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NORMA

BRANZOWA

BN-90
0517-03

PRODUKTY Produkty weglopochodne
WEGLOPOCHODNE Zamiast
Fenolan sodowy BN-67/0517-03
Grupa katalogowa 1032
1. WSTEP trzonych w wezownice grzejne. Fenolan sodowy N na-

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest feno-
lan sodowy — wodny roztwor soli sodowych fenoli
1 alkilofenoli, zanieczyszczonych olejami obojetnymi.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Fenolan
sodowy stosowany jest do produkcji fenolu, krezoli
1 ksylenoli.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Rodzaje. W zaleznosci od metody otrzymywania
rozroznia si¢ dwa rodzaje fenolanu sodowego:

N — otrzymywany przez ekstrakcje oleju naftaleno-
wego,
E — otrzymywany przez ekstrakcyjne odfenolowa-

nie Sciekow.
2.2. Przyklad oznaczania fenolanu sodowego z oleju
naftalenowego:

FENOLAN SODOWY N BN-90/0517-03

3. WYMAGANIA

Wymagania Rodzaje
N E
a) Olejow obojetnych, ml/100 g, nie
wigce] niz 3 1
b) Sktadnikéw kwasnych, % (m/m),
nie mniej niz 30 20
c) Destylacja normalna skladnikéw
kwasnych

— do temperatury 225°C powin-
no przedestylowaé, %(V/V),
nie mniej niz 80 nie normalizuje

s1¢

d) Wolnego wodorotlenku sodowe-

2o (NaCl), %(m/m), nie wigce] niz "~ 3 3

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Fenolan sodowy N nalezy tadowad

do wagonow-cystern stalowych, izolowanych, zaopa-

lezy tadowa¢ do wagondw-cystern stalowych, zaopa-
trzonych w we¢zownice grzejne.

Znakowanie opakowan nalezy wykonaé wg PN-85/
0-79252.

Na kazdej wagono-cysternie nalezy umiesci¢ co naj-
mniej nast¢pujgce oznakowanie:

a) oznaczenie wg 2.2,

b) znak niebezpieczenstwa dla materiatdw Zzracych
zgodnie z obowigzujgcymi przepisami dla transportu
materialow niebezpiecznych wg RID.

80
1719

4.2. Przechowywanie. Fenolan sodowy nalezy prze-
chowywa¢ w zbiornikach stalowych zaopatrzonych
w wezownice grzejne. Zbiorniki powinny by¢ ustawione
na tacy zabezpieczajacej przed przedostawaniem si¢
ich zawarto$ci do kanalizacji lub gruntu.

c) oznaczenie cyfrowe

4.3. Transport. Fenolan sodowy zalicza si¢ do klasy
niebezpieczenstwa 8 Im. 801 p. 42.b/RID.

Fenolan sodowy nalezy przewozi¢ zgodnie z obowia-
zujacymi przepisami dla transportu kolejowego ma-
teriatdw niebezpiecznych!’,

5. BADANIA

5.1. Pobieranie prébek. Probki nalezy pobiera¢ wg
PN-73/C-04333 z rozgrzanego do temperatury okoto
50°C fenolanu sodowego. Masa Sredniej probki labo-
ratoryjnej powinna wynosi¢ co najmniej 3 000 g.

5.2. Wielkosé partii. Parti¢ fenolanu sodowego sta-
nowi zawarto$¢ jednej wagono-cysterny.

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartosci olejow obajetnych — wg
PN-90/C-97080 z tym, ze

— w wykonaniu oznaczania zamiast 100 ml wody
destylowanej nalezy dodaé¢ 170 ml wody destylowane],

— destylacje nalezy uwazac za zakonczong po ode-
braniu 200 ml kondensatu (destylatu),

Y Patrz Informacje dodatkowe.
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— do rozdzielacza z kalibrowang nézka pojemnosci
10 ml z kondensatem (destylatem) doda¢ dodatkowo
5 ml toluenu cz. (celem rozpuszczenia naftalenu i do-
ktadnego odczytu olejéow obojetnych).

Zawartos¢ olejow obojetnych w badanym fenolanie
sodowym w ml/100 g nalezy przyjaé objetosé w ml od-
czytana na kalibrowanej nodzce rozdzielacza pomniej-
szong o 5 ml dodanego toluenu.

5.3.2. Oznaczanie zawartosci skladnikéw kwasnych

5.3.2.1. Odczynniki

a) Kwas siarkowy cz.,
= 1,75 g/cm’.

b) Papierki wskaznikowe nasycone czerwienig Kon-
g0 wg PN-81/C-06501 p. 2.14d).

5.3.2.2. Przyrzady

a) Kolba kulista lub z dnem plaskim pojemnosci 1 1.

b) Lejek rozdzielczy pojemnosci 1 1.

¢) Zlewka pojemnosci 250 ml.

d) Termometr o zakresie pomiarowym od 0 do 50°C
z podziatkg co 1°C.

5.3.2.3. Wykonanie oznaczania. Do kolby wg 5.3.2.2a)
odwazy¢ z dokiadnoscig do 0,1 g 500 g badanego feno-
lanu sodowego przygotowanego wg p. S.1.

roztwor o ggstosci p =

Do kolby z fenolanem sodowym dodawac malymi'

porcjami kwas siarkowy przy cigglym mieszaniu 1 chlo-
dzeniu jej pod biezacg woda tak, aby temperatura za-
warto$ci kolby nie przekraczata 50°C. Kwas siarkowy
nalezy dodawa¢ do zmiany zabarwienia papierka Kon-
g0 z czerwonego na niebieskie (okoto 100 ml). Nastep-
nie zawarto$¢ kolby przenies¢ do lejka rozdzielczego
wg p. 5.3.2.2b), przemywajac kolbg woda destylowang
w ilosci okolo 100 ml. Zawarto$é¢ lejka. rozdzielczego
zamiesza¢ ruchem okre¢znym 1 odstawi¢ na okoto 2 h.
Po rozdzieleniu si¢ warstw, warstwe dolng odrzucié,
a gorng warstwe fenolowa przela¢ do uprzednio zwazo-
ne) z doktadnoscig do 0,1 g zlewki wg 5.3.2.2¢) 1 zwa-
7y¢ z ta samg dokladno$cig. Nastgpnie odwazyé 50 g
otrzymanych fenoli 1 oznaczy¢ zawartos¢ wody (@) w ml
wg PN-83/C-04523.

- Zawartosé wody w fenolanach (W) w g, obliczy¢ wg
wzoru

w ktorym:

a — zawartos¢ wody w-odwazce fenoli oznaczona
wg PN-83/C-04523 (przyjaé¢ gestoéé wody p =
= 1,000 g/cm?), '

m — masa otrzymanych fenoli, g.

Zawarto$¢ skladnikow kwasnych (

obliczy¢ wg wzoru
m-(W+V-0921-5)
500

X)) w %(m/m)

X = - 100 (2)

w ktoérym:

masa otrzymanego roztworu fenoli, g

zawartos¢ wody w otrzymanych fenolach, g

$rednia gestos¢ olejow obojetnych, g/ml,

V' — objetos¢ olejow obojetnych w 100 g bada-
nego fenolanu sodowego oznaczona wg
PN-90/C-97080, ml.

5.3.2.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyja¢ sredniag arytmetyczng wynikéw co naJmmeJ
dwoch oznaczan nie rdznigcych si¢  wigce) niz

- 0,5%(m/m).

5.3.3. Destylacje normalng skiadnikow kwasnych wy-
kona¢ wg PN-73/C-97055 p. 2.5.1 za pomocg zestawn
przedstawionego na rys. 1. Do oznaczania nalezy za-
stosowaé prébke otrzymanego wg 5.3.2.3 roztworu fe-
noli, nieodwodnionego I przeprowadznc destylacje do
temperatury. 225°C.

Objetos¢ destylatu do 225°C (X2) w %(V/F) obliczy¢
wg wzoru

V-7
X 00— 7, 100 (3)
w ktorym:
V' — objetod¢ destylatu do 225°C, ml,

Vi — podwdjna objetos¢ wody oznaczona wg
5.3.2.3, ml,
100 — obj¢tos¢ roztworu fenoli, ml.
5.3.4. Oznaczanie zawartosci wolnego wodorotlenku
sodowego

5.34.1. Odczynmkl i roztwory
1
a) Kwas siarkowy cz. roztwor o stgzeniu ¢( -2*H2504)=

= 0,5 mol/I.

b) Chlorek barowy cz. roztwor 10%(m/m).

c) Fenoloftaleina, roztwér: 10 g fenoloftaleiny roz-
pusci¢ w 90 ml alkoholu etylowego 1 uzupeini¢ do 100 ml
alkoholem etylowym.

5.3.4.2. Przyrzady

a) Kolba stozkowa z szeroka szyjka pojemnosci
100 ml.

b) Kolba pomiarowa pojemnosci 500 ml.

c) Pipeta pojemnosci 25 ml.

d) Zlewka pojemno$ci 50 ml.

5.3.4.3. Wykonanie oznaczania. W zlewce pojemnosci
50 ml odwazy¢ 25 g badanego fenolanu sodowego z do-
kladnoscig do 0,01 g 1 przenies¢ iloSciowo do kolby po-
miarowej pojemnosci 500 ml. Kolbg¢ dopeni¢ do kreski
woda destylowang i dokladnie wymieszaé. Do kolby
stozkowej wg 5.3.4.2a) odmierzy¢ 25 ml przygotowa-
nego roztworu, doda¢ 25 ml wody destylowanej, wy-
miesza¢ i odparowa¢ do objgtosct 5 == 10 ml. Nastep-
nie zawartos¢ kolby schlodzi¢, doda¢ 5 ml roztworu
chlorku barowego wg 5.3.4.1b) i 50 ml wody destylo-
wanej, dokladnie wymiesza¢ i miareczkowac bez sgczé-
nia osadu roztworem kwasu siarkowego wg 5.3.4.1a)
wobec fenoloftaleiny, do zaniku zabarwienia.

Zawarto$¢ wolnego wodorotlenku sodowego (X3)
w %(m/m) obliczy¢ z réznicy catkowitej zawartosci

wodorotlenku sodowego 1 wodorotlenku sodowego
zwigzanego z fenolami wg wzoru
V-0,02-20
X: = - 100 - (X, - 4) (4)
w ktérym:

/' — objetos$¢ roztworu kwasu siarkowego o stg-
. 1 . B
zeniu c¢( E-H;SO.;) = 0.5 mol/1 zuzytego do

miareczkowania, mi,
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0,02 — ilo$¢ wodorotlenku sodowego odpowiadaja-
ca 1 ml roztworu kwasu siarkowego o stg-

i

1
zeniu c(—2-HZSO4) = 0,5 mol/l, g/ml,

m — odwazka badanego fenolanu sodowego, g,

X, — zawarto$¢ skladnikoéw kwasnych wg 5.3.2,
%(m/m), \

A — wspolczynnik  przeliczeniowy  wynikajacy

z przyjetego stosunku wodorotlenku sodo-
wego do fenoli w fenolanie sodowym, Ktory:
— dla fenolanu sodowego rodzaju N wynosi 0,367
(dla sktadu: 22% fenolu, 42% Kkrezoli i 36% ksylenoli
tagcznie z alkilofenolami),
— dla fenolanu sodowego rodzaju E wynosi 0,403
(dla sktadu: 67% fenolu, 22% krezoli 1 11% ksylenoli
tacznie z alkilofenolami). '

5.3.4.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyja¢ S$rednig arytmetyczna wynikéw co najmniej
dwoch oznaczan nie réznigcych sie¢ migdzy soba wiece]
niz 0,5%(m/m).

5.4. Interpretacja wynikow. Wartosci liczbowe wyma-
gan wystgpujace w normie oraz koncowe wyniki badan
nalezy interpretowac zgodnie z PN-70/N-02120 (Meto-
da 7).

5.5. Zaswiadczenie o jakosci. Dla kazdej partii pro-
duktu odpowiadajace) wymaganiom niniejszej normy
nalezy wystawi¢ 1 przesta¢ odbiorcy zaswiadczenie,
w ktorym migdzy innymi nalezy poda¢ wyniki z wyko-
nanych badan.

KONTIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Osrodek Badawczo-Rozwo-
jowy Kauczukdéw 1 Tworzyw Winylowych w Oswigcimiu, Zakiady
Chemiczne ,OS$wigcim”, .

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-67/0517-03

a) wykre§lono rodzaj P,

b) wykreslono wymagania ogdlne,

¢) w rodzaju N zaostrzono wymagania dla zawartosci olejow
obojetnych 1 wolnego wodorotlenku sodowego,

d) w rodzaju E wykreslono oznaczanie alkalii catkowitych,
a wprowadzono oznaczanie wolnego wodorotienku sodowego,

¢) zaktualizowano sposob znakowania 1 przechowywania,

f) dopracowano metod¢ oznaczania zawarto$ci olejow obojet-
nych, skiadnikéw kwasnych i wolnego wodorotlenku sodowego.

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-73/C-04333 Produkty wegglopochodne. Pobieranie prébek i przy-
gotowywanie Sredniej prébki laboratoryjnej

PN-83/C-04523 Oznaczanic zawartosci wody metoda destylacyjng

PN-81/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw
wskaznikow

PN-73/C-97055 Produkty weglopochodne. Destylacja normalna

PN-90/C-97080 Produkty wegglopochodners Oznaczanie zawartosci
olejow obojetnych i zasad pirydynowych

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb
PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawartoscig. Znaki
i znakowanie. Wymagania podstawowe

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo Przewozowe. (Dz. U. nr 53,
poz. 272 z 1984 r.)

Regulamin Przedsiebiorstwa PKP o fadowaniu i zabezpieczaniu prze-
sylek towarowych. (Dz. TiZK nr 9, poz. 68 z 1985 r.)

Przepisy o tadowaniu wagonow towarowych. Zalacznik 11 do Umo-
wy o0 wzajemnym uzytkowaniu wagonow towarowych w komuni-
kacji migdzynarodowej (RIV). (Dz. TVZK nr 15, poz. 119 7z 1981 r.)
wraz z poOzniejszymi zmianami.

Regulamin dla migdzynarodowego przewozu kolejami towarow nie-
bezpiecznych (RID). (Dz. TiZK nr 7, poz. 44 z 1985 r.)
Rozporzadzenie Ministra Komunikacji z dnia. 6 pazdziernika 1987 r.

w sprawie wykazu rzeczy niebezpiecznych wylaczonych z prze-

wozu kolejg oraz szczegdlnych warunkéw przewozu rzeczy nie-

bezpiecznych dopuszczonych do przewozu. (Dz. U. nr 32, poz. 169

z 1987 r.)

4. Symbol wg SWW — 1242-4]11.

5. Autorzy projektu normy — inz. Halina Zigcina, Zenona lLedu-
chowska, mgr inz. Wiladystawa Jurczyk — Zaklady Chemiczne
L,Oswigcim™,



