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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest chlorowodorek anili-
ny stosowany jako odczynnik chemiczny.

Chlorowodorek aniliny ma:

a) wzor ogolny — CgH;NH - HCI,

b) wzoér budowy,

NH,- HCl

c) mase czgsteczkowag — 129,58.

2. PODZIAL I OZNACZENIE
2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci zanie-
czyszczen rozréznia sie dwa gatunki chlorowo-
dorku aniliny:
cz.d.a. — czysty do analizy,
CZ, — czysty.
2.2, Przyklad oznaczenia chlorowodorku aniliny

czystego do analizy:
CHLOROWODOCREK ANILINY cz.d.a.
BN-74/6193-56

3. WYMAGANIA
3.1. Wymagania ogoélne. Chlorowodorek aniliny
powinien mie¢ posta¢ biatych blaszkowatych kry-
sztalow lub proszku o zottawym lub szarawym
odcieniu, powinien by¢ dobrze rozpuszczalny w
wodzie, trudniej w alkoholu.
3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne

Gatunki
Wymagania

ez.d.a. [ ¢z,

a) Chlorowodorku aniliny,
%, nie mniej niz 99,5 98,5

b) Temperatura topnienia,
e 197,5 169

¢) Substancji nierozpu-

szezalnych w wodzie, %,

nie wiecej niz 0,01 0,05
d) Siarczanow (SOi-), %,

nie wiecej niz 0,001 0,005
e) Pozostaloseci po wypra-

zeniu (jako siarczany), %,

nie wiecej niz 0,01 0,05

cd. tablicy
Gatunki
Wymagania
cz.d.a, CZ.
f) Metali cigzkich (Pb), %,
nie wiecej niz 0,002 nie norma-
lizuje sie

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Chlorowodorek amiliny nalezy pakowac, prze-
chowywa¢ i transportowaé¢ zgodnie z PN-70/
C-80001.

Rodzaj opakowania: stoiki szklane z nakretka-
mi z tworzywa sztucznego z podkladka polietyle-
nowag wg PN-70/C-80001 p. 3.1.3 tabl. 2 lp. 6¢).

Masa netto: 100, 250, 500, 1000 g.

Na zyczenie odbiorcow dopuszcza sie inny ro-
dzaj opakowania.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartosci chlorowodorku anili-
ny (3.2a),

b) oznaczanie temperatury topnienia (3.2b),

¢) oznaczanie zawartosci substancji nierozpu-
szczalnych w wodzie (3.2¢),

d) oznaczanie zawarto$ci siarczanéw (3.2d),

e) oznaczanie zawarto$ci pozostalosci po pra-
zeniu (3.2e),

f) oznaczanie zawartosci metali ciezkich (3.2f).

5.2. Pobieranie probek. Probki nalezy pobierac
zgodnie z PN-70/C-80047. Srednia probka labora-
toryjna powinna wynosi¢ co najmniej 170 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie
aniliny

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwor 4n.

zawartosci chlorowodorku

b) Jodek potasowy cz.d.a., zawierajgcy w
3 cm? wody 2 g jodku potasowego.
c¢) Bromek — bromian potasowy — roztwor

0,In przygotowany wg PN-68/C-06500.
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d) Ticsiarczan sodowy cz.d.a., roztwor 0,1 n.
e) Skrobia cz., roztwor 0,5-procentowy.

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. Okolo 0,2500 g
chlorowodorku aniliny rozpusci¢ w wodzie w kol-
bie pomiarowej pojemnosci 100 cm3 i uzupelnié
objetos¢ roztworu wodg do kreski. 20 cm? otrzy-
manego roztworu przenies¢ do kolby stozkowej
pojemnosci 400 = 500 em?® z doszlifowanym kor-
kiem, doda¢ z biurety 35 cm?® roztworu bromku-
-bromianu potasowego i 10 cm?® roztworu kwasu
solnego, wymiesza¢ i pozostawi¢ w spokoju na
10 min.

Nastepnie szybko doda¢ po sSciance kolby, mie-
szajac 3 cm? roztworu jodku potasowego i od-
stawi¢ na 5 min w ciemnym miejscu. Wydzielony
jod odmiareczkowaé¢ roztworem tiosiarczanu so-
dowego, dodajac pod koniec miareczkowania roz-
tworu skrobi.

Zawartos¢ chlorowodorku aniliny (X) obliczy¢
w procentach wg wzoru

(30 — V)-0,0021598 - 100 - 100

m - 20
1,0799 - (35 — V)
. =
w ktérym:

30 — objetos¢ scisle 0,1ln  roztworu
bromku-bromianu potasowego,
cmb3,

V — objetosé¢ scisle 0,1n roztworu tio-

siarczanu sodowego,
miareczkowania, cms3,
0,0021598 — ilos¢ chlorowodorku aniliny odpo-
wiadajgca 1 cm3 $cisle 0,Iln roz-
tworu bromku-bromianu potaso-
wego, g.
m — odwazka badanego chlorowodor-
ku, g.
Metoda dopuszcza 0,5% bledu.

zuzytego do

5.3.2. Oznaczanie temperatury topnienia wyko-
na¢ wg PN/C-04513.

5.3.3. Oznaczanie zawarto$ci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie. 10,00 g badanego chloro-
wodorku aniliny rozpusci¢ w zlewce w 100 cm?
wody.

Roztwor przesaczyé przez szklany tygiel do
saczenia G4. Pozcstalosé w tyglu przemy¢ goracy
wedg do zaniku reakeji na jony Cl— i wysuszy¢
w temperaturze 105 <+ 110°C do stalej masy.

5.3.4. Oznaczanie zawartoSci siarczanow (SO’ ")

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek barowy cz.d.a., roztwoér 10-procen-
towy.

b) Roztwoér wzorcowy zawierajacy jony SO;~
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 10 = 990. 1 cm3 rozcienczonego roz-
tworu wzorcowego zawiera 0,01 mg SO3~.

c) Roztwér chlorowodorku aniliny nie zawie-
rajgcy SO;~ przygotowany w mastepujacy spo-
s6b: 15,00 g badanego chlorowodorku aniliny roz-
pusci¢ w 120 em?® wody, dodaé¢ 7,5 cm3? roztworu
chlorku barowego i pozostawi¢ na 18 = 20 god-~.
Roztwoér po odstaniu zdekantowaé przez saczek
i stosowa¢ do przygotowania kazdego roztworu
poréwnawczego 42,5 cm? przesaczu.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
chlorowodorku aniliny rozpusci¢ w 50 cm? wody,
przesgczy¢ i doda¢ 2,5 cm? roztworu chlorku ba-
rowego.

Badany odczynnik odpowiada
normy, jezeli powstale w badanym roztworze
zmetnienie po uplywie jednej godziny nie bedzie
silniejsze od zmetnienia roztworu poréwnawczego
zawierajgcego w takiej samej objetosci 42,5 cm?
roztworu chlorowodorku aniliny nie zawierajgce-
go SO;~ oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg SO; -

dla odczynnika cz. — 0,25 mg SO; .

5.3.5. Oznaczanie pozostaloSci po wyprazeniu
(jako siarczany). 10,00 g badanego chlorowodorku
aniliny umie$ci¢ w uprzednio zwazonym tyglu,
ostroznie dodaé 2 em? kwasu siarkowego cz.d.a.
(1,84) i ogrzewa¢ na tazni piaskowej do ustania
wydzielania sie dymoéw kwasu siarkowego, a na-
stepnie wyprazy¢ do stalej masy.

Badany odczynnik odpowiada wymaganiom
normy, jezeli masa wyprazonej pozostalosci nie
przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. — 1 mg,

dla cdczynnika cz. — 5 mg.

5.3.6. Oznaczanie zawarto$ci metali ciezkich (Pb*")

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04515 p. 2.4.

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
chlorowodorku aniliny rozpusci¢ w 30 cm? wody
i wykona¢ oznaczanie wg PN-68/C-04515 p. 2.5.1.

Badany chlorowodorek aniliny odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli powstale zabarwienie

wymaganiom

Badany odezynnik odpowiada wymaganiom roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze od
normy, jezeli masa wysuszonej pozostalosci nie zabarwienia roztworu poréwnawczego przygoto-
przekracza: wanego rownoczesnie i zawierajgcego w tej samej

dla odczynnika cz.d.a. — 1 mg, objetosci te same ilosci odczynnikow oraz

dla odczymnika cz. — 5 mg. 0,04 mg Pb%'.
KONIEC
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Przedsiebiorstwo
Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne.

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-53/C-80544

a) wprowadzono oznaczanie metali ciezkich dla od-
czynnika cz.d.a.,

b) znowelizowano metody badan.

Dotychczas obowigzujgca PN-53/C-80544 zostaje unie-
wazniona z dniem 1 lipca 1975 r.

3. Normy zwiazane
PN/C-04513 Oznaczanie granic temperatury topnienia lub

temperatury rozkladu substancji organicznych

PN-68/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawartosci metali ciezkich stragcanych siarkowodorem

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od-
czynnikéw roztworéw pomocniczych oraz roztwordow
do kolorymetrii i nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie,
i transport

przechowywanie

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania proébek
i przygotowania Sredniej probki laboratoryjnej



