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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest p-ni-
troanilina techniczna otrzymana z p-nitrochlorobenzenu
przez aminowanie. p-Nitroanilina ma:

a) wzor sumaryczny — CeHeN>O»,

NH,

b) wzoér budowy —

NG,

¢) mas¢ czasteczkowy - 138,127 (1966 r.)

d) wilasnosci szkodliwe dla zdrowia.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. p-Nitroani-
lina stosowana jest do produkcji barwnikoéw i potpro-
duktow barwnikarskich.

2. PODZIAL | OZNACZENIE

2.1. Rodzaje. W zaleznosci od zawarto$ci gldwnego
sktadnika rozrdéznia si¢ dwa rodzaje p-nitroaniliny: suchg
1 wilgotng.

2.2. Preykiad oznaczenia p-nitroaniliny wilgotnej:

p-NITROANILINA WILGOTNA BN-79/6021-13
3. WYMAGANIA

3.1. Wyglad zewnetrzny. p-Nitroanilina powinna by¢
produktem krystalic’nym barwy od z6ttej do brunatnej.

3.2. Wymagania chemiczne i fizyczne - wg tabl. 1.

Tablica 1
Rodzaje
Wymagania ae
sucha wilgotna
a) Poczatek temperatury top-
nienia  Wysuszonego pro-
duktu, °C, nie nizszy niz 147.0

b) Zawarto$¢ p-nitroaniliny,
%, nie mnicj niz 98 s 80.0
c) Zawartos¢  p-nitrochloro-

benzenu zgodna z wzorcem')
d) Rozpuszczalnos¢ w kwasie

solnym catkowita
e) pH 10-procentowej zawie-

siny, nie wigce) niz?) — 8.5

') Wzorzec p-nitroaniliny powinien zawicra¢ nie wigee) mz 0,3% p-nitrochloro-
benzenu.
?) Bada¢ na zyczenie odbiorcy.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. p-Nitroanilin¢ nalezy pakowaé w
beczki drewniane wg PN-76/0-78351, pojemnosci
115 dm?® lub w begbny metalowe lekkie wg BN-76/
5046-02, pojemnosci 100 dm’. Na zyczenie odbiorcy
p-nitroaniling wilgotna nalezy pakowaé¢ w worki polie-
tylenowe wg BN-70/6414-06. a nast¢pnie w beczki
drewniane lub b¢bny metalowe.

Znakowanic opakowan nalezy wykona¢ wg PN-76/
0-79252. Na kazdym opakowaniu nalezy umiescié trwa-
ty napis zawierajacy co najmnicj:

a) nazwe lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg 2.2.

¢) mase brutto 1 netto,

d) numer partii,

e) znak nicbezpieczenstwa dla materiatow szkodli-
wych dla zdrowia wg PN-76/0-79252 p. 2.3.9.

f) klas¢ niebezpieczenstwa wg PMN - 1V a.

4.2. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletvzacji jednostki tadunkowe nalezy
formowa¢ na paletach wg PN-75/M-78216.

Ladunek na palecie nalezy zabezpieczy¢ przed prze-
suwaniem si¢ 1 deformacjg.

4.3. Przechowywanie. p-Nitroaniling nalezy przecho-
wywaé w suchych pomieszcezeniach magazynowych, w
temperaturze nic przekraczajgee) 40°C. W takich wa-
runkach powinna ona odpowiada¢ wymaganiom wg 3.1 1
3.2 w czasie praktycznie nicograniczonym.

4.4. Transport. p-Nitroaniling nalezy przewozi¢ kry-
tymi Srodkami transportowymi, zgodnie z obowigzujy-
cymi przepisami o przewozie kolejg 1 na drogach publicz-
nych materiatow 1 przedmiotow niebezpiecznych (kla-
sa IV a). Opakowanie nalezy tadowac do Srodkow trans-
portu zgodnie z aktualnymi przepisami o tadowaniu 1
wyladowywaniu wagondéw towarowych i samochodow
cigzarowych w komunikacji wewngtrznej.

W przypadku transportu morskiego, opakowania z
p-nitroaniling podlegaja przepisom przewozowym wg
klasy 6.1 poz. 130.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan
a) sprawdzanie wygladu zewngtrznego (3.1.).
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b) oznaczanie topnienia
(3.2 a).

¢) oznaczanic zawartosci p-nitroaniliny (3.2 b),

d) oznaczanie p-nitrochlorobenzenu
(3.2 ©)

¢) oznaczanic
(3.2 d)

t) oznaczanic pH 10-procentowej zawiesiny (3.2 ¢).

5.2. Wielko$¢ partii. Parti¢ stanowi okolo 1500 kg
jednorodnego produktu.

5.3. Pobieranie probek i przygotowywanie Sredniej
prébki laboratoryjnej wykona¢ wg PN-67/C-04500.

Z przedstawionej do badan partit p-nitroaniliny wy-
bra¢ w sposéb losowy liczbg opakowan we tabl. 2.

poczgtku  temperatury

Zawartosci

rozpuszezalnoscr w kwasie  solnym

Tablica 2

Liczba opakowan, ktorg
nalezy wylosowac
do pobrania probek

Liczba opakowan w partii

do 8 wszystkie
6+ 15 S
16+ 25 7

Z kazdego wylosowancego opakowania nalezv po-
bra¢ dwic probki picrwotne kazda o masie ¢o naj-
mniej 100 g. Probki pobierad jednym 7 probnikow
nr 14--10 we PN-74/C-00008. Probki picrwotne po-
laczve 7e soby tworzge probke ogolng, 7 ktdrej po
wymieszaniu pobrac¢ sSrednia probke laboratorvina o
wiclkosci okolo 600 g Srednig probke laboratoryina
podzieli¢c na dwie crzescr. Jedng crze8¢ przesnacsyé do
wykonania badan. druga zachowa¢ do ewentualnej ana-
lizy rozjemcre). Probhe rozjemezy preechowyvwad prres
3 miesiace.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzanic wygladu zewnetrznego wykonac
wizualnie.

5.4.2. Oznaczanie
probk¢ w ilosar S ¢

temperatury  topnienia. Baduna.
odwazye w naczvnku wagowyvm
7 doktadnoscig do 001 ¢ 1 wysuszve w osuszarce w
temperaturze 100+ 1057C do staley masy. Nastgpnie wy -
konac¢ orznaczanie
C-04513.

5.4.3. Oznaczanie zawartosci p-nitroaniliny

5.4.3.1. Odczynniki i malteriaty

a) Azotvn sodowy czadaa,

by Kwas solny ¢z (1.19).

¢} Wskaznik - papierkn jodoskrobiowe,

remperatury  topnienia we PN-76/

roztwor IN.

2

5.4.3.2. Wykonanie oznaczania. 3 ¢ p-nitroaniliny od-
wazve 7 dokladnoscia do 0.01 g preeniesé do zlewk
kwasu

100 cm’ wody 1 lehko podgrsewajac miesza¢ do roz-

pojemnoscr 1 dm’. dodac 45 ¢m’ solnego,
puszczenia. Nastepnie dodad 300 em™ wody 1 zawartosd
zlewki ochlodzic zewngtrz lodem do uzyskania tempe-
ratury roztworu rowne) S°C po czvm rozpoczgé miae
reczkowanic azotynem sodowym. Poczatkowo azotyn
sodowy dodawac¢ szyvbho. a pod honiee miaieczkowania
wolnic), sprawdrajge jednoczesnie paprerkiem jodoskro-
biowvm obcecnosé w orosztworze azotvnu sodowego. Za

koniee miarcczkowania nalezy proviac trwale — nie

znikajace w ciggu S min nicbieskofiolctowe zabarwienie
papierka jodoskrobiowego.
Zawarto$¢ p-nitroaniliny (X) obliczvé w procentach

wg wzoru

, 0.13813 17 - 100
X =

n
w ktorym:
0.13813 — ilo$¢ p-nitroaniliny odpowiadajgca 1 cm?
Scisle IN roztworu azotynu sodowego,g.
V' — objgtos¢ Scisle IN roztworu azotynu so-
dowego zuzytego do miareczkowania, cm?,
m — odwazka badanej p-nitroaniliny, g.

5.4.3.3. Wynik. Za wynik nalezy przyjac Srednia arvt-
metvezng wynikow co najmnie) dwoch oznaczan nie
roznigeych sie wigee) miz o 0.50%.

5.4.4. Oznaczanie zawartosci p-nitrochlorobenzenu

5.4.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Adsorbent - plvtki chromatograficzne firmy:

— Merck. DC Pertigplatien Kieselgel 60 Tss lub
Kieselgel 60 (ohne Fluoreszenzindikator),

— Schleicher and Schill I 1500.

b) Chlorek cynawy bezwodny ch.cz, roztwor S-pro-
centowy w 20-procentowvm kwasie solnym. przygoto-
wany bezposrednio przed uzyciem.

¢) Odcezynnik Ehrlicha o sktadzie: 0.5 ¢ dwumety-
Joaminobenzaldehydu, 30 ¢cm? ctanolu. 3 ¢cm® kwasu
solncgo (1.19) 1 180 ¢m' butanolu.

d) Rozpuszczalnik - czterochlorek wegla cz.d.a. i oc-
tan ctvlu ¢z.d.a. zmieszane ve sobg w stosunku 9 ¢ 1
Przveotowany bezposredmo przed uzyciem.

¢) Roztwor badany, [0-procentowy roztwér p-nitro-
aniliny przygotowany w nastgpujacy sposob: 1 ¢ bada-
nej p-nitroaniliny (w przeliczeniu na produkt 100-pro-
centowy) odwazve « dokiadnoscia do 0.0002 g, prze-
nies¢ do zlewki pojemnoscet 25 ¢cm?. rozpuscic w 8 cm’
mieszaniy alkoholu etvlowego 7 acctonem w stosunku
1 1. przeniesé ilosciowo do kolby pomuarowe) pojem-
nosct 10 ecm® 1 uzupetnic do kreskt mieszaning.

) Roztwor wzorcowy, 10-procentowy roztwor p-ii-
roaniliny  przvigle]  Za WZ0I/Z¢C. pr/ygotowiany we
poz. c¢).

5.4.4.2. Wykonanie oznaczania. na plvike chromaio-

graficzng namies¢ po 0,005 ¢y’ roztworu badanceo
i roztworu wzorcowego na wysokosé 1S emod dolney kra-
wedzi 1w odleglosar 2.5 em od sicbie.

Pivtke 7 namesionyvinir roztworami trzymac przes 10
min na powictrzu w temperaturze pokojowej. po czym
umicscié w komorze chromatograticzne. zanurzajac na
elgbokos¢ 0.5 cm w rozpuszezalniku wlanym do rv-
nicnkt bezposrednio przed zanurzemem.

23°C

na wysokos¢ 10 em. Rozwinigty chromatogram umics-

Chromatogram rozwijaé w temperaturze 19

ci¢ pod dygestorium na 30 min, po czvm spryskac
chlorkicm cynawym 1 uniescid W sUszaice W iempe-
100 = 105°C na 30 min. Po wyjgau 7 su-
szarki 1 ochlodzeniu na powictrzu. spryshac odeszyn-

raturze

nikicm Ehrlicha 1 przeprowadzié oceng  wizualng  w

Swictle dziennym lub UV,
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W przypadku braku gotowych plytek, oznaczanie
mozna wykona¢ na ptytce szklanej o rozmiarach 16X8 cm
pokryte] 3.5 g zelu - Silicagel LS 5/40 u roztar-
tego doktadnie z 7 cm? wody. Plytk¢ wysuszy¢ na po-
wietrzu do zmatowienia 1 aktywowac przez 1 h w tem-
peraturze 100 = 105°C. Roztwory nanie$é na wysokosé
2.5 ¢cm od dolnej krawegdzi ptytki. a chromatogram roz-
wija¢ do momentu, az czoto rozpuszczalnika osiggnie
odlegtos¢ I ¢cm od goérne) krawedzi plytki.

5.4.5. Oznaczanie rozpuszezalnosci w kwasie solnym.
Probke badane) p-nitroantliny w ilosci okoto 5 g sta-
rannic rozetrze¢ w mozdzierzu, a nastgpnic 7 tej ilosci
odwazy¢ 0.5 g p-nitroanmiliny, wsypa¢ do kolby stozko-
wej pojemnosci 100 em?. doda¢ 10 ecm’ kwasu solnego
(1.19) 1 micszajae uzupelmé woda do objetosci S0 cm’,
Otrzymany roztwor powinien bvé przezroczysty.

K O N

INFORMACIE

1. Instytacja opracowujgca norme - Zaklady Przemvslo Barwm-
kow ORGANIKA-BORUTA. Zewiz,

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-66/6021-13
a) smucmono metode oznaczania p-mtrochlorobenzenu

bi wprovadzono badame pHo10-procentome) zawiesim

3. Normy zwidzane
PN-677C-04500 Produly cheanezne. Watverne polincrani « przveo-
towavwanma probek
PN-76/C-04513 Oznaczanie grame temperatuny topmeni fub tenpe-
ratury rozkladu substancp ongamesnyeh s Kapilarza
PN-74/C-60005 Proboika do pobicrani probek produktow beskszaid:
v ch
PN-75/M-78216 Peleny fadunhowe plashie. jednoplvion e, czicromes
diewniane NOO N 12061 UR
PN-76/0-79232 Fransportowe jednosthr opakowantowe, Zuaks v 7na-

kowanie

clowe bez shizaded

Wymagama podstinaong

PN-76/0-79351 Opakowani transportowe diewniane, Beeszki
BN-76/5046-02 Opakoveania tansportone mctalowe. Bebuy feh kg
BN-70764 1400 Opakowanie Danspe itow IWorZan  sztuczaneh,

Warki policivicnowe oty

pliaskac. ber ladd boesnyveh, zgrec-

Wt

5.4.6. Oznaczanie pH. 5 g p-nitroaniliny (w przeli-
czeniu na produkt 100-procentowy) odwazvé z doklad-
noscig do 0,01 g. przenies¢ do zlewki pojemnosci
100 cm®. doda¢ 45 cm* wody, wymiesza¢ 1 oznaczy¢ pH.
Pomiar wykona¢ na pehametrze w
18 = 23°C 7 dokladnoscia do 0.3 pH.

temperaturze

5.5. Ocena wynikow badan. Parti¢ p-nitroaniliny na-
lezy uzna¢ za odpowiadajgcy wymaganiom normv. je-
zeli wyniki badan wg S.1 sg zgodne 7z 3.1 1 3.2

5.6. ZaSwiadczenic o wynikach badan. Dla kazdej par-
it p-nitroaniliny wytworca obowtgzany jest wystawié
i przesta¢ odbiorey zaswiadezenic stwierdzajgce zgod-
nos¢ 7 wymaganiami normy.

DODATKOWLE

4. Dokumenty zwigzane

Prsepisy o przeworzie holeig materalow o precdmioton aiehes
precznveh (PMN) Dz TaZK ne 200 pozs 84 72 1908 1.

Specjalne warunki przewozu towarow niebezpiecsznveh w nigdzy -
narodowej komumikac kolejowey. Zalgesnmk nr 4 do Umowy SMGS
v iZK o 70 pozs 35 7 1900 0,

Regulamin muigdaynarodows dla przeworzu Kolepy towaron nie
I do konwenep CIM. Dz UL PRI

s dime QY czerwea 190N g

bezprecsaveh (RYDY 2at jcrzmk
nm 21, pos 137

Proepeny o dowaiin oowviadowswaniu wagondn  fowarowyel
W homunthacp wewngtrzoner Zalacsnik ne 10 do art 270 ust, 4l p
4 DKP D/ LiZKk 7 1965 0 m 4 pos 1

Instrukepa o ladowaniu samochodow  ciczarowych 1 przyezep.
Zalgermk do Zarzadzenia Mimstra Komunikacji 7 dnia 7 marca
1963 r. (Mon.Pol. nv 24, poz. 123 7 1963 1.).

Rozporzgdzenic Ministra Zeglugi # dnia 1111974 v, w sprawic
tiansportu morskiego materiatow niebezpiec/nych,

5. Symbol wg SWW —  [242-253.

6. Autorzy projektu normy — myr Dunuta Czarnecka, inz. Wiesta-
wa Majewska 1+ Kazimiera Cinkusz — ZPB ORGANIKA-BORUTA,
Zgierz.

7. Charaktervstyka pozarowa p-nitroaniliny

a) temperatura zaplonu -— 213C,

b) temperatura samozaplonu — S10°C
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