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odmiareczhowad 0,1 N roztworem tiosiarczanu sodowego do  wystgpienia lekko

X g : A O 4 2 "
zoitego zabarwienia, a nastgpnie dodal 2 3+ 3 cm™ roztworu skrobi i miareczko-

wac dalej do odbarwicnia roziworu. Jednoczednie nalezy wykonaé Slepa prébe w
1
P i 3 . .
nastepuiacy sposdb: do kolby stozkowej pojemncesci 250 em™ wlaé za pomoca pi-
= o T 3 = 3 i
pety 25 cm™ wody, 50 em” roztworu wg 5.4.2.1a/, 25 em™ jodku potasowego i

)y em™ kwasu soinego.

Koibe, szybke zamknad

t cdstawid na 15 min. Po uplywie 1ego czasu miareczko-

ilepy probg 0,1 N roztworem tiosiarczanu sodowego. Pod koniec

wad miarecz-

kowama, kivdy barwa miareczkowanego roztworu przejdzie siopniowo z  brgzo-
we: w stomkhowezdlta, dodaé 1 2 5 kropli roztworu skrobi i miareczkowaé dale)
do odbarwienia roztweru,

Zawartodd chlorowederku anibiny /X / obliczyé w procentach wg wzoru

X, €,0021598 . 100 . /V, - V,/ . 1000 _ 5,6392./V, - V/

m

w Ktérym:

4 v s 2 2 . . - .
Vi - objetosé $cidle 0,1 N roztworu tiosiarczanu sodowego zuiytego
3

- 4 . - 5
do miareczkowania $lepej préby, em”,

V2 - objgiosd écisdle 0,1 N roztworu tiosiarczanu  sodowego zuZylego
do nnsreczhowania roztwoeru z badanymn chlorooderkiem aniliny,
3
cm’,
m - odwazka badanej prébki, g,
0,0021598 - ileéd chlorowodorku aniliny odpowiadajgca 1 cm” écidle 0,1 N

roztwora wg 5.4.2.1a/.

5.4.2.3. Wyrnik. Za wynik nalezy preyigcé drednig  arytmetyczng wynikéw co

najnnic) dwéch kelejnych oznaczan, me réznigeych sig miedzy sobg wiecej niz o

i, 2%.

L. 3. Oznaczanie zawartodci wody naleiy wykonad wg PN-66/C-04523,

D

5.4.4. Oznaczanie zawariosci siarczanéw w przeliczeniu na SO

a/ Chlorek barowy cz.d.a., roziwdr LO-proceutowy.

b/ Chlerowodorek aniliny cz.d.a.

2. N

¢/ Roztwér wzorcowy zawierajacy 1 mg 504 w 1 em” przygotowany wg PNSB/
C-06500 p, 3.2.1.42.
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5.4.4.2. Wyvkonanie oznaczama. | g badanego chlorowodorku aniliny odwazo-
3

. . . : < ’ o]
nego z doktadnodciq de 0,0002 g umiasécid w kelbie srozkowej pojemnedct 50 cm”
N

i rozpuscic w 10 em® wody. Otrzymany roztwor przesyczve 1 przesacz  wlac do
probdwki kolorymetryczne) 7z bezbarwnege szkla. Probdwke w razie potrzeby do-
pelnié wodg z przemycia sqczka do objegtoscr 10 cm': t wymicszal je) zawartosdd.
b

Nastepnie dodad 1 cin” roztworu chlorku barowego i pordwnadé powstale zingi-
nienie ze zmg¢tuieniem roztworu pordwnawczege, przygolowancyo v itakie) same)
prohdwce kolorymetryczne) zawierajgcej: \ Cvn& wody, 1 a chlorowoaderku  ani-
liny cz.d.a. i i cm3 roziworu wzorcowego wg 5.4.4.1¢/.

Zmg¢tnienie badanege roziworu nie powinno byc imtensywnie)sze niz  zmeinic-

nie roztworu wzorcowege, co oznacza, ze badany chiorowodorek anihny tech-
-

niczny zawiera nie wiecej niz 0,1% siarczandw w przeliczemu na 30

; -

5.4.5. Oznaczanie zawaviosci substancji nierozpuszczalnych w wodzie

5.4.5.1. Wykonanmie oznaczania. Okole 10 g badanego chlorowodorku  aniliny

techmeznego, odwazonego z doktadnoscig do 0,001 g, rezpudécié w kelbie  stoz-
kowe) pojemmnosci 250 em” w 200 L:mé wody. Otrzymany roztwdre przesgezyl peez
uprzednio wysuszony i zwazony do stalej masy tygiel z filtrem ze spiekanego
szkla nr G3. Pozostatodé w iyglu prremyd goraca woda do zaniku reaken na jon
chlorowy, badajac przesgcz roztworem azotanu srchra, & nasi¢pnie ivgrel wraz
z pozostale$cig wysuszyc do statei masy w temperaturze 100 2ahe

Zawartosé substancj rozpuszezalnych w wodzie /'Xz/ obliczyé w procentach

wg wzoru

LI =2, 100
X, = o

w kidrym:
m, - masa iygla 2 pozoswaicscg, ¢,
m, - masa tygla, g,

m - masa badanego chlorowedorku aniliny, g.

5.4.5.2. Wynik. Za wynik nalezy przyiaé érednig arybnelyczna wynikéw ¢o
najmniej dwdch kolejnych cznaczail nie rézniacych sig migdzy soba wigce) niz o

0,02%.

.4.6. Oznaczanie temperatury topnienia

(G20 (O3]

.4,6.1, Przyrzady - wg rysunku na str. 8,
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Zestaw do oznaczania temperatury topnienia
1- aparat Thielego, 2 - hapilara szklana o $rednicy okoto I mm, 3 - termometr
o zakresie pormarowyvm 150 3 200°C 2 podziatka co O,loC, 4 - termometr o za-
Kresie pomiarowym O 50°C = podziatka co lOC, § - korek z otworem na termo-
metr.
Dopuszcza sig do oznaczania temperatury topuienia stosowanie metod instrumen-
tulnvch, np. kriometrdw elekirycznych. Metody te w przyvadku analizy rozjem-

czo) powinny hyd nzgodnione miedzy producentem a odbiorca chlorewndorku ani-

liny technicrnego.

5.4.6.2. Przyocotowanie prébki do oznaczsnia, Okolo 1 ¢ badanego chloro-
oA P TR, 8

wodorku aniliny techniczinego utrzeé w mozZdzierzu porceianowym, wysuszyé w

. PR N . .
ciggn | godz w temperaturze 100 C do siatej masy i ostudzié¢ w eksykatorze.

5.4.6.3. Wykonanie czinaczania, Aparai Thielego /1/ napetni¢ kwasem siar-

kowym. Do ndzki termometru /3/ przymecowad za pomocq gumki kapilare [/ 2 /
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napelniong przygotowanym wg 5.4.6.2 badanym chlorowodorkiem aniliny. Zesta-
wié przyrzad wg rysunku, przy czym termometr /4/ umocowad tak, aby jego
zbiornik rtgei znajdowal sie mniej wigcej w polowie wysokosci stupa rteci ter-
mometru /3/ wystajagcego ponad korek /§/ w czasie oznaczania temperatury top-
nienia. Po wykonaniu tych czynno$ci aparat nalezy ogrzewad plomieniem palnika
w ten sposdb, aby temperatura podniosla si¢ w ciggu 10 ¢+ 15 min do temperatury
nizszej o 20 2 30°C od przewidywane] temperatury topnienia. Dalszy wzrosttem-
peratury powinien wynosié 2°C na minutg az do temperatury okoto SOC nizszej
od przewidywanej temperatury topnienia. W granicach ostatnich 5°C temperatu-

a powinna wzrastaé¢ o O,SDC na minutg¢. Gdy badana substancja stanie si¢ plyn-
na, odczytaé temperature na obu termometrach i odstawi¢ palnik.

Temperaturg topnienia /T/ obliczyé w %c wg wzoru

T -t + [0,00016 . /t-t,/ .h]

..o
t - odczytana temperatura topnienia, C,
tl - temperatura otoczenia mierzona w poblizu polowy wysokoéci stupka
; )
rtgci wystajacego ponad korek, C,

h - wysoko$é stupka rteci wystajacego ponad korek na termometrze /3/,

OC,

0,00016 - wspélczynnik pozornej rozszerzalnosci rteci w szkle.

5.4.6.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ érednig arytmetyczng wynikéw co

najmniej 2 oznaczan nie réznigcych si¢ migdzy sobg wigcej niz o O,AOC.

5.5. Zapisywanie i zaokrgglanie liczb dotyczacych koricowych wynikéw o-

znaczati wykona¢ wg PN-70/N-02120 p.3.3.2.

5.6. Ocena wynikdw badari. Chlorowodorek aniliny techniczny nalezyuznaé za

zgodny z wymaganiami normy, jezeli wyniki badan wg rozdz. 5, sg zgodne z wy-

maganiami wg rozdz.

"
D

5.7. Zadwiadczenie o wynikach badaii. Do kazdej partii chlorowodorku aniliny

technicznego wytwdrca obowigzany jest wystawic i przeslaé¢ odbiorcy zaswiad-

czenie o wynikach badan, stwierdzajgce zgodno$¢ z wymaganiami normy.

KONIE C

Informacje dodatkowe
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INFORMAC]E DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme - Dolnoélgskie Zaklady Chemiczne w Zaro-

wvie.

2. Istotne zmiany w_stosunku do PN-64/C-88008

a/ zmieniono rodza) opakowar,

b/ wprowadzono koniecmo$¢ stosowania napisdw ostrzegawczych na opakowa-
niach,

¢/ rozszerzono wymagania dotyczgce przechowywania i transportu,

d/ wprowadzono konieczno$¢ stosowania przepiséw kolejowych i samochodo-
wych podczas ladowania 1 rozladowywania $rodkéw transportowych.

Dotychczas obowigzujaca PN-64/C-88008 zostaje uniewazniona z dniem 1 paz-

dziernika 1976 r.

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygotowywania
prébek
PN-66/C-04523 Oznaczanie zawartosci wody metoda destylacyjng
PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynnikdw, roztwordw po-
mocniczych oraz roztwordw do kolorymetrii i nefelometrii
PN-74/C-60008 Prébniki do pobierania prébek produkidéw bezksztaltnych
PN-68/M-78216 Palety ladunkowe plaskie jednoptytowe drewniane czterowejs-
ciowe bez skrzydel 800 x 1200
PN-70/N-02120 Zasady zaokragglania i zapisywania liczb
PN-G7/0-79252 Produkty w opakowaniach transportowych. Znaki i znakowanie.
Wymagania podstawowe
BN-70/6414-06 Opakowania transportowe z tworzyw sztucznych. Worki polie-
iylenowe otwarte, ptaskie, bez fald bocznych, zgrzewane
Przepisy o ladowaniu 1 wyladowywaniu wagondw towarowych w komunikacji  we-
wnetrznej. Zalacznik nr 10 /do art, 27, ust.4 pkt.4 DKP/
Instrukcja o ladowaniu i rozladowywaniu samochoddw cigezarowych i1 przyczep.
Zalacznik do Zarzgdzenia Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r.

/

4. Worki z tkaniny polipropylenowej - wg 7ZN-71/MPL-05-040 Worki z tka-

nin polipropylenowych i polietylenowych. Stopnie jakosci.

5. Autor projektu normy - Anna Bryg - Dolnoslaskie Zaklady Chemiczne

Zarowie.
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