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NORMA BRANZOWA BN-67
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PRODUKT ) L
ORGANLIJCZIIE Pétprodukty do barwnikéw

0-Chloroanilid acetylooctowy

Grupa katalogowa X 21

1. WSTEP

1.1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest o-chloroanilid acetylooctowy otrzy-
mywany przez kondensacj¢ o-chloroaniliny z estrem etylowym kwasu acetylooctowego w
$rodowisku chlorobenzenu,

0~Chloroanilid acetylooctowy ma:

a) wzér sumaryczny - C40H100oNC1

b) wzér budowy
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c) ciezar czgsteczkowy - 211,65 (1966 r.).

1.2. Zastosowanie., o-Chloroanilid acetylooctowy stosuje sie do produkcji pigmentéw
oraz barwnikéw azowych,

1.3, Normy zwigzane

FN/C-04506 Chemiczne badania i préby. Pobieranie prébek i przygotowanie sredniej prob-
ki laboratoryjnej. Wytyczne dla produktéw sypkich

PN/C-04507 Chemiczne badania i préby. Pobieranie prébek i przygotowenie &redniej prébki
laboratoryjnej. Wytyczne ogédlne

PN/C-04513 Oznaczanie granic temperatury topnienia lub temperatury rozkladu substan-
cji organicznych

PN/C-60010 Chemiczne badania i proéby. Przyrzady do pobierania prébek, Zgiebniki do
produktéw sypkich i w kawalkach

2. OZNACZENIE
0 ~CHLOROANILID ACETYLOOCTOWY BN-67/6021-16 ‘
3¢ WYMAGANTIA

2.1, Wymaganie ogélne. o-Chloroanilid acetylooctowy powinien byé proszkiem barwy
biaiej lub kremowej bez zapachu chlorobenzenu. Dopuszczalny jest lekki zapach estru
acetylooctowego, '

Zjednoczenie Przemystu Qrganicznego i Tworzyw Sztucznych ,,Erg”
Ustanowiona przez Dyrekiora Zjednoczenia Przemystu Organicznego i Tworzyw Sztucznych ,,Erg”
dnia 12 wrzeénia 1967 r. joko norma obowigzujgca w zakresie produkcji od dnia 1 lipca 1968 r.
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'.2 W ania szcze lowé g

Wymagania
a) o=Chloroanilidu acetylooctowego, %, co najmniej 99
b) Substancji nierozpuszczalnych w 2-procentowym roztworze
" wodorotlenku sodowego, %, co najmniej 0,3
¢) Temperatura topnienia, °C: _ |
poczgtek, nie nizej niz 1037)

koniec, nie wyzeJ niz : 105

1)Dla produktu przeznaczonego na eksport - co najmniej 104,

4, PAKOWANTE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4,1, Pakowanie, O-Chloroanilid acetylooctowy nalezy pakowaé w szczelne beczki ze

skle jki lub fornirowe, poJjemnosci od 100 do 200 1, wylozZone papierem pakowym,
. Na kazdym opakowaniu nalezy umiescié trwaly napis, zawierajgcy co najmniej:

a) nazwe lub znak wytwérni,

b) oznaczenie wg rozdz. 2,

c) wage brutto i netto,

d) numer partii,

e) numer opakowania.

Pakowanie i znakowanie o-chloroanilidu acetylooctowego przeznaczonego na eksport
nalezy kazdorazowo uzgodnié z eksporterem,

4;2. Przechowywanie i transport, o-Chloroanilid acetylooctowy przechowywaé w su-
chych i przewiewnych pomieszczeniach. Przewozié¢ krytymi Srodkami transportu.

5. BADANIA

51, Wielkoéé partii, Partig¢ stanowi nie wigcej niz 750 kg produktu,

5.2. Pobieranie prébek i przygotowanie sSredniej probki laboratoryjnej nalezy wy-
konaé¢ wg PN/C-04506 i PN/C-04507. Z partii produktu nalezy wybra¢ losowo do pobrania
prébek nastepujqce liczby opakowarn.

Liczba opakowanh, ktérg nalezy wybraé do

Liczba opakowah jednostkowych w partii
pobrania prébek

do 4 | wezystkie
5+15 ‘ >
16+25 7
26=63 , 8

Prébki nalezy pobieraé zglebnikiem 5 lub 6 wg PN/C-60010. 8rednig prébke laborato-
ryjng w ilodci okolo 150 g podzielié¢ na dwie czeédcl, z ktérych jedng przeznaczyé na
wykonanie analiz, a drugg przechowywaé przez 3 miesigce od daty wysiania produktu =z
zakiadu do ewentualnej analizy rozjemczej.

Prébki z partil przeznaczonych na eksport przechowywaé w ciggu 6 miesigcy.
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5.5. Opis badah

5¢.3.1. Oznaczanie zawartosci o-chloroanilidu acetylooétowego

5¢3+1.1, Odpzynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy, roztwér 41n.

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

¢) Azotyn sodowy cz., roztwér 0,1n.

d) Kwas octowy lodowaty cz.

e) Papierek jodoskrobiowy i papierek czerwieni Kongo.

5.%.,1.,2. Wykonanie oznaczania., Odwazyé 10,582 g o-chloroanilidu acetylooctowego 32
dokladnoscig do 0,002 g i rozpusci¢ w 60 ml 1n roztworu wodorotlenku sodowego. Prze-
niesé do kolby pomiarowej pojemnosci 250 ml i uzupeinié wodg destylowang do kreski,
Nastepnie pobraé z kolby pipetg 25 ml roztworu, przeniedé¢ do zlewki pojemnosci 500 ml,
dodaé 100 ml wody destylowanej, 75 ml kwasu octowego lodowatego i 25 ml kwasu solne=-
go (1,19), Tak przygotowany roztwér miareczkowaé w temperaturze 20+25°¢C 0,1n roztworem
azotynu sodowego. :

Przez caly czas miareczkowania sprawdzaé Ssrodowisko reakcji za pomocg papierka
czerwieni Kongo. Kropla badanego roztworu powinna da¢ na papierku niebieskie zabarwie-
nie,

Obecnosé kwasu azotawego sprawdzaé za pomocg papierka jodoskrobiowego. Koniec reak-
c¢ji poznaje si¢ po trwalym zabarwieniu papierka, nie znikajgcym w ciggu 10 min od do-
dania ostatniej kropli azotynu sodowego.

Zawartosé o-chloroanilidu acetylooctowego (X,) obliczyé w procentach wg wzoru

_ Ven.211,65:100+-250 V-n-.21],65

Ay e 00025 = 70,882 —20*V-n

w ktéryms
n - normalno$é azotynu sodowego,
V - objetoéé roztworu azotynu sodowego zuzytego do oznaczania, ml,
m - odwazka badanego produktu, g.

5,%,1.3. Wynik, Za wynik nalezy przyjaé Srednig arytmetyczng wynikéw dwédch oznaczen
nie réznigcych sie¢ miedzy sobag wiecej niz 0,3% wartosci bezwzglednej.

5.3.2. Oznaczanie zawartos$ci substancji nierozpuszczalnych w‘2eprocentowym r0ztwo-—
rze wodorotlenku sodowego

5e3.2+1s Odczynniki i roztwory
a) Wodorotlenek sodowy cz., roztwdér 2-procentowy.
b) Papierek Zdbicieni brylantowej.

5.3.2.2., Wykonanie oznaczania, Odwazy¢ 5 g o-chloroanilidu acetylooctowego z dok-
tadnoscig do 0,02 g i rozpu$cié¢ w 120 ml 2-procentowego roztworu wodorotlenku sodowe-
go W temperaturze’2o°c. Po rozpuszczeniu o-chloroanilidu acetylooctowego Toztwédr prze-
saczyé na lejku analitycznym przez wysuszony do stalej masy w temperaturze 110°C ilog--
ciowy miekki sgczek., Osad na sgczku przeptukaé wodg destylowang do zaniku reakcji al-
kalicznej na papierku Zéicieni brylantowej. Sgczek z osadem suszyé do stalej masy w
temperaturze 110°C. Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych (X,) obliczyé w procentach

wg wzoru

(m,—m,)*100

X, = =
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w ktoérym:

m, - masa sgczka, g,
m, - masa sgczka z osadem, g,
m - odwazka o-chloroanilidu acetylooctowego, g.

5¢3.2.3%. Wynik, Za wynik nalezy przyjaé Srednig arytmetyczng wynikéw dwéch oznaczan
nie réznigcych sie miedzy sobg wiecej niz 0,05% wartosci bezwzgledne].

5.3.3%. Oznaczanie temperatury topnienia wykonaé¢ wg PN/C-04513, po uprzednim wysu-

szeniu prébki w suszarce w temperaturze 60+70°C do state]j masy.

EONTIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN=67/6021-16
Niniejsza nomma zastepuje ZN-59/MPCh/04/3505.
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