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Określenie stopnia czystości technicznego chlorobenzenu

S t r e s z c z e n i e .  Badano m ieszaniny syntetycznego chlorobenzenu, czystego  
benzenu i przedstaw iciela polichlorków  na  tem peraturę zapłonu, ciężar gatunkow y  
i w spółczynnik  załam ania św iatła  stw ierdzając, że do norm technicznego chloro
benzenu obok zaw artości benzenu i polichlorków  należy jeszcze w staw ić dodatko
w o tem peraturę zapłonu jako obow iązującą normę.

Techniczny chlorobenzen jako m ateria ł otrzym yw any praktycznie 
przez bezpośrednie działanie chloru na benzen, może zawierać zanieczy
szczenia w ynikające z m etody produkcji, w  postaci nie schlorowanego 
benzenu oraz jego wyższych pochodnych chlorowych. Jako zatem  na
tu ra ln e  domieszki w ystępują  w  nim  wolny benzen i tzw. polichlorki, głó- 
■wnie dw uchlorobenzeny para  i orto. W razie nie dość starannej rek ty fi
kacji surowego produktu  obecność tych zanieczyszczeń może dyskwalifi
kować go jako półprodukt, przeznaczony do dalszej przeróbki chemicz
nej. M etody analityczne zm ierzające do - ustalenia składu chemicznego 
opierają się zazwyczaj na określeniu cech fizycznych, zwłaszcza ciężaru 
gatunkowego, oraz na w ynikach próbnej destylacji frakcjonow anej.

Poniżej zestawiono typowe cechy fizykochemiczne chlorobenzenu i je
go ew entualnych zanieczyszczeń, na podstaw ie najbardziej prawdopodob
nych danych bardzo obszernej litera tu ry . Z zestaw ienia tego wynika, że 
przez określenie tych cech u badanego prepara tu  i porów nania [1] ich 
z praktycznie czystym  i przy jętym  jako obowiązujący wzorzec chloroben- 
zenem jest możliwe zakwalifikowanie produktu, a naw et przy użyciu kil
ku upraszczających założeń będzie możliwa ilościowa ocena zawartości 
zanieczyszczeń.

W piśm iennictw ie znajdujem y na ten tem at m etodyki analitycznej 
stosowanej do oceny chlorobenzenu kilka wzmianek. W. J. Jones [9] 
przeprowadza przybliżoną analizę po przem yciu próbki wodą od śladów 
katalizatora i po starannym  osuszeniu, poddając ją  frakcjonowanej de
stylacji i uw ażając frakcję poniżej 106° jako „nieskorygow any“ benzen, 
frakcję zaś 106— 153° jako „nieskorygow any“ chlorobenzen, a pozosta
łość jako polichlorobenzeny.
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N.G.S Coppin, F. Holt [10] dla oceny chlorobenzenu poddają frakcjo
nowanej destylacji z ustaloną szybkością 200 m l osuszonej próbki zbiera
jąc oddzielnie pierwsze 50 m l destylatu, a następnie dalsze 100 ml i za
chowując do badań pozostałość destylacyjną. Skład badanej m ieszaniny 
podają przez określenie w  osobnej aparaturze granic wrzenia pierwszej 
frakcji, oraz oddzielnie granic wrzenia pozostałości tudzież za pomocą do
świadczalnie sporządzonego w ykresu dla sztucznych m ieszanin chloro
benzenu ze zmiennymi ilościami benzenu i polichlorków.

T a b l i c a  1

Chloro-
benzen Benzen

Dwuchlorobenzf ny (8)
paraorto meta

Temperatura topnienia -  45,1° (2) +  5,493° (2) -  16,7° ' +  53,15

Temperatura wrzenia  
(760 mm Hg) 131,687° (3) 80,122° (3) ok 180° 172° 174°

Ciężar w łaściw y  
d 15°

15°

n 20°u 20°

1,11.5

1,10643(4)

0,88497 (2) 

0,87843 (5) 1,3056

1,307

n 55° 1,248

W spółczynnik refrakcji
_20°

D 1,5251 (6) 1,50139 (7) 1,5513

P.F. Frankland, S.R. Carter, D. W ebster [11] stosują podobnie desty
lację frakcyjną próbki 100 ml z kolby Englera, odbierając pierwszą frak
cję do 122°, środkową do 142° oraz pozostałość powyżej 142°. Z objętości 
frakcyj i ich ciężaru określają za pomocą w ykresu skład badanego pro
duktu.

Dokładniejszą, lecz bardziej zawiłą metodę opracował F. Bourion [12], 
biorąc do destylacji 1500 do 1800 g produktu  i odbierając co 10° frak
cje od 80° do 130° przy użyciu kolum ny Vigreux, a następnie zbierając 
główną frakcję w granicach od 130° do 131,5°. Pozostałość oraz poszcze
gólne frakcje  poddano znowu rektyfikacji z m niejszych kolbek, stosując 
również kolumnę Vigreux.

Na podstawie wyników takiej analizy destylacyjnej zestawia Bourion 
skład badanych mieszanin.

Dla oceny produktów  handlowych najbardziej celową okazuje się me
toda oparta o unorm ow aną laboratoryjną destylację frakcjonow aną z ode
braniem  wzorem Coppina i Holta [10], ćwierci objętości cieczy destylo
wanej, jako pierwszej frakcji, a następnie oddestylowaniem dwóch dal-
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■szych ćwierci jako frakcji głównej z pozostawieniem na koniec w kolbie 
destylacyjnej ostatniej ćw iartki jako reszty. Przez określenie ciężaru 
właściwego pierwszej frakcji, a następnie pozostałości oraz przez porów
nanie z tabelarycznie zestawionym i gęstościami m ieszanin chlorobenzenu 
z benzenem  tudzież m ieszanin chlorobenzenu z polichlorkam i uzyskuje się 
pogląd na procentow ą zawartość trzech składników głównych produktu 
handlowego. Taką m etodę postępow ania przyjęły dla analizy techniczne
go chlorobenzenu norm y radzieokie [13].

Obok wym ienionych m etod analitycznych może wchodzić w  grę po
równawcze określenie cech fizycznych m ateriału  technicznego wobec p re
para tu  specjalnie oczyszczonego i przyjętego jako wzorzec chemicznie 
czysty. W szczególności dotyczy to oznaczenia ciężaru gatunkowego 
i współczynnika załam ania św iatła nie tylko u p repara tu  pierwotnego, ale 
i także jego poszczególnych frakcji.

Rozpatrując zagadnienie oceny technicznego chlorobenzenu i stosując 
przy tym  różne sposoby badania czystości preparatów  handlowych, pod
jęliśm y próby m ające na celu zastosowanie pom iaru tem peratu ry  za
płonu, jako cechy charakterystycznej, której określenie ^może skrócić 
czas szczegółowej analizy i ułatw ić orientacyjną ocenę m ateriału.

Oznaczanie tem peratu ry  zapłonu jako jednej z cech cieczy organicz
nych datu je się od 1862 r. i znalazło zastosowanie przede w szystkim  do 
oceny nafty  św ietlnej. A paraty używane do określenia tej własności 
przeszły dłuższy okres rozwoju i pojaw iły się w  bardzo licznych odmia
nach. Najpowszechniej znany spośród nich jest standardow y aparat typu 
Abel-Pensky p rzyjęty  w  1912 r. przez m iędzynarodową komisję dla na
fty, a opisany także w Polskich Normach [14] i uznany za obowiązujący 
w naszym kraju.

Zważywszy, że tem pera tu ra  zapłonu zależy nie tylko od n a tu ry  danego 
związku, ale od jego lotności, ciepła właściwego i w ielu innych czynników, 
jak  np. w arunków  pom iaru, przede wszystkim  zaś W bardzo znacznym 
stopniu od budowy stosowanego aparatu, użyliśmy do naszych badań apa
ra tu  rozpowszechnionego, łatw o dostępnego i przyjętego urzędowo w Pol
sce, produkcji Zakładów Przem ysłu Precyzyjnego i Optycznego w Jele
niej Górze, o w ym iarach i konstrukcji zgodnej z przepisam i cytowanej 
normy. Pom iary prowadziliśm y według szczegółowych wskazówek tejże 
normy, aby o ile możności eliminować wpływ nieokreślonych ubocznych 
czynników i zapewnić należytą reprodukcyjność pomiarów. A parat po
m iarowy był zaopatrzony znorm alizowanym i term om etram i produkcji 
w ytw órni „Term oareom etr“ w W arszawie, k tóre w ym iaram i i kształtem  
odpowiadały w arunkom  wymienionej normy.



10 Roman K o czw a ń sk i , W acław Leśniański

Badanie tem peratu r zapłonu, jako cechy stw ierdzającej (np. dla nafty) 
przydatność pewnych m ateriałów  do określonych celów przemysłowych, 
było nadto wskazane dla celów analitycznych, tj. poznania składu mie
szanin cieczy i roztworów ciał stałych w  palnych cieczach organicznych. 
Pionierską w  tym  zakresie była publikacja P. N. Raikowa [15], który  ozna
czał w aparacie Abla tem peratury  zapłonu m ieszanin alkoholowo-etero- 
wych i stw ierdził, że tym  sposobem można w ykryć domieszkę naw et 0,1% 
eteru  w  alkoholu. Z badań Raikowa wynika, że nie istn ieje  prosta pro
porcjonalność między tem peratu rą  zapłonu a ilością dodanego składnika, 
lecz dla każdego rodzaju mieszaniny należy sporządzić em piryczny wy
kres zależności tem peratury  zapłonu od składu. Zauważył on, że obecność 
1% benzenu obniża tem peraturę zapłonu chlorobenzenu z 27,5° do 24 °C. 
Główne zainteresowanie Raikowa dotyczyło opracowania tabeli tem pera
tu r zapłonu m ieszanin alkoholowo-wodnych od 12° dla absolutnego alko
holu do 68° dla mieszaniny 4% alkoholu i 96% wody; odpowiednia tabela 
może służyć do określenia zawartości alkoholu w  różnych napojach, jak  
w winie itp. Podobnego tem atu  dotyczyła także praca S. Galleros i R. 
Sahli [16]. f

Z dalszych publikacji w  tej dziedzinie można wym ienić pracę J. T. 
Eopsona i J. R. W ithrowa [17], której autorzy starali się oznaczyć skład 
m ieszaniny gazoliny i ropy naftowej przez badanie tem peratury  zapłonu 
w  otw artym  aparacie Clevelanda. R. W right [18] podaje sposób oznacza
nia ciężaru cząsteczkowego na podstaw ie podwyższenia tem peratury  za
płonu alkoholowych roztworów badanych substancji. F. D. Snell [19] 
oznaczał w zam kniętym  aparacie Tagliabuego tem peratury  zapłonu m ie
szanin palnych rozpuszczalników z dodatkiem  niepalnego czterochlorku 
węgla, a mianowicie z jednej strony acetonu, z drugiej zaś toluenu, aby 
stw ierdzić wpływ samoczynnego odparowania składników na zmianę pal
ności takich mieszanin.

Dla rozpuszczalników używanych w przem yśle pokostów i lakierów 
zastosowali m etodę określania tem peratury  zapłonu E. Rossm ana i R. 
Haug [20], a w pływ  dodatku chlorku m etylenu, jako składnika niepalne
go, na tem peraturę  zapłonu wielu rozpuszczalników badali K. Beyer i H. 
Baum  [21], G. Zeidler i  P. M eyer [22] oraz N. W einberger i G. K unert [23]. 
Zestaw ienie licznych cech, między innym i także tem peratur zapłonu, dla 
kilkudziesięciu rozpuszczalników opublikował H. P. Quadłand [24], Mate
riały  dotyczące tem peratu r zapłonu i innych własności około 400 palnych 
substancji zebrano w wydaw nictw ie Bostońskich Towarzystw w zajem 
nych ubezpieczeń od ognia [25].

W opisie różnych syntetycznych smarów i badaniu ich cech uwzględ
niano także tem peraturę zapłonu i jej zależność od chemicznej budowy
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w pracy E. M. Brieda, H. F. K iddera, C. M. M urphye‘go i W. A. Zisma- 
na [26], Palność wyżej wrzących cieczy i ich m ieszanin rozpatryw ali 
M. V. Sullivan, J. K. Wolfe i W. A. Zisman [27]; określili oni ponadto 
tem peratu rę  zapłonu benzenu, chlorobenzenu, p-dwuchlorobenzenu, 1, 2, 
4-trój chlorobenzenu.

Uwagi godne są też usiłowania opracow ania ogólnych wzorów dla ob
liczenia tem pera tu ry  zapłonu rozm aitych ciał. Dla węglowodorów nafto
wych i smoły węglowej można stosować następującą empirycznie okre
śloną zależność między początkową tem pera tu rą  w rzenia a tem peraturą  
zapłonu, wyrażoną w stopniach F ahrenheita  [25]:

T em peratura zapłonu (w zam kniętym  tyglu) °F =  0,73 X (Tempera
tu ra  w rzenia °F — 122°) E. Mack, C. E. Boord i H. N. Barham  [28] po
dali wzór na obliczenie tem pera tu ry  zapłonu czystych związków organicz
nych, opierając się za przykładem  M. J. Burgessa i R. W. W heelera [29] 
oraz W. M. Thorntona [30] na teoretycznym  zapotrzebow aniu tlenu do 
całkowitego spalenia danej substancji i na zależności prężności jej par 
od tem peratury . Tę m etodę obliczeniową zastosowali autorzy także do 
m ieszanin. A. W. Thiele [31] oznaczał tem pera tu ry  zapłonu mieszanin 
różnych olejów smarowych i opracował metodę obliczenia tej tem pera
tu ry  na podstaw ie znajomości tem pera tu r zapłonu poszczególnych skład
ników, uzasadniając obraną m etodę rozważaniam i teoretycznym i na te
m at zależności prężności p a r olejów od tem peratury . Podobnie E. Kad- 
m er [32] opracował wzór dla obliczenia tem peratu ry  zapłonu mieszanin 
olejowych, E. L. L ederer [33] zaś obliczał tem peratu ry  zapłonu miesza
nin olejów smarowych na podstaw ie tem peratu r zapłonu składników, ich 
ciężarów drobinowych, gęstości oraz procentowego udziału w  mieszaninie.

Z przytoczonego przeglądu lite ra tu ry  wynika, że zastosowanie tem pe
ra tu ry  zapłonu do charakterystyki w ielu substancji jest wcale szerokie 
i w w ielu w ypadkach znalazło użycie w  laboratoriach badawczych i fa
brycznych. W naszym  w ypadku postanowiliśm y zbadać, w  jaki sposób 
w pływ ają domieszki benzenu i polichlorków na tem peratu rę  zapłonu chlo
robenzenu, aby stwierdzić, czy określenie tej cechy może dać w ystarcza
jącą wskazówkę o stopniu czystości technicznego chlorobenzenu.

Do badań użyto jako wzorca syntetycznego chlorobenzenu, otrzym a
nego z aniliny. W tym  celu z oleju anilinowego, destylowanego znad pyłu 
cynkowego, odebrano około 86% frakcji z całości wrzącej w granicach 180 
do 180,5° (b =  750 m m  Hg).

M ateriał ten przez dwuazowanie i reakcję Sandm ayera przeprowadza
no [34] w  chlorobenzen. Oczyszczanie surowego prepara tu  osiągnięto 
przez destylację z parą  wodną wobec 10%-owego ługu, suszenie nad chlor
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kiem  w apnia i przez godzinne ogrzewanie pod chłodnicą zwrotną ze spro
szkowanym karbidem  wapniowym, a w  końcu przez dw ukrotną rek tyfika
cję przy użyciu kolum ny W idmera, odbierając frakcję wrzącą w grani
cach 131° a 131,2° (b =  750 mm Hg).

W ten sposób oczyszczony wzorzec m iał ciężar właściwy D42o0° =1,10647, 
współczynnik załam ania n ^ 0° =  1,5244 i zawartość chloru m etodą Cariusa 
31,32% Cl (zamiast obliczonej 31,50%). Oprócz tego wzorca otrzymanego 
w ilości około 1200 g posługiwano się w dalszych próbach około 3400 g 
innego preparatu , oczyszczonego w tym  samym stopniu, wykazującego te 
same wartości ciężaru właściwego i współczynnika refrakcji. Ten drugi 
m ateriał otrzym ano przez staranne oczyszczenie większej partii technicz
nego chlorobenzenu, wykazującego przed oczyszczeniem D|S° =  1,10504 
i n 20° — ^ 5242. Po trzykrotnej rektyfikacji i odrzuceniu 13% frakcji 
otrzym ano z tego m ateriału  wyjściowego p repara t o zupełnie identycz
nych cechach jak  syntetyczny chlorobenzen i używano go oprócz wzorca 
syntetycznego do sporządzenia m ieszanin o znanym  składzie.

Jako wzorcowego benzenu użyto p reparatu  wyodrębnionego przez 
frakcjonow anie czystego benzenu technicznego, frakcji głównej w ilości 
71% odbieranej w granicach 79,5 do 80,0° (b =  744 mmHg), a następne 
wymrożenie i odsączenie kryształów  w  ilości 85% oraz dalszą rektyfikację 
przy użyciu kolum ny W idmera, odbierając 70% głównej frakcji.

W ten sposób wyodręniony p repara t stanow ił około 42% pierwotnego 
surowca i wykazywał jako zasadnicze cechy D |j?° =  0,87887 i n  “ ° =  
=  1,5015. Jako reprezentanta polichlorków użyto w  naszych doświadcze
niach technicznego krystalicznego p-dwuchlorobenzenu, który  oczyszczo
no przez destylację 1 kg m ateriału  odbierając 72% frakcji wrzącej w  171° 
(b =  751 mm Hg) i otrzym ując p reparat o ostrej tem peraturze topnienia 
55 °C. Otrzym ane w ten  sposób wzorcowe preparat}*- służyły do sporzą
dzenia różnoprocentowych m ieszanin dwuskładnikowych oraz tró jskład
nikowych. Podstaw ą m ieszanek była z reguły porcja 200 ml chloroben
zenu wzorcowego, do której dodawano ściśle odważone dalsze składniki, 
tak by tworzyły m ieszaninę o zamierzonym składzie. Tem peraturę zapło
nu poszczególnych m ieszanin oznaczano w aparacie Abel-Pensky, doko
nując każdorazowo trzech pom iarów w identycznych warunkach. Napeł
niono tygiel aparatu  próbką oziębioną do 15°, a następnie wstawiano do 
kąpieli wodnej aparatu  o tem peraturze 54 ± 1 °C i przykryw ano czystą 
i suchą przykryw ką, zaopatrzoną w m echanizm  zapalający. Jedynie prób
kę zaw ierającą dodatek 10% benzenu oziębiono przed napełnieniem  do 
10 °C. Dla określenia tem peratury  zapłonu paradw uchlorobenzenu na
pełniono zbiornik aparatu  stopionym m ateriałem , a tem peraturę kąpieli 
nastawiono zgodnie z przepisem  na 90 ± 1 °C. W ten sposób dla wzór-
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cowego chlorobenzenu określona tem pera tu ra  zapłonu wynosiła 29,8 °C, 
a dla p-dwuehlorobenzenu 67,8 °C. Oprócz tem peratu r zapłonu dla po
szczególnych m ieszanin oznaczono ciężary właściwe (piknometrem) oraz 
współczynnik załam ania światła, posługując się refraktom etrem  uniw er
salnym  w yrobu firm y „Optique et Précision, de Levallois“ .

W yniki przeprowadzonych pom iarów zestawiono w tablicach i na wy
kresach.

Tablica 2 podaje tem pera tu ry  zapłonu, ciężary gatunkow e i współ
czynniki załam ania św iatła m ieszanin dwuskładnikowych, a więc a) m ie
szanin chlorobenzenu z benzenem  oraz b) m ieszanin chlorobenzenu 
z p-dwuchlorobenzenem . W tabeli uwzględniono tylko m ieszaniny z za
w artością od 1 do 10% dodatku zanieczyszczającego.

T a b l i c a  2

Temperatury zapłonu, ciężary gatunkowe i w spółczynniki załam ania św iatła  
m ieszanin dwuskładnikowych  

a) m ieszaniny chlorobenzenu i benzenu

L .p
Zawartość
benzenu

%

Zawartość
chlorobenzenu

%

Średnia 
z trzech 

pomiarów

D ►t* 
to o o
o 20°

D

1 0 100 29,8 °C 1,10647 1,5244
2 0,15 99,85 29,3 °C 1,10601 1,5243
3 0,25 99,75 29,0 °C 1,10585 1,5243
4 0,5 99,5 28,5 °C 1,10518 1,5242
5 1 99 27,6 °C 1,10334 1,5241
6 2 98 25,6 °C 1,10078 1,5239
7 3 97 24,0 °C 1,09806 1,5237
8 5 95 21,3 °C 1,09234 1,5232
9 10 90 15,6 °C 1,07857 1,5221

b) m ieszaniny chlorobenzenu i p-dwuchlorobenzenu

L. p.

Zawartość
p-dwuchloro

benzenu
%

Zawartość
chlorobenzenu

%

Średnia 
z trzech 

pomiarów

O tO OO
O „20°

D

10 1 99 30,0 °C 1,10812 1,5246
11 2 98 30,3 °C 1,10937 1,5248
12 5 95 30,5 °C 1,11428 1,5256
13 10 90 31,0 °C 1,12221 1,5256
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Tablica 3 podaje cechy fizyczne dla m ieszanin trójskładnikow ych, 
przy czym zawartość benzenu lub p-dwućhlorobenzenu w tych m ieszan
kach w ahała się od 0,5 do 5% maksymalnie.

W ykres 1 ilu stru je  w pływ dodatku benzenu do m ieszanin chloroben- 
zenu i p-dwuchlorobenzenu na tem peraturę zapłonu. W ykres 2 przedsta
wia w pływ  tego dodatku na ciężar gatunkowy, w ykres 3 zaś na wielkość 
współczynnika refrakcji. Z wykresów tych wynika, że cechą najm niej

i
T a b l i c a  3

Temperatury zapłonu, ciężary gatunkowe i w spółczynniki załam ania św iatła  
m ieszanin trójskładnikowych chlorobenzenu, benzenu i p-dwuchlorobenzenu

L .p .
Zawartość

benzenu
%

Zawartość
p-dwuchloro

benzenu
%

Zawartość
chloro
benzenu

%

Temperatura 
zapłonu (śred

nia z trzech 
pomiarów)

D 24o°° n 20°D

1 0,5 0,5 99,0 29,0 °C 1,10551 1,5244
2 1 0,5 98,5 27,6 °C 1,10428 1,5243
3 1,5 0,5 98 26,6 °C 1,10265 1,5241
4 2 0,5 97,5 25,6 °C 1,10138 1,5239
5 5 0,5 94,5 21,6 °C 1,09289 1,5233
6 0,5 1 98,6 28,6 °C 1,10653 1,5246
7 1 1 98 27,8 °C 1,10522 1,5245
8 1,5 1 97,5 26,6 °C 1,10348 1,5242
9 2 1 97 25,8 °C 1,10203 1,5240

10 5 1 94 21,6 °C 1,09353 1,5234
11 0,5 2 97,5 29,0 °C 1,10820 1,5246
12 1 2 97 28,0 °C 1,10685 1,5245
13 1,5 2 96,5 27,1 °C 1,10518 1,5244
14 2 2 96 26,0 °C 1,10390 1,5243
15 5 2 93 21,5 °C 1,09536 1,5239
16 0,5 5 94,5 29,6 °C 1,11296 1,5255
17 1 5 94 28,5 °C 1,11123 1,5252
18 1,5 5 93,5 27,3 °C 1,10990 1,5250
19 2 5 93 26,5 °C 1,10848 1,5248
20 5 5 90 21,8°C 1,09982 1,5241

wrażliw ą na dodatek p-dwuchlorobenzenu jest tem peratura  zapłonu, na j
bardziej wrażliwy zaś na ten  dodatek jest ciężar gatunkowy.

Innym i słowy, obniżenie tem peratury  zapłonu w skutek zanieczyszcze
nia benzenem  może być tylko w słabym  stopniu zamaskowane dodatkiem 
p-dwuchlorobenzenu, a zatem  przez określenie tem peratury  zapłonu moż
na łatwo stw ierdzić obecność benzenu naw et w  próbkach zawierających 
dwuchlorobenzen. W ykres 4 przedstaw ia w pływ  zawartości p-dwuchloro-
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temp

¡Chloro benzen z dodatkiem benzenu 
/ / } oraz 07o p - dnuchlorobenzenu

 ̂Chloro benzen z dodatkiem benzenu 
'[oraz p-dnuchlorobenzenu

¡Chlorobenzen z  dodatkiem benzenu 
'[  oraz 57o p- dnuchlorobenzenu

W ykres 1. W pływ  dodatku ben
zenu ido m ieszanin chlorobenze
nu  i p-dw uchlorobenzenu na  

tem peraturę zapłonu

11140

02505 1

Chloroberoen z  dodatkiem benzenu 
crazOfo p-dm chiorcbenzenu 

05%

11100

11050

5% benzenu

W ykres 2. W pływ  dodatku  
benzenu na ciężar gatun

kow y

1.1000

1.0950

1.0920
05 t 5 % benzenu



16 Roman K oczw ań sk it Wacław Leśniański

W ykres 3. W pływ dodatku ben
zenu na w ielkość w spółczyn

nika załam ania św iatła

x  n X  temp <D Cii pnrttrzapłonu

W ykres 4. W pływ  zaw artości p-dwuchlorobenzeniu n a  tem peraturę zapłonu, ciężar 
gatunkow y i  w spółczynnik  załam ania św iatła
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benzenu w chlorobenzenie na tem pera tu rę  zapłonu, ciężar gatunkow y 
i refrakcję mieszanki. Użyte tu  podziałki dobrano tak, by odpowiadały 
dokładności, z jaką można prowadzić praktyczny pom iar tych trzech 
wielkości w laboratorium  fabrycznym . Okazuje się, że dwuchlorobenzen 
wpływa nieznacznie na podwyższenie tem pera tu ry  zapłonu chlorobenze
nu, a natom iast w yw ołuje duży wzrost ciężaru gatunkowego.

Z przytoczonych badań okazuje się, że oznaczenie tem peratu ry  zapło
nu może pozwolić na szybszą ocenę stopnia czystości technicznego chlo
robenzenu, um ożliw iając w yraźne w ykrycie w nim domieszki benzenu 
powyżej 0,25%. Przy równoczesnej zawartości polichlorków w ilości około 
•1%, daje się na tej drodze zauważyć zanieczyszczenie benzenem  począwszy 
od 0,3% benzeniu. W praktycznym  wniosku będzie więc pożądane wstawić 
do norm  technicznego chlorobenzenu nie tylko granice ciężaru właściwe
go oraz oznaczenie zawartości benzenu i polichlorków drogą destylacji 
(wg norm  radzieckich), ale nadto przyjąć dodatkowo jako obowiązującą 
norm ę tem peratu rę  zapłonu nie niższą od 29 °C, aby w ten  sposób zm niej
szyć ilość dopuszczalnych domieszek do m aksym alnie 0,3% benzenu i 1,1% 
polichlorków, jak  na to zezw alają norm y radzieckie. Celem uzyskania 
nie budzących wątpliwości w yników pom iaru tem peratu ry  zapłonu na
leży posługiwać się aparatem  A bel-Pensky i postępować zgodnie z prze
pisam i norm y polskiej dla produktów  naftow ych PN-C-04007. Wzorcowy 
chlorobenzen wolny od benzenu i polichlorków w ykazał w naszych bada
niach tem peratu rę  zapłonu 29,8 °C i ciężar właściwy D =  1,10647. Na
tom iast oznaczenie współczynnika załam ania św iatła nie daje w ystarcza
jącego poglądu na stopień czystości produktu  technicznego.

W związku z przeprowadzonym i badaniam i trzeba zaznaczyć, że dla 
jakościowego w ykrycia w  powietrzu par benzenu i chlorobenzenu była 
opracowana przez S. Z. G insburga [35] metoda chemiczna, drogą kolory
m etrycznego badania produktów  nitrow ania w  oparciu o barw ne reakcje 
dw unitrobenzenu z ługiem w roztworze acetonowym [36] lub o reakcję 
między dw unitrochlorobenzenem  a pirydyną. P rzy  rozpatryw aniu ni
niejszego problem u nasuwa się możliwość zastosowania zmodyfikowanej 
metody G insburga do ewentualnego w ykryw ania zanieczyszczeń w techni
cznym chlorobenzenie. M etoda ta  n ie rokuje jednak nadziei na korzystne 
uproszczenie m etodyki badania w. porów naniu z m etodam i fizycznymi.
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PE3IOME

O n p e / je j ie H H e  c T en eH H  h h c t o t m  T e x i iH ie c K o r o  x j i o p o 6 eH 3 0 J ia

IlpoH3BOfleHO Hccjie^OBauHe TeMnepaTypbi BOcnjiaMeHHH, yaejihHoro Beca h K09cj> 
(})Hi;HeHTa nepejioMJiemiH cBeTa CMecn CHHTeTH^ecKoro xjiopo6eH30Jia, hhctoto 6en- 
30Jia h npeflCTaBHTejiH nojiHxjiopHflOB. floKa3ano, hto k TexHaaecKHM HopMaii xnopo- 
6eH30Jia cjieflyeT npHHHCJiHTb, Hapn^y c co^epjHaHHeM 6eH30jia h nojinxaopiiflOB, 
TaKJKe h TeMnepaTypy BocnjiaMeHHH, Kan o6fl3HBaioLu,yio HopMy.

SUMMARY

Purity determination of commercial chlorbenzene

The flash point, the specific gravity  and the index of refraction of the 
m ixtures of the synthetic chlorbenzene, pure  benzene and one of the po- 
iichlororderivaitives of benzene has been explored. The flash point should 
be used a s  a standart determ ination beside two m entioned above deter
minations, especially in  presence of such im purities as benzene and its 
polichloroderivatives.


