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NORMA BRANZOWA
BN-82
WYROBY 6193-05
PRZEMYSLU Odczynniki
crEMIcZNESS Cykloheksanon Zamiast

1. WSTEP

Przedmiotem normy jest cykloheksanon odczynnikowy,
otrzymany syntetycznie z benzenu lub fenolu.
Cykloheksanon ma;
a 6r sumaryczny - C H_ O
) wz u yczny L

ch2—ch2

b) wzoér strukturalny - h2 =)

ChZ—CZZ

c¢) mase molowy - 98, 14, g/mol ( 1971)

2. PODZIAL. 1 OZNACZENIE

2. 1. Gatunki. W zaleznodci od stopnia czysto$ci, roz-
réznia sie dwa gatunki cykloheksanonu odczynnikowego;

cz. d. a. - czysty do analizy,

cz. - czysty.

2. 2. Przyktad oznaczenia cykloheksanonu czystego do
analizy;

CYKLOHEKSANON cz. d.a. BN-82/6193-05
3. WYMAGANIA
3. 1. Wymagania ogélne. Cykloheksanon powinien byé

klarowne ciecze, o dopuszczalnym lekkoz6ttym zabarwieniu

i charakterystycznym zapachu miety i acetonu. Powinien

rozpuszczaé¢ sie w alkoholu etylowym, eterze i benzenie.

W wodzie rozpuszcza sie trudno. Jest tatwo palny.

BN-69/6193-05

Grupa katalogowa 1052

3. 2. Wymagania szczeg6towe - wg tablicy.

Gatunek
Wymagania
cz. d. a. Cz

0
a) Gestos¢ w temperaturze 20 C,

g/cm3 0,944 1 0,948
b) Cykloheksanonu, %, nie mniej niz 99, 80 99, 75
c¢) Cykloheksanolu, %, nie wiecej niz 0, 03 0, 05
d) Suma pozostatych zanieczyszczen

organicznych, %, nie wiecej niz 0, 07 0, to
e) Wody, %, nie wiecej niz o0, 10
f) Substancji nielotnych, %, nie

wiecej niz 0, 02 0, 03

4. PAKOWANIE. PRZECHOWYWANIE 1TRANSPORT

4. 1 Pakowanie. Cykloheksanon nalezy dostarcza¢ w beb-

3

nach stalowych pojemnosci 200 dm wg BN-76/5046-01,

BN-76/5046-02 i BN-76/5046-03, zamykanych nakretke me-

talowe, zaopatrzone w uszczelke, odporne chemicznie.

Na kazdym opakowaniu powinien sie znajdowaé trwaty na-
pis, zawierajecy co najmniej;
a) nazwe lub znak wytwérni,
b) oznaczenie wg 2. 2,

c) mase brutto i netto,

d) numer partii,

Zgtoszona przez Zjednoczenie Przemystu Rafineryjnego i Petrochemicznego PETROCHEMIA
Ustanowiona przez Ministra Przemystu Chemicznego i Lekkiego dnia 10 wrze$nia 1982 r.
jako norma obowigzujgca od dnia 1 lipca 1983 r.

(Dz. Norm. i Mior nr

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE ,ALFA" 1983.

e) znak niebezpieczeristwa dla produktéow tatwo  palnych
wg PN-76/0-79252 p. 2. 3. 4.
4/1983 poz. 6 )
Druk. Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd. 0,50 Nakl. 2000+55 Zam. 326/83 Cena zt 8,00
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Konfekcjonowanie produktu w mniejsze opakowania prze-
prowadza dystrybutor cykloheksanonu odczynnikowego.

Cykloheksanon przeznaczony do konfekcjonowania natozy
pakowaé¢ zgodnie z PN-70/C-80001p. 3.

Rodzaj opakowania - butelki ze szkta wg PN-76/0- 79561,
z nakretka z tworzywa sztucznego z chemicznie odporny

. 3 . .
uszczelka. Pojemno$¢ butelek - 1000 cm . Butelki nalezy
znakowaé¢ wg PN-70/C-80001 p. 4.

Cykloheksanon zalicza sig¢ do Il klasy niebezpieczenistwa

pozarowego.

4. 2. Przechowywanie. Cykloheksanon nalezy przechowy-
waé w opakowaniach wg 4. 1, w pomieszczeniach suchych

I ) . S 0
i zadaszonych, w temperaturze nie wyzszej niz 30 C.

4f 3f Transport, Cykloheksanon nalezy przewozi¢ dowol-
nyrrii Srodkami transportu wg PN-70/C-80001 p. 6, zgodnie
z przepisami transportowymi obowigzujacymi dla przewozu

materiatdw niebezpiecznych *).

5, BADANIA

5. 1. Pobieranie prébek. Przy pobieraniu prébek nalezy
stosowaé¢ wytyczne wg PN-70/C-80047.

Wielko$¢ partii u producenta stanowi nie wiecej niz 20
bebnow.

Do przygotowania $redniej probki laboratoryjnej wybra¢
losowo co najmniej 5 bebnéw, pobierajec z kazdego bebna

ka laboratoryjna nie powinna by¢ mniejsza niz 500 cm3.
5. 2. Opis badan

5.2. 1. Sprawdzenie wyqladu. Do cylindra z bezbarwne-
go szkta o Srednicy wewnetrznej okoto 25 mm wlaé tyle cy-
kloheksanonu, aby wysoko$¢ stupa cieczy wynosita 100 mm.
Sprawdzenie wygledu przeprowadzi¢ w sposéb wizualny w

Swietle rozproszonym.

5.2.2. Oznaczanie gestos$ci nalezy wykona¢ wgq PN-66/
0
C-04004 p, 2. 1, w temperaturze 20 C, stosujec areometr

z dziatke elementarny 0,001 g/cms.

5, 2. 3. Wykonanie oznaczania zawarto$ci cykloheksano-
nu. cykloheksanolu i pozostatych zanieczyszczen organicz-

nych metoda chromatografii gazowej

5.2.3. 1 Aparatura

a) Laboratoryjny chromatograf gazowy wyposazony w de-
tektor ptomieniowo-jonizacyjny i termostat kolumny, o za-
kresie temperatur do 200 0C.

Parametry pracy detektora powinny zapewnia¢ oznaczanie
zanieczyszczen w cykloheksanonie, z wykrywalnos$cia

1. 10 3 % I powtarzalno$cie 10 » wzglednych.

" Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

b) Kolumna chromatograficzna wykonana ze stali nie-
rdzewnej lub szkta o dowolnej dtugosci i Srednicy.

Jako wypetnienie kolumny chromatograficznej nalezy sto-
sowa¢ chromosorb WAW o granulacji 0, 18 i 0,25 mm, z na-
niesionym glikolem polietylenowym 20 M (Carbowax 20 M) w
ilosci wagowo 10 %.

Mozna zastosowacé inne wypetnienie, z tym ze zapewni
ono peiny rozdziat pikéw cykloheksanonu i cykloheksanolu
oraz pozostatych zanieczyszczen, a takze umozliwiuzyska-
nie poréwnywalnych wynikéw z wynikami jak przy wypetnie-

niu podanym w normie.

5.2.3.2. Warunki pracy chromatografu. Zaleca sie sto-
sowac nastepujace warunki pracy:

a) dtugos$¢ kolumny - 2,5 m,

b) $rednica kolumny - 4 mm,
¢! temperatura kolumny - 100 Oc,

d) temperatura dozownika - 160 °C,

e) temperatura detektora - 160 °C,

f) szybkos$¢ przeptywu argonu - 30 cm3/min,

g) przesuw tasmy rejestraeyjnej - 10 mm/min,

h) wielko$¢ wprowadzonej prébki -0,5 mma3.

Chromatogram rejestrowac¢ do uptywu podwdjnej wartos$ci
czasu miedzy pikiem cykloheksanonu i pikiem cykloheksano-
lu, liczec od szczytu piku tego ostatniego.

Podczas rejestrowania piku gtownego sktadnika nalezy
przeteczy¢ czuto$é tak, aby gtéwny sktadnik cykloheksa-

non byt rejestrowany w catosci.

lezy przeprowadzié¢ wg instrukcji doteczonej do aparatu.

5. 2.3.3. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ poszczeg6lnych
sktadnikéw obliczy¢ na podstawie powierzchni pikéw meto-
de normalizacji wewnetrznej. Powierzchnie pikéw oblicza¢

jednym z przyjetych sposobow.

Zawarto$¢ cykloheksanolu (X 1), w procentach, obliczy¢
wg wzoru
X -V '00 (D
( S
w ktorym:

51 - powierzchnia piku cykloheksanolu,
S - suma powierzchni pikéw wszystkich sktadnikow.
Zawarto$¢ sumaryczny pozostatych zanieczyszczen orga-

nicznych (X”), w procentach, obliczy¢ wg wzoru

Xy = — 2

w ktédrym:
- suma powierzchni pikéw wszystkich sktadnikéw or-
ganicznych, z wyjetkiem piku cykloheksanolu i cy-

kloheksanonu,

S - suma powierzchni pikéw wszystkich sktadnikow.
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Zawarto$¢ cykloheksanonu (X), w procentach, wagowo,
obliczy¢ wg wzoru
X = 100- X 1- X2- X3 3)
w ktérym:
- zawarto$¢ cykloheksanolu, %,
X2 - zawarto$¢ pozostatych zanieczyszczen organicz-

nych, %,

XN - zawarto$¢ wody oznaczona wg 5. 2. 4, %.

5. 2. 3. 4. Wynik. Za wynik naiezy przyjac¢ S$rednia
metyczny dwoéch réwnolegtych oznacza¢ zawarto$ci cyklo-
heksanonu, rézniecych sie miedzy sobe nie wiecej niz o]

0, 05 %.

5. 2. 4. Oznaczanie zawarto$ci wody nalezy wykona¢ me-
tody Karola Fischera wg PN-81/C-04959 p. 2, 6. 2b) lub wg
BN-67/6020-01.

Wielko$s¢ odwazki do oznaczania - okoto 5 g. Zaleca sige
stosowanie samej pirydyny jako rozpuszczalnika. Miarecz-
kowanie nalezy prowadzi¢ szybko, przy czym dopuszcza sie

wizualny sposéb przeprowadzania miareczkowania.

5.2, 5. Oznaczanie substancji nielotnych, W szklanej pa-

. . 0 .
rownicy wysuszonej w temperaturze 120 C do statej masy

aryt-

i zwazonej z doktadnos$ciy do 0, 0002 g, umiescic 50 g
(55 ¢cm ) badanego cykloheksanonu i odparowaé¢ do sucha na
tazni wodnej. Pozostato$¢ po odparowaniu wysuszyé dosta-
tej masy w temperaturze 120 0C i zwazy¢ z ty samy doktad-

nosciy.

Badany cykloheksanon odpowiada wymaganiom normy, je-
zeli masa pozostato$ci nie przekracza;
dla odczynnika cz. d. a. - 10 mg,

dla odczynnika cz, - 15 mg.

5. 3. Interpretac ja wynikéw. Warto$ci liczbowe wystepu-
jyce w normie oraz wyniki obliczen nalezy interpretowac

zgodnie z PN-70/N-02 120 p. 3. 3.2 (metoda Z).

5. 4. Ocena wynikéw badan. Partie cykloheksanonu nale-

zy uzna¢ za zgodny z wymaganiami normy, jezeli  wyniki
wszystkich badan odpowiadajy wymaganiom wg rozciz. 3.

W przypadku uzyskania wynikéw niezgodnych z wymaga-
niami normy, badanie, ktére dato wynik negatywny, nalezy
powtérzy¢ na ponownie pobranej Sredniej préobce. Jezeli w
powtédrnym badaniu uzyska sie wynik negatywny, partie na-

lezy odrzucié,

5.5 ZaSwiadczenie o wynikach badan. Do kazdej partii
produktu wytwdrca jest obowiyzany wystawic¢ i przestaé od-
biorcy zaswiadczenie stwierdzajyce zgodno$¢ produktu z

wymaganiami normy.

KON IEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme - Zaktady Azotowe

im. F. Dzierzynskiego w Tarnowie.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-69/6 193-05
a) wprowadzono oznaczanie zawarto$ci gtdéwnego sktad-
nika cykloheksanonu oraz cykloheksanolu i pozostatych za-
nieczyszczen organicznych metody chromatograficzny za-
miast miereczkowej metody oznaczania cykloheksanonu,

b) wprowadzono oznaczanie wody i gestosci w 20 OC,
wrzenia

¢) wyeliminowano wymagania; temperatura

i wspdétczynnik zatamania $wiatta oraz opis ich oznaczania.

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-66/C-04004 Przetwory naftowe. Oznaczanie gestos$ci
(masy wtasciwej)

PN-8 1/C-04959 Oznaczanie zawarto$ci wody metody Ka-
rola Fischera w produktach organicznych i nieorga-
nicznych

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie
i transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek
i przygotowania $redniej préobki laboratoryjnej

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

PN-76/0-79252 Transportowe jednostki opakowaniowe.

Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-76/0-79561 Opakowanie szklane do artykutéw chemicz-

nych. Butelki i stoje do odczynnikéw. Wymagania i ba-

dania

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

BN-76/5046-02 Opakowania transportowe metalowe. Bebny
lekkie

BN-76/5046-03 Opakowania transportowe metalowe. Bebny
ciezkie z obreczami nasadzanymi

BN-67/6020-01 Potencjometryczne oznaczanie zawartosci

wody w zwigzkach organicznych odczynnikiem van der
Meulena
Przepisy o przewozie koleje materiatéw i przedmiotéw nie-
oezpiecznych PMN (Dz. TiZK nr 20 poz. 84 z 1968 r. )
Specjalne warunki przewozu towaréw niebezpiecznych w
miedzynarodowej komunikacji kolejowej. Zatacznik 1 do
Umowy SMGS (Dz, TiZK nr 7 poz. 35 z 1966 r. )
Regulamin miedzynarodowy dla przewozu koleje towarow
niebezpiecznych (RID), Zatecznik 1 do Konwencji CIM

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

4. Symbol wg SWW - 1331-11,

5. Autor projektu normy - mgr inz. Krystyna Szymczak

- Zaktady Azotowe im. F. Dzierzynskiego w Tarnowie.



