UKD 547.551.1-41

NORMA BRANZOWA BN-85
WYROBY o 6193-92
PRZEMYSt.U Odczynniki
CHEMICZNEGO Anilina
Grupa katalogowa 1052

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ani-
lina stosowana jako odczynnik chemiczny.

Anilina ma:

a) wzor sumaryczny CeHsNH,,

NH,
b) wzo6r strukturalny

¢) mas¢ molowa 93,13 g/mol, ;

d) inne nazwy — aminobenzen.

1.2. Zakres stosowania normy. Norme¢ nalezy stoso-
wa¢ w zakresie produkcji i obrotu.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci gtdbwnego

sktadnika i1 zanieczyszczen, ustala si¢ w normie dwa
gatunki aniliny:
cz.d.a. — czysty do analizy,
CZ. — ‘CZysty.
2.2. Przyktad oznaczenia aniliny czystej do analizy:
ANILINA cz.d.a. BN-85/6193-92

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Anilina powinna by¢ oleista
cieczg, silnie zatamujaca $wiatto, o swoistym zapachu.
Swiezo przedestylowana powinna by¢ bezbarwna, na
powietrzu i przy dluzszym przechowywaniu przyjmuje
zabarwienia zOtte. Powinna rozpuszczaé si¢ w kazdym
stosunku w alkoholu, acetonie, eterze i dwusiarczku
wegla.,

Temperatura wrzenia 183 <+ 185°C.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tablicy.

' Gatunki
Wymagania s s

cz.d.a. cz.

a) Aniliny (C¢HsNH»),

%(m/m), nie mniej niz 99,7 (GC) 99,5 (GC)

b) Zanieczyszczenn organicz-
nych wraz z nitrobenze-
nem, %(m/m), nie wigce] 0,1
niz

nie normali-
zuje si¢

c) Wody, %(m/m), nie wigcej
niz 0,2 0,3

d) Masa witasciwa w tempera-

turze 20°C, g/ml 1,022-+-1,023 1,022+l,025

e) Pozostalo§¢ po prazeniu
jako (SO{), %(m/m), nie
wigce] niz

0,005

0,01

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie

4.1.1. Opakowania jednostkowe stanowig butelki
szklane ze szkla oranzowego wg BN-79/6831-13.

Wielko$¢ opakowania: 0,5 1, 1,0 L

W uzgodnieniu z odbiorcg i przewoznikiem dopusz-
cza si¢ inny rodzaj i wielko$¢ opakowania jednostkowe-
go, jezeli przeprowadzone proby wykaza, ze zabezpie-
cza ono produkt w spos6b nie gorszy niz podane opa-
kowania i ma wymiary zgodne z zasadami systemu wy-
miarowego opakowan.

4.1.2. Opakowania transportowe stanowig:

a) skrzynki drewniane zamknigte wg BN-63/7161-06,
odporne na uszkodzenia mechaniczne, sprawdzone wg
PN-70/0-79100, odpowiednio dla grupy 2 klasy 3 i od-
miany 1; pojedyncze butelki w skrzynkach nalezy za-
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bezpieczy¢ przed rozbiciem materialem amortyzujacym
1 uktada¢ w 3 warstwach;

b) palety skrzynkowe z drutu typu UJC; pojedyncze
butelki na paletach nalezy zabezpieczy¢ przed rozbiciem
sSrodkiem amortyzujgcym i1 ukladaé w 3 warstwach.

W uzgodnieniu z odbiorca 1 przewoznikiem dopusz-
cza si¢ inny rodzaj i wielko$¢ opakowania transpor-
towego, jezeli przeprowadzone proby wykaza, ze zabez-
piecza ono produkt w sposdb nie gorszy niz podane
opakowania i ma wymiary zgodne z zasadami systemu
wymiarowego opakowan.

4.1.3. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-70/C-80001 p. 4.2.3, umieszcza-
jac:

a) napis ,Ostroznie — $rodek szkodliwy® zgodnie
z Wykazem B,

b) klas¢ niebezpieczenstwa 6.1 wg RID/ADR/PMN.

4.1.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-70/C-80001 p. 4.3, umieszcza-
jac dodatkowo:

a) znak niebezpieczenstwa dla materiatow trujacych
zgodnie z PN-85/0-79252,

b) znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.1
i 2.4.3,

c) klas¢ niebezpieczenstwa 6.1 wg RID/ADR/PMN,

d) liczb¢ marginesowg 2601 1 p.. 1b) (ADR),
601 p. 11b) (RID), 601 p. 17 (PMN) wg zatgcznika 4
do SMGS — tablica 8 p. 13.

e) liczb¢ warstw skladowania: dla skrzynek drew-
ntanych — 4 warstwy, dla palet skrzynkowych —
3 warstwy,

f) liczbe warstw tadowania: dla skrzynek drewnia-
nych 3 warstwy, dla palet skrzynkowych 2 warstwy.

4.2. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, opakowania nalezy formo-
wac na paletach 800X1200 mm wg PN-81/M-78216.
fL.adunek na palecie powinien by¢ zabezpieczony przed
przesuwaniem si¢ 1 deformacja, tak aby tworzyl wraz
z paletg zwarta 1 stabilng jednostk¢ tadunkows.

4.3. Przechowywanie. Aniling nalezy przechowywac
w-ciemnych suchych 1 przewiewnych magazynach do-
stosowanych do przechowywania substancji trujacych.
Okres gwarancji — 6 miesiecy.

4.4. Transport aniliny moze si¢ odbywaé¢ dowolnym
Srodkiem transportu zgodnie z obowigzujacymi prze-
pisami kolejowymi i samochodowymi').

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawarto$ci aniliny (CeHsNH,) (3.2a),

b) oznaczanie zawartosci zanieczyszczen organicz-
nych wraz z nitrobenzenem (3.2b),

¢) oznaczanie zawarto$ci wody (3.2¢),

d) oznaczanie masy wiasciwej (3.2d),

¢) oznaczanie pozostatosci po prazeniu jako (SO})
(3.2e).

') Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

5.2. Pobieranie probek. Probki nalezy pobieraé zgod-
nie z PN-70/C-80047. Masa $redniej probki laboratoryj-
nej powinna wynosi¢ co najmniej 250 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartoSci aniliny (CsHsNH>)

5.3.1.1. Aparatura i materialy pomocnicze

a) Chromatograf gazowy z detektorem ptomieniowo-
-jonizacyjnym.

b) Kolumna szklana dlugosci 2 m o Srednicy we-
wnetrzne] 4 mm.

c) Mikrostrzykawka pojemnosci 1 pl.

d) Planimetr biegunowy lub integrator.

e) Wypetnienie kolumny — Celit 100/120 z nanie-
sionym w ilosci 10% wag. olejem silikonowym firmy
Pye (nr katalogowy 12730).

5.3.1.2. Odczynniki

a) Azot techniczny spr¢zony wg PN-71/C-84912.

b) N,N-dwuetyloanilina — wzorzec do chromatogra-
fii lub cz.d.a.

c) Powietrze
C-84913.

d) Wodor
C-84908.

5.3.1.3. Wykonanie oznaczania. Ustalic:

a) przeplyw azotu — 40 cm’/min,

b) przeptyw wodoru w granicach 30 + 40 ¢m’/min
lub zgodnie z instrukcja aparatu,

c) przeplyw powietrza 15-krotnie wigkszy od prze-
ptywu wodoru,

d) temperature kolumny 140°C,

e) temperature dozownika 200°C,

f) temperaturg detektora 160°C.

Po ustaleniu si¢ linii zerowej, wstrzyknac¢ 0,5 pl ba-
danej aniliny 1 zarejestrowa¢ chromatogram przy tak
dobranej czutosci aparatu, aby piki wszystkich zanie-
czyszczen 1 pik aniliny miescify si¢ na szerokosci tasmy
rejestratora. - |

W kolbie pomiarowej pojemnosci 25 ml odwazy¢
z doktadnoscig do 0,0002 g okoto 20 g badanej aniliny,
dodac¢ strzykawka okoto 0,03 g N,N-dwuetyloaniliny
jako wzorca wewngtrznego 1 kolbk¢ ponownie zwazyc.

0,5 pl otrzymanej mieszaniny wstrzyknaé¢ do kolumny
chromatograficznej i zarejestrowaé chromatogram przy
takiej maksymalnej czuloSci, aby piki zanieczyszczen
badanej aniliny i wzorca wewnetrznego miescity si¢ na
szerokos$ci tasmy rejestratora (wzgledny czas retencji
N,N-dwuetyloaniliny wzgledem aniliny wynosi 2,9).

Zmierzy¢ za pomocg planimetru lub integratora po-
wierzchni¢ pol pikdw zanieczyszczen 1 N,N-dwuetyloa-
niliny (wzorca).

Zawartos¢ aniliny obliczyé w procentach (X,) wg
wzoru

techniczne spr¢zone wg PN-74/

elektrolityczny spr¢zony wg PN-61/

mw : A[ p
X1 =100 - - 100 - X (1)
m - A
w ktoérym:
m, — masa wzorca dodanego do probki badanej
aniliny, g,
A; — suma powierzchni pikOéw zanieczyszczen,
m — masa badanej aniliny, g,
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A, — powierzchnia piku wzorca,

X, — zawarto$¢ wody, %.

5.3.2. Oznaczanie zawartosci zanieczyszczen organicz-
nych wraz z nitrobenzenem. Korzystajac z chromatogra-
moOw otrzymanych w 5.3.1.3 obliczy¢ zawarto$é nitro-
benzenu (czas retencji wzglgdem aniliny 1,5) oraz po-
zostatych zanieczyszczen organicznych w procentach
(X2) wg wzoru

my - Ai
A== m——— s L] (2)
m; - A,
w ktorym:
m, — masa wzorca dodanego do probki badanej
aniliny, g,
A; — suma powierzchni piku nitrobenzenu oraz pi-
kow pozostatych zanieczyszczen,
m; — masa badanej aniliny, g,

A - powierzchnia piku wzorca.

Mas¢ wiasciwg d? obliczy¢ wg wzoru
(a2 - ay) - 0,99823

d¥ = (3},
a - a
w ktorym:
a1 — masa piknometru, g,
a» — masa piknometru z badang aniling, g,
0,99823 — wspoOtczynnik do przeliczenia d na d’,
a3 — masa piknometru z woda destylowang

o temperaturze 20°C.

5.3.5. Oznaczanie pozostalosci po prazeniu jako
(SO%). Do 20,0000 g badanej aniliny umieszczone]
w uprzednio wyprazonym do stalej masy 1 zwazonym
tyglu porcelanowym doda¢ | ml kwasu siarkowego
cz.d.a. (1,84), odparowaé, a nastgpnie wyprazy¢ do
statej masy. Pozostato$¢ po prazeniu obliczy¢ w pro-
centach (X) wg wzoru

5.3.3. Oznaczanie zawartoSci wody. Odwazy¢ X = - 100 (4)
10,0000 g badanej aniliny 1 dalej postepowaé zgodnie L
z PN-81/0-04959 p. 2.6.2. w ktoérym:
5.3.4. Oznaczanie masy wihasciwej. Oznaczanie masy ms — masa wyprazone] pozostatosci, g,
wlasciwe] wykonaé zgodnie z PN-66/C-04004. m> — odwazka badanej aniliny, g.
KONTIETC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Przedsigbiorstwo Przemysto-
wo-Handlowe — Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice.
2. Istotne zmiany w stosunku do PN-54/C-80056
a) wprowadzono oznaczanie zawartosci.aniliny oraz zawartosci
zanieczyszczen organicznych wraz z nitrobenzenem metoda chroma-
tografii gazowej,
b) podwyzszono zawartos¢ aniliny z 99 na 99,7% dla cz.d.a.
1z 98 na 99,5% dla cz.,
¢) pominig¢to sprawdzanie odczynu i oznaczanie objgtosci desty-
latu w wyznaczonym przedziale temperatur, -
d) wprowadzono oznaczanie zawartosci wody.
Dotychczas obowigzujgca PN-54/C-80056 zostaje uniewazniona
z gniem 1 lipca 1986 r.
3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-66/C-04004 Przetwory naftowe. Oznaczanie ggstosci (masy wia-
sciwej) )
PN-81/C-04959 Oznaczanie zawartosci wody metoda Karola Fische-
ra, w produktach organicznych i nieorganicznych
PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie i transport
PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek i przygo-
towania Sredniej probki laboratoryjne]
PN-61/C-84908 Woddr techniczny spr¢zony
PN-71/C-84912 Azot spr¢zony techniczny
PN-74/C-84913 Powietrze sprgzone
BN-63/7161-06 Skrzynki 1 komplety skrzynkowe z tarcicy do od-
czynnikow chemicznych
PN-81/M-78216 Palety tadunkowe plaskie jednoptytowe czterowej-
Sciowe bez skrzydet drewniane 800X1200 — EUR
PN-70/0-79100 Opakowania transportowe. Odpornosé na uszkodze-
nia mechaniczne. Wymagania 1 badania

PN-85/C-79252 Opakowania transportowe z zawartoscig. Znaki
i znakowanie. Wymagania podstawowe

BN-79/6831-13 Opakowania jednostkowe
POCH do odczynnikéw chemicznych

Przepisy o przewozie kolejg materialow 1 przedmiotdéw niebezpiecz-
nych (PMN) obowigzujace od dnia 15 wrzesnia 1968 r. (Dz. TIZK
nr 20 poz. 84 z 1968 r.) wraz z pdZniejszymi zmianami.

Specjalne warunki przewozu towarOw niebezpiecznych w migdzy-
narodowej komunikacji kolejowej. Zalacznik nr 4 do umowy
SMGS (Dz. TiZK nr 7 poz. 35 z 1966 r.) wraz z pdzniejszymi
zmianami.

Regulamin mig¢dzynarodowy dla przewozu kolejg towardéw niebez-.
piecznych (RID). Zatgcznik nr 1 do Konwencji CIM (Dz. U,
nr 21 poz. 137 z dnia 29 czerwca 1968 r.) wraz z pOZniejszymi
zmianami.

Rozporzadzenie Ministrow Komunikacji
z dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkéw kontroli przewo-
zu drogowego materiatdw niebezpiecznych (Dz. U. z 1983 r.
nr 67 poz. 301)

Zarzadzenie Ministra Zeglugi z dnia 1 lutego 1974 r. w sprawie
transportu morskiego materiatow niebezpiecznych (Dz. U. nr 9
poz. 5z 1974 r.)

szklane. Butelki

typu

1 Spraw Wewngtrznych

4. Zalecenia miedzynarodowe
RWPG PC 152 PeaktuBbl. AHWIHH

5. Symobl wg SWW

cz.d.a. 1331-11,

cz. 1331-42.

6. Autor projektu normy — mgr inz. B. Platun — Przedsigbiorstwo
Przemystowo-Handlowe — Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice.



