlenku
potasowego po 0, 1 cm Po kazdorazowym dodaniu odczyn-
nika roztwér wymieszaé¢ i odczytaé¢ na skali potencjometru
napigcie w mV

Z otrzymanych wynikéw sporzedzi¢ wykres,<na osi odcie-
tych odtozy¢ objeto$¢ zuzytego do miareczkowania roztwo-
ru wodorotlenku potasowego w cm , a na osi rzednych
napiecie w mV

Z otrzymanego wykresu wyznaczy¢ punkt réwnowazniko-
wego miareczkowania odpowiadajecy objetosci roztworu wo-
dorotlenku potasowego zuzytego do miareczkowania badanej
préby w cm

Kwasowos$¢ Izocynu T-80 w przeliczeniu na procentowe

zawarto$é kwasu solnego (X ,) obliczy¢é wg wzoru

0 00 647 \Y
0%3 (8)

1,22

w ktéorym
V - objetos¢ Scisle 0,01N roztworu wodorotlen-
ku potasowego odpowiadajeca punktowi réw-
nowaznikowego miareczkowania cm3,
- objetos¢ badanej préby Izocynu T-80, cm3,
0,0003647 - ilos¢ kwasu solnego odpowiadajeca 1 cm3
$cisle 0, 01N roztworu Wodorotlenku pota-
sowego, g,
.3
1,22 - gestos$¢ lzocynu T-80, g/cm
5.4. 6.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik korncowy
oznaczania nalezy przyje¢ Srednie arytmetyczne wynikéw
co najmniej dwéch réwnolegtych oznaczan rézniecych sie

miedzy sobe nie wiecej niz 0, 0005 %

5.4.7. Oznaczanie zawartos$ci dimeréw dwuizocyjania-

notoluenu

5.4.7. 1. Zasada oznaczania. Oznaczanie zawartosci di-
meréw dwuizocyjanianotoluenu (TDI) w lzocynie T-80opan-
liczbie falowej

to na pomiarze absorbancji pasma przy

1780 cm"1

5.4. 7.2. Aparatura i przyrzady

a) Dwuwigezkowy spektrofotometr na podczerwieh z pryz-

matem z chlorku sodowego rejestrujecy widmo w zakresie
65074000 cm '

b) Kolby pomiarowe pojemnos$ci 25 cms,

c) Kuwety z okienkami z chlorku sodowego o grubosci

0, 160 mm

d) Strzykawki pojemnosci 2 cm3
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5 4.7.3 0Odczynniki

a) Chloroform cz d a osuszony sitami molekularnymi 4A
b) Dimer 2,4-TD1| o temperaturze topnienia 158 °C
c) Tzocyn T-80 Swiezo destylowany (nie zawierajacy di-

meréw dwuizocyjanianotoluenu)

5 4,7 4. Przygotowanie roztworéw wzorcowych Przy-
gotowaé¢ 10 roztworow wzorcowych dimeru 2,4-TDI w $Swie-

zo destylowanym lIzocynie T-80 o stezeniach wg tabl 4

Tablica 4

Nr roztworu Stezenie dimeru TDI w lzocynie

wzorcowego T-80, %
i 0,03 + 0,05
| N2 0,06 T 0, 08
3 0,10 - 0, 12
4 0, 14 —O0, 16
5 0,18 - 0, 20
6 0,22 y 0,24
7 0,26 * 0, 28
8 0,30 + 0,34
9 0,36 * 0,38
10 0,40 + 0,42

Poszczegélne roztwory przygotowa¢ w nastepujecy spo-

séb do kolby pomiarowej zwazonej z doktadnoscie do
0,0002 g odwazy¢ odpowiednie ilos¢ dimeru 2,4-TD I, za-
warto$¢ kolby uzupetni¢ do kreski Izocynem T-80, po roz-
puszczeniu dimeru 2,4-TDI| cato$¢ doktadne wymieszaé¢ i
ponownie zwazy¢ z doktadnos$cie do 0,0002 g

Stezenie dimeru 2,4-TDI (C) w poszczegdlnych roz-

tworach wzorcowych obliczy¢é wg wzoru

m2 ioo

C- (9)

w ktérym \%
m2 ~ obwazka dimeru 2,4-TDI, g,
rtig - odwazka roztworu dimeru 2,4-TDI w lzocynie
T-80, ¢
5 4.7.5. Reiestrowanie widm spektrofotometrycznych i

wyznaczanie absorbancn pasma dim&réw dwuizocyiamanoto-
luenu. Kuwetge pomiarowe napetni¢ za pomoce strzykawki
badanym lzocynem T-80, a w przypadku wyznaczania wspot-
roztworem dimeru

czynnikéw wg 5 4 7 6 wzorcowym

2,4-TDI| w $wiezo destylowanym lzocynie T-80 Napetnione
kuwete umiesci¢ w wiezce pomiarowej spektrofotometru
Kuwete kompensacyjne napetni¢ swiezo destylowanym Izo-
cynem T-80 i umiedci¢ w wigzce odnos$nikowej spektrofoto-
metru.
Spektrofotometr nastawi¢ na rejestracje wg programu

dla pomiaréw llosciowych

Widmo rejestrowac¢ trzykrotnie w zakresie 1600+1900 cm
Dla kazdego z zarejestrowanych widm wykres$li¢ linie sty-
czne do minimum przy 1835 cm ' réwnolegle do linii 0 %

transmitancji Odczyta¢ warto$¢ absorbancji pasma przy

liczbie falowej 1780 cm ' Z wykonanych trzech pomia-

row obl<zyé Sre<hie arytmetyczne absorbancji dimerow

TDI
5.4.7.6. Wyznaczanie wspoétczynnikéw réwnania

A = mc + b metoda najmniejszych kwadratéw Zgodnie z

5 4 7 5 wyznaczy¢ wartosci absorbancji dimeru 2,4-TDI
dla roztworéw wzorcowych przygotowanych wg 5 4 7 4

Wspétczynniki réwnania okres$lajecego zalezno$¢ absor-

bancji przy 1780 cfn ' od stezenia dimeru 2,4-TDI w tzo-
cynie T-80 wyliczy¢ z wzoréow
A -
4 U U (10
& - (W
n n n n
b = od
w ktérych
n - ilos¢ roztworéw wzorcowych uzyta”"do wyznaczania

wspoétczynnikow,

Aj - $Srednia arytmetyczna absorbancji pasma dimeru
2,4-TDI przy liczbie falowej 1780 cm 1 dla da-
nego roztworu wzorcowego, gdzie | okres$la nr ko-
lejny roztworu wzorcowego,

Cj - stezenie dimeru 2,4-TDI| w lzocynie T-80 danego

roztworu wzorcowego, gdzie t okresla nr kolejny

roztworu wzorcowego s

5 4 7.7. Wykonanie oznaczania Kuwete pomiarowe na-
petni¢ badanym lzocynem T-80 i umies$ci¢ w wigzce pomia-
rowej spektrofotometru.

Kuwete kompensacyjng napetni¢ Swiezo destylowanym
lzocynem T-80 Rejestracje widm i wyznaczanie absorban-

cji pasma dimeréw TDI przeprowadzi¢ wg 5 4 7 5

Zawarto$¢ dimeréw dwuizocyjanianotoluenu (X ,) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru
v A-b (12
A6“ m

w ktérym
A - Srednia arytmetyczna absorbancji dimeréw dwuizo-
cyjanianotoluenu przy liczbie falowej 1780 cm ' dla

badanej préby,
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b - wspétczynnik rownania A - mc + b wyznaczony wg
54 7 6,
m - wspoéiczynnik réwnania A - mc + b wyznaczony wg

5476

5.4.

oznaczania nalepy przyje¢ wartos¢ obliczong wg wzoru (12)

5 4,8, Oznaczanie barwy wykona¢ wg BN-71/6020-02

7.8. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik koncowy _

5 5 Zaokraglanie i zapisywanie wynikéw Przy obli-

czaniu wynikéw stosowa¢ zasady wg PN-J(0/N-02120 p ? 3-2

5.6. Ocena wynikéw badan. Partie lzocynu T-80 nalezy_

uznad za zgodne z wymaganiami normy, jezeli wyniki badan

wg 5 4 se zgodne z wymaganiami wg 3 1i3 2

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Do kazdey partii

wystanego produktu wytwérca jest o;mwiezany dotaczy¢ za-

Swiadczenie stwierdzajece zgodno$¢ z wymaganiami normy

KONIEC

INFORMACJE

1 Instytucia opracowuiaca norme - Zaktady Chemiczne

ORGANIKA-ZACHEM w Bydgoszczy

2 Dotychczasowe normy Jurniejszga, norma zastepuje

ZN-74/MPCh/Og-2028

3. Istotne zmiany w stosunku do ZN-74/MPCh/3g-2028
a) wprowadzono dwa gatunki, |

b) podwyzszono wymaganie zawarto$ci 2,4-dwuizocyja-
manotoluenu,

c) obnizono zawarto$¢ chloru hydrolizujecego,

d) poprawiono stopieh zabarwienia,

e) obnizono dla gatunku specjalnego awarto$¢ chloru cat-
kowitego,

f) wymagania dla gatunku specjalnego uzupetniono awan

toscie dimerow dwuizocyjanianotoluenu,

4 Normy i.dokumenty zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne Wytyczne pobierania
i przygotowywania probek

PN-69/C-13046 Szklany sprzet laboratoryjny Ptuczki
betkotkowe typu Polezajewa zmodyfikowane

PN-74/C-60008 Prébniki do pobierania prébek produktéw
bezksztattnych

PN-75/M-78216 Palety tadunkowe ptaskie jednoptytowe
czterowejsciowe bez skrzydet drewniane 800x1200-£UR

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb

PN-76/0-79252 Transportowe

jednostki opakowaniowe

Znaki i znakowanie Wymagania podstawowe

BN-76/5046-01 Opakowania transportowe metalowe Begbny
ciezkie z obreczami wyttaczanymi
BN-76/5046-02 Opakowania transportowe metalowe Bebny

lekkie

DODATKOWE

BN-71/6020-02 Oznaczanie barwy produktéw organicznych
Instrukcja o tadowaniu samochodéw ciezarowych i przy-
czep Zatgcznik do Zarzgadzenia Ministra Komunikacji z
7 wrzeé$nia 1963 r (Mon Pol

nr 24, poz 123)

Przepisy o tadowaniu i wytadowywaniu wagonow towaro-
wych w komunikacji wewnetrznej Zatgcznik nr 4 do DKP

(Dz TiZK z 1968 r nr 4, poz 10) wraz z pobzniejszy-
mi zmianami

Przepisy o przewozie kolejg materiatéw | przedmiotéw

niebezpiecznych (PMN) Dz TiZK nr 20 poz 84 z 1968 r
(obowigzujgce od dnia 15 wrzednia 1968 r )

Rozporzgdzenie Ministrow Komunikacji i Spraw Wewnetrz-
nych z dnia 27 listopada 1971 r

w sprawie bezpieczen-

stwa ruchu przy przewozie materiatéw niebezpiecznych
na drogach publicznych (Dz U PRL nr 35 poz 310 z dnia
17 grudnia 1971 r )

Specjalne warunki przewozu towaréw niebezpiecznych w

miedzynarodowej komunikacji kolejowej - zatgcznik 4 do

Umowy SMGS (Dz TiZK nr 7, poz 352z 1966 r ) obo-
wigzujace od dnia 1 lipca 1966 r

Regulamin miedzynarodowy dla przewozu kolej'a towaréw
niebezpiecznych (RID), zatgcznik 1 do Konwencji CIM

(Dz U PRL nr 21, poz 137, z dnia 29 czerwca 1968r.)

obowigzujacy od 1 kwietnia 1967 r

5. Symbol wg SWW - 1268-1H

6. Autorzy proiektu normy - mgr Karolina Kasperczyk,

inz Krystyna Spinek, inz Leszek Gajzler, mgr Halina

Mazurkiewicz, inz Renata Wencel - Zaktady Chemiczne

ORGANIKA-ZACHEM w Bydgoszczy
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na str 2 p 58 lam prawy wiersz 4 i 5 od gory zamiast linii wytloczonej po-
winno by¢ linii wyttocznej

na str 3 p 5432a) zamiast Dwuzwigzkowy spektrofotometr powinno by¢'
Dwuwiazkowy spektrofotometr

na str 4 w legendzie do wzordw (2) i (3) zamiast Ci — stezenie izomeru
24- TDI w mieszaninie 24 i 3,6 TDI powinno by¢ Q — stezenie izomeru
2.4- TDI w mieszaninie 2,4- i 2,6-TDI

na str 4 p 5437 tam lewy wiersz 7 od gory zamiast Zawarto$¢ 2,4-toluenu
dwuizocyjamanotoluenu powinno byé Zawartos¢ 2,4-dwuizocyjanianotoluenu



BN-81/6026-76 lzocyjaniany lzocyn T-80
1021

1 W punkcie 5423 zmienia sie poczatek czwartego zdania,
zamiast nastepnie wla¢ do kolby okoto 100 cm™* metanolu,
powinno by¢ Nastepnie powoli wla¢ do kolby okoto 100 cm* metanolu
2 W punkcie 5453 zmienia sie zakonczenie pierwszego zdania,
zamiast i doda¢ 150 cm* metanolu,
powinno by¢ i doda¢ powoli 150 cm* metanolu

(Biuletyn PKNMiJ nr 5—6/B9 poz 56)

poprawka 1



