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NORMA BRANŻOWA BN-67 
PRODUKTY Półprodukty do barwników 6021-14 

ORGANICZNE 
Chlorowodorek benzydyny Zamiaat, 

RN-59/ MPCh-1413 

Grupa katalogowa X 22 

1. WSTĘlP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest chlorowodorek benzydyny, stosowany 

jako p6łprodukt w przemyśle barwnikarskim. Chlorowodorek benzydyny jest to chlorowo

dorek 4,4-dwuaminodwufenylu i ma: 

a) wz6r sumaryczny C12H14N2Cl2 
b) wz6r budowy 

. ej c1ę'.r czą.tecZkowy~lH [H2N-Q-Q- NH
2
] HCI 

- chlorowodorku benzydyny - 257,164 (1961 r.), 

- - zasady benzydyny - 184,2-1.2 (1961 r.). 

1.2. Normy związane 
PN/C-04504 Chemiczne badania i próby. Pobieranie pr6bek i przygotowanie średniej prob

ki laboratoryjnej. Wytyczne dla produkt6w p6łciekłych, mazistych i ciastowatych 

PN/C-04507 Chemiczne badania i pr6by. Pobieranie pr6bek i przygotowanie średniej 

pr6bki laboratoryjnej. Wytyczne og6lne 

PN/C-60009 Chemiczne badania i pr6by. Przyrządy do pobierania pr6bek. Zgłębniki do 
produkt6w p6łciekłych, maZistych i ciastowatych. 

2. PODZIAL I OZNACZENIE 

2.i. Gatunki. W zależności od zawartości gł6wnego składnika i zanieczyszczeń roz

r6żnia się dwa gatunki chlorowodorku benzydyny oznaczone kolejnymi cyframi rzymski.mi: 

I i II. 

2.2. Przykład oznaczenia chlorowodorku benzydyny, gatunku I: 

CHLOROWODOREK BENZYDYNY I BN-67/6021-14 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wygląd zewnętrzny. Chlorowodorek benzydyny powinien mieć postać pasty o z~ar

wieniu szarym z dopuszczalnym odcieniem be~owyn lub zielonym, nie zawierająoQ j zanie

czyszczeń mechanicznych. 

/ 

Zjednoczenie Przemysłu Organicznego i Tworzyw Sztucznych "Erg" 
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu Organicznego i Tworzyw Sztucznych "Erg" 

dnia 21 stycznia 1967 r. jako norma obowiązująca w zakresie produkcji od dnia 1 października 1967 r. 
(Mon. Pol. nr poz.) 

WYDA WNICTWA NORMALIZACYJNE Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. w.d.O.40 NokI. 1900+133 Zam. 6t2/67 Cena zł 3.60 
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3,2, wymagania Izoze,ółow, 

Gatunki 
Wymagania 

I II 

a) Chlorowodorku benzydyny w przeliczeniu na benzydynę, %, 
401) co najmniej 40 

b) Części nierozpuszczalnych po tetrazowaniu, w przeliczeniu 
na produkt 100-procentowy, %, najwytej 3,0 4,0 

c) Dwuf'enyliny, w przeliczeniu na produkt 1 OO-procentowy, %., 
najwytej 1,2 2,0 

d) HydIVazobenzew wg 5.6 brak nie normali-
zuje się 

1) Na zutycie wewnątrz zakładu prodUkującego - co najmniej 30. 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT 

4.i. Pakowanie. Chlorowodorek benzydyny nale~y pakować do szczelnych beczek drew-
nianych z klepki, o pojemności i15 l. 

Na każdej beczce nale~y umieścić trwały napis zawierający co najmniej: 
a) oznaczenie wg 2.2, 
b) nazwę lub znak wytwórni, 
c) wagę brutto i netto, 
d) numer partii, 
e) ost tze~enie: Ostro~n1e - środek szkodliwy. 
Napis ost.rzegawczy powinien być wykonany czerwonymi 11 terami na białym tle i powi

nien być większy ni~ inne napisy. 

4.2. Przechowywanie i transport. Chlorowodorek benzydyny powinien być przeohowywa
ny i transportowany w warunkach zabezpieczających go przed , wilgocią 1 zanieczyszczmu.em. 

5, BADANIA 

5,1. Wielkość partii. Partię stanowi do 800 kg produktu. 

5.2. Pobieranie próbek i przygotowanie średniej próbki laboratOryJnej. nalelly wyko
nać zgodnie z PN/C~0450T i PN/C-04504. 

Z partii produktu należy wybrać losowo do pobrania próbek nasttpuj404 liozbę opa

kowań. 

Liczba opakowań jednostkowych w partii Liczba opakowań, kt6re nalety wybrać 
do pobrania pr6bek 

do 4 wszystkie 
5f15 4 

Próbki nalelly pobrać zgłtbnikiem wg PN/C-60009. 
OtrzYmaD4 'redni4 próbkę laboratoryjną o masie około 500 g podzielić na dwie 

0."01, z których jedną przeznaozyć na wykonanie badań, a dr~4 przeohowywać w buteloe 
z d08z1ifowanym korkiem przez trzy miesi4ce od daty wysłania produktu z wytwórni, na 
wypadek analizy rozjemczej. 

5.3. Oznaczanie zawartośoi chlorowodorku benzydyny w przeliczeniu na benzydyn, 

5.3.1. Odczynniki i roztwory 
a-) Azotyn sodowy cz., roztwór 1n. 
b) Kwas solny cz. (1,19), 
o) Papierki jodoskrobiowe i Kongo. 



, 
1,3,1, !ykontp1. oln.ollA1 •• 10 I ohlorowodorku b.nl,d,", odwai16 1 dokła4no'o1, do 

0,01 I 1 ua1t'o16 w llewO. poj.lIDoa601 100 al, ~o ktcSr • .1 n.leł, dodacS 300 al lor,o.j 
wod,. oraz 315 mI roztworu kwallu lIolnelo.Po rozpu.zozeniu lIit produktu roztw6r przel.cS 
do gruboa6oiennej ~lewki pojemnośoi 11500 al, zawieraj~cej około iOOO mI WOdy z lode. 1 

. o 
. miareczkowa6 roztworem azotynu sodowego w temperaturze nie wyłszej nił i5 C do trw~ 
go, nie znikającego w ciągu 5 min, niebieskiego zabarwienia papierka jodoskrobiowego. 

Roztw6r azotynu sodowego dodawa6 poozątkowo , szyboieJ, następnie ooraz wolniej·, 
sprawdzająo obecność kwasu solnego papierkiem Kongo, a óbecnoś6 wolnego kwas~ azoto
wego papierkiem jodoskrobiowym. 

Zawartoś6 chlorowodorku benzydyny X obliczyć w procentach wg wzoru 

w kt6rym: 

X= V·O,09212 
m 

100 v . 9,212 
m 

V- objętość azotynu sodowego zułytego do miareczkowania, 
0,09212 - ilość wolnej benzydyny odpowiadająca 1 mI śclśle ln 

sodowego, g, 
m - odważka badanego produktu, g. 

mI, 
roztworu aIIotynu 

5.3.3. Wynik. Za wynik naleły przyjąć średnią arytmetycz~ wynik6w 00 n.janiej 
dw6ch oznaczań nie różniących się więcej niż o 1~. 

5.4. Oznaczanie zawartości substancji nierozpuszczalnych po tetrazowanlu 

5.4.1. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas ' solny cz. (1,19). 
b) Papierki Kongo. 

5.4.2. Wykonanie oznaczania. Roztwór badany wg 5.3.2 po zakończeniu . miareczkowanLa 

należy przesączyć przez tygiel z filtrem ze spiekanego szkła G3 uprzednio przemyty ~ . , 

dą, wysuszony do stałej masy i zważony z dokładnością do 0,001 g. 
Po przef.!ączeniu roztworu osad w tyglu naleźy przemy6 dwukrotnie ciepłą wodą zakwa

. szoną kwasem solnym do słabej reakcji kwaśnej na papierek Kongo. Tygiel z osadem "s~· 
o 

wić do suszarki i suszyć w temperaturze nie wy~szej niż 80 C do stałej masy. 
Zawartość substancji nierozpuszczalnych Xl obliczyć w procentach wg wzoru 

w którym: 
m j - masa tygla z osadem, g, 

~ - masa tygla, g, 

X, _ 

m - odważka badanego produktu, g, 

(mi - m z) . 100 . 100 
m·X 

X - zawartoś6 chlorowodorku benzydyny wg 5.3.2. 
,. 

5.4.3. Wynik. ~a wynik naleźy przyjąć średniąarytllletycz~ wynik6w co najllD1ej 
dwóch oznaczań nie rcSżniących się więcej niż o 0,25~. 

5.5. Oznaczanie zawartości dwufenyliąy 

5.5.1. Odczynniki 't roztwory 
a) Kwas solny cz. (1,19). 
b) Azotyn sodowy cz., roztw6r O,ln. 
cJ Siarczan sodowy cz., roztwór 0,5n 
d) Papierkl Kongo. 
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5.5.2. wykonanie oznaozania. 20 • ohlorowodorku benzydyny od."yd • dokładno'ol_ do 

0,01 • i umieloid w .lewoe pojemno'ol 800 ml, do kt6reJ Daleiy ,dodad .00 mI wody or .. 
• 0 mI kwasu solnego. Badaą produkt nalety ro.puloid Da gor_oo i przesąo,ly6przel le
jek sitowy na sąozku 'redniej twardo'oi do zlewki pojemnoloi 800 III, 8ąozek pr.emyć 

o 50 mI oiepłej wody. Do przesąozu utrzymującego tellperatur~ 80 C dodać przy 8tałym mie-
o szaniu 50 mI roztworu ,siarczanu 80dowego o temperaturze 80 C. 

- -
Całość nalety oziębić lodem z zewnątrz zlewki do temperatury około 200C i nasttpn1e 

przesąozyć przez lejek 8itowy i sączek średniej twardośoi, a przesąoz zebrać do osob
nego naczynia (przesąoz I). 

Osad odoisnąć i bez przemywania przenieść do zlewki pojellDośoi 800 III, dodać 400 al 
wody, nast~pnie podgrzać do wrzenia-i ozi~bić lodea z ze,wnątrz do temperatury około 
200C. Pr6bk~ ponownie przesączyć przez lejek sitowy z sąozkie. średniej twardośoi, a 
prsesąoz zebrać do osobnego naozynia (przesącz II). 

Osad odcisnąć i bez prllem.ywania przenieśo do zlewki vojellDośoi 800 mI, dodać 400ml 
wody i powt6rzyć jeslose raz te same czynności 00 przy przesąozu II.' OtrzyJll&D1' prse
ląOIl zebrać do osobnego naczynia (przesąoz III). 

Otrzymane trzy przesąoze, katdy oddzielnie, naleły sakwasić kwasem solnym do reak
oji kwaśnej na papierek Kongo i .iareozkować kolejno roztworem azotynu sodowego jak 

w 5.3.2. 
Zawartość dwutenyliny X z obliczyć w prooentaoh wg wzoru 

Xz = [(~ + ~) - 2~J . 0,009212 
m'X 

w kt6ryat 

I 

100 . 100 [(~ + ~) - 2~J . 92,12 
m·X 

v, - o_j,to'ć &Sotynu sodowego zułytego do IIlareozkowania przesąozu I, III, 
V2 - obj~tość azotynu 80dowego zutyte'go do lIiareclkowania przesąozu II, mI, 
V

3
- objętość azotynu sodowego ' zułytego do miareozkowania przesąozu .III, mI, 

O,00921~ - ilość wolnej dwutenyliny odpowiadająoa i mI śOiśle O,ln roztworu azotynu 
sodowego, l, 

m odwatka bad'&Dego produktu, g, 
X - zawartość ohlorowodorku benzydyny wg 5.3.2. 

5.5.3. Wynik. Za wynik naldy przyjąć średnią arytmetycz,ną wynik6w co najmniej 
dw6ch oznaozań nie r6tniącyoh się więoej nit o O,25~. 

5.6. Oznaczanie obecności hydrazobenzenu 

5.6.i. Odczynniki i roztwory 

a) Wodorotlenek sodowy cZ' ł roztw6r lO-procentowy. 
b) Benzen cz( 
c) Cykloheksan oz. 
d) Odczynniki Ehrlicha (0,5 g p-aminodwumetylobenzaldehydu, 30 mI etanolu, 3 al 

stężonego kwasu solnego i 180 mI n-butanolu). 
e) Bibuła Whatm~ nr 4 (impregnowana iO-procentowym roztworem tormamidu w alkoholu 

etylowym, wysuszona na powietrzu w ciągu i5 + 30 min). 
t) Chlorowodorek benzydyny, 2-procentowy roztw6r przygotowany wg 5.6.2.1. 
,g) Hydrazobenzen ł O,4-procentowy roztw6r przyg,otowany wg 5.6.2.2. 



, 
5,&,a, Pr.Ylotowanl. roztwor6w 

5.6.2.1, Chlorowodorek benzydyny, roztwór 2-prooentowyi O,, g pasty badanego pro
duktu odwatyó z dokładnośoią do O,Oi g (w przeliozeniu na produkt iOG-prooentowy) w 

I 

naozyńku wagowym, skąd 1lośoiowo przenieśó do kolbystotkowej pojemnośoi 200 mI. 
Naozyńko przepłukaó i5 mI wody destylowanej, wprost do kolby stożkowej z badanym pro
duktem, po czym benzydynę . dokładnie rozmieszaó. Następnie wst'rząsając dodawać wodoro
tlenku sodowego, sprawdzając alkaliczność mieszaniny na papierek uniwersalny; pH Pl~ 
no utrzymywać się w granicach 8 + 9. Do badanej próbki doda6 ,20 mI 'benzenu i wstrząsaó 
kolbą stożkową około i min. 

Następnie kolbę stożkową odstawić do rozdzielenia się dwóch warstw: wodnej i ben
zenowej. W przypadku nierozdzielenia się wa.rs,tw kolbę należy wstawić na kilka minut 
do ciepłej wody. 

Górną warstwę benzenową zlać do małej zlewki, z której przygotowany roztwór nalety 
nanieść na chromatogram. 

5.6,2,2. Hydrazobenzen, ~oztwór 0,4_procentowy. 0,4 g hydrazobenzenu (spełniające- ' 
go wymagania: hydrazobenzenu - co najmniej 65%, zanieczyszczeń meChanicznych nieroz- ' 
puszczalnych w benzenie w przeliczeniu na-prOdukt iOO-procentowy - naj wy tej· 7~) odwa
tyć z dokładnośoią do O,Oi g (w przeliczeniu na produkt tOO-procentowy), umieśoió w 
zlewce pojemnośoi iOO mI, dodać 50 mI benzenu, wymieszać do rozpuszczenia, otrzymany 
roztw6r przenieść do kolby pomiarowej pojemnośoi 100 mI i uzupełnió benzenem do kreatL 

Z tak przygotowanego roztworu pobrać pipetą 0,5 mI, przenieś6 do kolby po.iarowej 
pojemności iOO mI. i uzupełnić ponownie benzenem do kreski. 

5.6.3. Wykonanie oznaczania nalety przeprowadzić w s zczelnej komorze szklanej zao
patrzonej w stojak słutący do utrzYmfwania rynienki wypełnionej oykloheksanem jako~ 
puszozalnikiem, N:a bibułę uprzednio przygotowaną ' wg 5.6,1 e) nanieś6 za. pomocą ' skali-o 
browanej kapilary 0,01 mI roztworu przygotowanego wg 5.6,2.1 oraz wzorcowego roztworu 
bydrazobenzenu przygotowanego wg 5.6,2,2, Krople nalety nanieść na jednej linii pozio
mej, przy ozym odległośó między nimi powinna wynosić 3 cm, Brzeg bibuły z .naniesiony
Iii kroplami umieśoić w rynience tak, aby plamy znajdowały się w odległości .i o. od po
ziomu rozpuszozalnika (ohromatogram nalety rozwijaó metodą zstępująoą), - Cza.ohro.a

togratowania wynosi około 2 godz przy zaohowaniu temperatury 20 + 230 C. Otrzymany 
ohroaatogram po wyjęoiu z ko.ory nalety wysuszyó w temperaturze pokojowej, a na.t.~ 
.pryskaó odczyunikiem Bhrlioha, 

Ooeny dokonaó wizualbie nieuzbrojonym okiem, 
Badany produkt odpow18da wymaganiom normy t jdeU ohromat.olram badanej pr6by nie 

wyk"e obeonośoi orani owej pl~ hydrazobenzenu, 

KONIEC 
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