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NORMA BRANZOWA BN'67

PRODUKTY Pélprodukty do barwnikéw 6021-14

ORGANICZNE
Chlorowodorek benzydyny e

Grupa katalogowa X 22
i

1. WSTEP

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

jako péiprodukt w przemysle barwnikarskim, Chlorowodorek benzydyny jest to chlorowo-
dorek 4,4-dwuaminodwufenylu i ma:

a) wzdér sumaryczny C,oH; 4N5C1,
b) wzér budowy

an o3~

c) ciezar czasteczkowy:
- chlorowodorku benzydyny - 257,164 (1961 r,),
- zasady benzydyny - 184,242 (1961 r,).

HC1

1,2, Normy zwiazane

PN/C-04504 Chemiczne badania i préby., Pobieranie prdébek i przygotowanie Sredniej préb-
ki laboratoryjnej. Wytyczne dla produktéw péicieklych, mazistych i ciastowatych

PN/C-0450T Chemiczne badania i préby. Pobieranie prébek i przygotowanie $redniej
prébki laboratoryjnej., Wytyczne ogdélne

PN/C-60009 Chemiczne badania i préby. Przyrzady do pobierania prébek., Zglebniki do
produktéw péicieklych, mazistych i ciastowatych.

2, PODZIAL I OZNACZENIE

2.1, Gatunki, W zaleznodéci od zawartosci gléwnego skladnika i zanieczyszczen roz-

ré6znia sie¢ dwa gatunki chlorowodorku benzydyny oznaczone kolejnymi cyframi rzymskimi:
L %"11, g

2,2, Przyktad oznaczenia chlorowodorku benzydyny, gatunku I:

CHLOROWODOREK BENZYDYNY I BN-67/6021-14

3. WYMAGANIA

3.1, Wyglad zewnetrzny, Chlorowodorek benzydyny powinien mieé postaé pasty o z3bar-
wieniu szarym z dopuszczalnym odcieniem bezowyrn lub zielonym, nie zawierajgce) zanie-
czyszczen mechanicznych,

Zjednoczenie Przemystu Organicznego i Tworzyw Sztucznych ,,Erg”

Ustanowiona przez Dyrekiora Zjednoczenia Przemystu Organicznego i Tworzyw Sztucznych ,,Erg”
dnia 21 stycznia 1967 r. jako norma obowiazuigco w zakresie produkcji od dnia 1 pazdziernika 1967 r.
(Mon. Pol. nr poz. )
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3,2, Wymagania szozegdlowe

Gatunki
Wymagania
I II
&) Chlorowodorku benzydyny w przeliczeniu na benzydyne, %, )
co najmnie] 40 40
b) Czesci nierozpuszczalnych po tetrazowaniu, w przeliczeniu .
na produkt 100-procentowy, %, najwyze} 3,0 4,0
c) Dwufenyliny, w przeliczeniu na produkt 100-procentowy, %,
na jwyze] ' 1,2 2,0
d) Hydrvazobenzem wg 5.6 brak nie normali-
zuje sie
1)Na zuzycie wewngtrz zakiadu produkujgcego - co najmniej 30,

4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4.1, Pakowanie., Chlorowodorek benzydyny nalezy pakowaé do szczelnych beczek drew-
nianych z klepki, o pojemnosci 115 1,
~ Na kazdej beczce nalezy umiescié trwaly napis zawierajacy co najmniej:
a) oznaczenie wg 2.2,
" b) nazwe lub znak wytwérni,
c¢) wage brutto i netto,

d) numer partii,

e) ostrzezenie: Ostroznie - $rodek szkodliwy,

Napis ostrzegawczy powinien byé wykonany czerwonymi literami na bialym tle 1 powi-
nien byé wiekszy niz inne napisy.

4,2, Przechowywanie i transport. Chlorowodorek benzydyny powinien byé przechowywa-
ny 1 transportowany w warunkach zabezpieczajacych go przed wilgocig i zanieczyszczeniem,

5., BADANIA

5.1, Wielkosé partii, Partie stanowi do 800 kg produktu.

5.2, Pobieranie prébek i przygotowanie éredniel prébki laboratoryjnej nalezy wyko-
naé zgodnie z PN/C~04507 i PN/C-04504.

Z partii produktu naleizy wybraé¢ losowo do pobrania prébek nastepujgog liczbe opa-
kowari.

Liczba opakowarn, ktére nalezy wybraé

Liczba opakowad Jjednostkowych w partii do pobrania prébek

do 4 wazystkie
5215 4

Prébki nalezy pobraé zgliebnikiem wg PN/C-60009,

Otrzymang érednig prébke laboratoryjng o masie okolo 500 g podzielié na dwie
ozedol, z ktérych jedna przeznaczyé na wykonanie badad, a druggq przechowywaé w butelce
2z doszlifowanym korkiem przez trzy miesigce od daty wysltania produktu z wytwérni, na
wypadek analizy rozjemczej.

5.3. Oznaczanie zawartosci chlorowodorku benzydyny w przeliczeniu na benzydyne

5.,3.1, Odczynniki i roztwory

a) Azotyn sodowy cz., roztwér 1in,
b) Kwas solny cz, (1,19),

c¢) Papierki jodoskrobiowe i Kongo,
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8,3,2, Wykonanie oznaczania, 10 g ohlorowodorku bensydyny odwazyé 3 dokladnodoia do
0,01 g 1 umiesoid w zlewce pojemnoéci 500 ml, do ktérej nalesy dodaé 300 ml goraoce)
wody oraz 35 ml roztworu kwasu solnego. Po rozpuszozeniu sie produktu roztwér przelaé
do grubodcienne] zlewki pojemnosci 1500 ml, zawierajgcej okoio 1000 ml wody z lodem 1
miareczkowaé roztworem azotynu sodowego w temperaturze nie wyzszej niz 1500 do trwale-
go, nie znikajacego w ciggu 5 min, niebieskiego zabarwienia papierka Jodoskrobiowego.

Roztwér azotynu sodowego dodawaé poczatkowo szybeciej, nastepnie coraz wolniej,
sprawdzajac obecnos¢ kwasu solnego papierkiem Kongo, a obecnodé wolnego kwasu azoto-
wego papierkiem jodoskrobiowym.

Zawartosé chlorowodorku benzydyny X obliczyé w procentach wg wzoru

x = V:0,09212 - 100 _ V. 9,212
i m e m

w ktérym:
V - objetosé azotynu sodowego zuzytego do miareczkowania, ml,

0,09212 - ilosé wolnej benzydyny odpowiadajaca 1 ml &cidéle 1in roztworu azotynu
sodowego, g,

m - odwazka badanego produktu, g.

5.3.3, Wynik., Za wynik nalezy przyjaé srednia arytmetyczng wynikéw co najmnie}
dwéch oznaczad nie réznigcych sie wiecej niz o 1%.

5.4. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpuszczalnych po tetrazowaniu

5.4.1, Odezynniki 1 roztwory
a) Kwas solny cz. (1,19).
b) Papierki Kongo.

5.4.2, Wykonanie oznaczania., Roztwér badany wg 5.3.2 po zakofczeniu miareczkowania
nalezy przesgczy¢ przez tygiel z filtrem ze spiekanego szkla G3 uprzednio przemyty wo-
dg, wysuszony do stalej masy i zwazony z dokladnoscig do 0,001 g.

Po przesgaczeniu roztworu osad w tyglu nalezy przemyé dwukrotnie ciepls woda zakwa-
- szong kwasem solnym do stabej reakcji kwasnej na papierek Kongo. Tygiel z osadem wsta-
wié do suszarki i1 suszyé w temperaturze nie wyzszej niz 80°C do stalej masy.

Zawartosé substancji nierozpuszczalnych JX1 obliczyé w procentach wg wzoru

X

x (my —m,) - 100 - 100
. =
m « X

w ktérym:
m, - masa tygla z osadem, g,
m, - masa tygla, g,
m - odwazka badanego produktu, g,
X - zawartosé chlorowodorku benzydyny wg 5.3.2.

5.4.3., Wynik., Za wynik nalezy przyjaé érednig arytmetyczna wynikéw co najmniej
dwéch oznaczai nie réznigcych sie wiecej niz o 0,25%,

5.5. Oznaczanie zawartosci dwufenyliny

5.5.1, Odczynniki 4 roztwory

a) Kwas solny cz. (1,19),

b) Azotyn sodowy cz., roztwér 0,in,
¢) Siarczan sodowy cz., roztwér 0,5n
d) Papierki Kongo,
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5,5,2, Wykonanie oznaczania, 20 g ochlorowodorku bensydyny odwasydé = dokiadnodoia do
0,01 g 1 umiedcié w slewce pojemnodoi 600 ml, do ktérej nalesy dodaé 400 ml wody ores

40 ml kwasu solnego. Badany produkt nalezy rozpuseié na gorgco 1 przesgozydé przez le-
Jek sitowy na sgaozku éredniej) twardodci do zlewki pojemnodei 800 ml, sgozek przemyé
50 ml cieptej wody. Do przesaczu utrzymujacego temperaturq 80°c dodaé przy statym mie-
szaniu 50 ml roztworu siarczanu sodowego o temperaturze 80 C.

Calodé nalezy oziebié lodem z Zewnatrz zlewki do temperatury okoto 20°C 1 nastepnie
przesaczyé przez lejek sitowy i sgczek érednieJ twardoscl, a przesgcz zebraé do osob-
nego naczynia (przesaez I).

Osad odcisngé i bez przemywania przeniesé do zlewki pojemnosci 800 ml, dodaé 400 ml
wody, nastepnie podgrzaé do wrzenia i ozi¢bié lodem z zewnatrz do temperatury okolo
20°c. Prébke ponownie przesaczyé przez lejek sitowy z sgczkiem drednie] ‘twardodei, a
przesacz zebraé¢ do osobnego naczynia (przesacz II).

Osad odcisngé 1 bez przemywania przeniesé do zlewki pojemnosci 800 ml, dodaé 400 ml
wody 1 powtérzyé jeszcze raz te same czynnosci co przy przesgezu II., Otrzymany prze-
830z zebraé¢ do osobnego naczynia (przesgecz III).

Otrzymane trzy przesgcze, kazdy oddzielnie, naleiy zakwasié kwasem solnym do reak-
cji kwadnej na papierek Kongo 1 -iareozkowaé kolejno roztworem azotynu sodowego jak
w 5,3.2, '

Zawartosé dwufenyliny X, obliczyé w procentach wg wzoru

(V, + V) — 2u] - 0,000212 - 100 - 100 _ v+ v)-2v] . 02,12

X =

w ktérym: :
V, = objetodé azotynu sodowego zuzytego do miareczkowania przesgozu I, ml,

V, - objetosé azotynu sodowego zuzytego do miareczkowania przesgczu II, ml,
V, - objetosé azotynu sodowego zuzytego do miareczkowania przesaczu III, ml,
0,009212 -~ ilo8é wolne) dwufenyliny odpowiadajgca 1 ml dcidle 0,1n roztworu azotynu
sodowego, g, :
m - odwazka badanego produktu, g,
X - zawartosé chlorowodorku benzydyny wg 5.3.2.

5.5.3. Wynik, Za wynik nalezy przyjaé srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej
dwéch oznaczai nie réznigcych sig¢ wiecej niz o 0,25%.

5.6, Oznaczanie obecnosci hydrazobenzenu

5.6,1, Odezynniki 1 roztwory

a) Wodorotlenek sodowy ¢z., roztwér i10-procentowy,

b) Benzen czjy

¢) Cykloheksan cz.

d) Odezynniki Ehrlicha (0,5 g p-aminodwumetylobenzaldehydu, 30 ml etanolu, 3 ml
stezonego kwasu solnego i 180 ml n-butanolu).

e) Bibula Whatman nr 4 (impregnowana 10-procentowym roztworem formamidu w alkoholu
etylowym, wysuszona na powietrzu w ciggu 15 & 30 min),

f£) Chlorowodorek benzydyny, 2-procentowy roztwér przygotowany wg 5,6.,2.1,

g) Hydrazobenzen, 0,4-procentowy roztwér przygotowany wg 5.6.2.2,
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5.8,2, Prgygotowanie roztwordw

5.6,2.1 Chlorowbdorek benzydyn roztwér 2-procento 0,4 g pasty badanego pro-
duktu odwazyé z dokladnodcig do 0,01 g (w przeliczeniu na produkt: 100-procentowy) w
naczyriku wagowym, skad ilosciowo przeniesé do kolby stoikowej pojemnosei 200 ml.
Naczyrko przeptukaé 15 ml wody destylowanej, wprost do kolby stozkowej z badanym pro-
duktem, po czym benzydyne dokladnie rozmieszaé, Nastepnie wstrzgsajgc dodawaé wodoro-
tlenku sodowego, sprawdzajac alkalicznosé mieszaniny na papierek uniwersalny; pH powin-
no utrzymywaé sig¢ w granicach 8 + 9, Do badanej prébki dodaé .20 ml benzenu i wstrzqsaé
kolbg stozkowg okolo 1 min,

Nastepnie kolbe stozkowg odstawié do rozdzielenia si¢ dwéch warstw: wodnej i ben-
zenowej, W przypadku nierozdzielenia sie warstw kolbe nalezy wstawié na kilka minut
do cieptej wody.

Gérng warstwe benzenowa zlaé do matej zlewki, z ktérej przygotowany roztwér nalezy
naniesé na chromatogram, : '

5.6.,2,2, Hydrazobenzen, roztwér 0,4_procentowy, 0,4 g hydrazobenzenu (spelniajgce-
g0 wymagania: hydrazobenzenﬁ - co najmniej 65%, zanieczyszczen mechanicznych nieroz-
puszczalnych w benzenie w przeliczeniu na-produkt 100-procentowy = najwyzej 7%) odwa-
2yé z dokladnosdcig do 0,01 g (w przeliczeniu na produkt 100-procentowy), umiedcié w
zlewce pojemnosci 100 ml, dodaé 50 ml benzenu, wymieszaé do rozpuszczenia, otrzymany
roztwér przeniesé do kolby pomiarowej pojemnosei 100 ml i uzupeinié benzenem do kreski,

Z tak przygotowanego roztworu pobraé pipeta 0,5 ml, przenieéé do kolby poniaroweJ
pojemnosci 100 ml i uzupeinié ponownie benzenem do kreski,

5.6.3. Wykonanie oznaczania nalezy przeprowadzié w szczelnej komorze szklanej zao-
patrzonej w stojak siuzgcy do utrzymywania rynienki wypeinionej cykloheksanem Jako roz-
puszczalnikiem., Na bibulg¢ uprzednio przygotowana wg 5.6.1 e) naniedé za pomocg skali-
browanej kapilary 0,01 ml roztworu przygotowanego wg 5.6,2.,1 oraz wzorcowego roztworu
hydrazobenzenu przygotowanego wg 5.6.2.2, Krople nalezy naniesé na jednej 1inii pozio-
mej, przy czym odleglosé miedzy nimi powinna wynosié 3 cm., Brzeg bibuly z naniesiony-
ni kroplami umiescié w rynience tak, aby plamy znajdowaly si¢ w odleglosdci 1 om od po-
ziomu rozpuszczalnika (chromatogram naleiy rozwijaé metods zstepujacyg), Czas chroma-
tografowania wynosi okolo 2 godz przy zachowaniu temperatury 20 = 23%, Otrzymany
chromatogram po wyjeciu g komory nalezy wysuszy¢ w temperaturze pokojowej, a naste¢pnie .
spryskaé odczynnikiem Ehrlicha.

Oceny dokonaé¢ wizualhie nieuzbrojonym okiem.

Badany produkt odpowiada wymaganiom normy, jezeli chromatogram badanej préby nie
wykaze obecnosci oranzowej] plamy hydrazobenzenu,

KONIEC
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