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N O R M A BRANŻOWA BN-83 
6021-16 

PRODUKTY Półprodukty do barwników 
ORGANICZNE 

o-Ch loroan i I id 

1. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest 
o-chloroanilid acetylooctowy otrzymywany przez kon­
densację o-chloroaniliny z estrem etylowym kwasu ace­
tylooctowego w środowisku chlorobenzenu. 

o-Chloroanilid acetylooctowy ma: 
a) wzór sumaryczny C 10H 100 2NCI 
b) wzór budowy 

Ct Ct 

n NH -C- CH2 - C- CH J ==; ~ II II 

ri NH-C-CH2- C=CH 2 ~ I I I o o o OH 

c) masę cząsteczkową - 21 1,65. 
1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. o-Chloroa­

nilid acetylooctowy stosowany jest głównie jako kom­
ponent bierny do produkcji pigmentów azowych. 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. Podział. W zależności od przeznaczenia rozroz-
nia się dwa rodzaje o-chloroanilidu acetylooctowego. 

A - produkt przeznaczony do' obrotu krajowego, 
B - produkt przeznaczony na eksport. 
2.2. Przykład oznaczenia o-chloroanilidu acetyloocto­

wego rodzaju ' A przeznaczonego do obrotu krajowego: 
o-CHLOROAN ILlD ACETYLOOCTOWY A BN-83/6021-16 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. o-Chloroanilid acetylooctp­
wy powinien być proszkiem barwy od białej do kremo­
wej, bez zapachu chlorobenzenu. Dopuszczalny lekki 
zapach estru acetylooctowego. 

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

Zamiast 
acetylooctowy BN-67/6021-16 

Grupa katalogowa 1021 

Tablica l 

Wymagania A 

a) Zawartość o-chloroanilidu acetyloocto-
wego. %, nie mniej niż 99 

b) Zawartość substancji nierozpuszczalnych 
w ~-procentowym roztworze wodoro-
tlenku sodowego, %, nie więcej niż 0.3 

c) Temperatura topnienia 
- początku . oC. nie niższa niż 103 
- końca . oC, nie wyższa niż 104 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

B 

99 

0.3 

104 
105 

4.1. Pakowanie. o-Chloroanilid acetylooctowy należy 
pakować w bębny lekkie wg BN-76/5046-02 pojemnoś­
ci 100 I, wyłożone folią z polietylenu wg BN-74/ 
6365-0 I, szczelnie zamknięte. Znakowanie opakowań 
należy wykonać w sposób widoczny, zgodnie z PN-76/ 
0 -79252, umieszczając na każdym opakowa niu trwały 

czytelny napis zawierający co najmniej: 
a) nazwę lub znak wytwórni, 
b) oznaczenie wg 2.2, 
c) numer partii lub datę produkcji, 
d) masę brutto i netto , 
e) znak odbióru Kl _ 
4.2. Formowanie jednostek ładunkowych. W przypad­

ku stosowania paletyzacji , jednostki ładunkowe powin­
ny być formowane na paletach o wymiarach 800xl200 
wg PN-8I1M-78216. Ładunek na palecie należy zabez­
pieczyć przed przesuwaniem i deformacją. 

4.3. Przechowywanie. o-Chloroanilid acetylooctowy 
należy przechowywać w suchych pomieszczeniach 
w szczelnie zamkniętych opakowaniach wg 4.1. Czas 
przechowywania nieograniczony. 

4.4. Transport. o-Chloroanilid acetylooctowy opako­
wany wg 4.1 należy przewozić krytymi środkami tran­
sportu. Przy przewozie koleją produkt należy ładować 
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do granic pełnego wykorzystania wagonu, zabezpiecza­
jąc równocześnie przed przemieszczaniem się w czasie 
transportu w sposób zgodny z Przepisami o ładowaniu 
i wyładowywaniu wagon6w towarowych w komunikacji 
wewnętrznej. 

W transporcie samochodowym opakowania należy 
ładować zgodn ie z Instrukcją o ładowaniu sa mochodów 
ciężarowych i przyczep. 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań 
a) sprawdzanie wymagań ogólnych (3. 1), 
b) oznaczanie zawartości o-chloroanilidu acetylooc­

towego (3.2a) , 
c) oznaczanie zawartości substa ncji nierozpuszczal­

nych w 2-procentowym roztworze wodorotlenku sodo­
wego (3.2b), 

d) oznaczanie temperatury topnienia (3.2c). 
5.2. Wielkość partii. Partię o-Chloroanilidu acetyl 0-

octowego sta nowi nie więcej niż 750 kg produktu. 
5.3. Pobieranie próbek i przygotowanie średniej próbki 

laboratoryjnej należy wykonać wg PN-67/C-045oo. 
Z każdej partii produktu przedstawionej do badań na­
leży wylosować liczbę opakowań wg tab l. 2 .. 

Tablica 2 

Liczba opa kowań Liczba o pa ko wml , k tórą n a l eży wy-
w partii brać do pobrania próbe k 

sztuk 

do 5 wszys lkie 
67 15 5 

167 25 7 
267 63 8 

Próbki z opakowań jednostkowych należy pobrać 

próbnikiem nr 14 -7- 16 wg PN -74/C-60008. 
Ilość pobranych z jednego Opakowa nia próbek pier­

wotnych powinna być taka, aby po sporządzeniu prób­
ki ogó lnej i wydzieleniu z niej średniej próbki labo­
rato ryjnej, masa ś redniej próbki laboratoryj nej nie by­
la mniej za ni ż 150 g. SJed nią próbkę l aboratoryjną 
należy pod zielić na dwie częśc i , z których jedną prze­
znaczyć do a nalizy bieżącej , a drugą przechowywać do 
ewentua lnej a nali zy rozjemczej przez 3 miesiące od daty 
wysł an ia produktu z za kładu produkcyjnego. Próbki 
z pa rtii przeznaczonych na eksport przechowywać przez 
6 mies i ęcy. 

Zarówno naczynia z próbka mi do a na li z bieżących , 

jak i do ana li z rozjemczych powinny być oznakowane. 
Oznaczenie powinn o za wierać co najmniej : 

nazwę wytwórni, 
nazwę produktu , 
numer partii , 
datę pobrani a próbki . 

5.4. Opis badań 
5.4.1. Sprawdzanie wymagań ogólnych należy wyko­

n a ć o rga no\cptycznie. 

5.4.2. Oznaczanie zawartości o-chloroanilidu acetylo­
octowego 

5.4.2.1. Odczynniki i roztwory 
a) Wodorotlenek sodowy, roztwór mianowany 

o c(NaOH) = I mol/I. 
b) Kwas ~;o lny cz. (1 ,19). 
c) Azotyn sodowy cz. , roztwór mIanowany 

o c(NaN02) = O, I mol/I. 
d) Kwas octowy lodowaty, cz. 
e) Wskaźniki - papierki czerwien i Kongo i jodo­

skrobiowe. 
5.4.2.2. Wykonanie oznaczania. Odważyć 0,5 g o-chlo­

roanilidu acetylooctowego z dokładnością do 0,0002 g 
i przenieść ilościowo do zlewki pojemności 500 mI. 
Dodać 3 mI wodorotlenku sodowego wg 5.4.2.1a) 
25 mi wody. Zlewkę umieścić na mieszadle magnetycz­
nym i mieszać do rozpuszczenia. Po rozpuszczeniu 
próbki dodać 100 mi wody, 37,5 mI kwasu octowego 
lodowatego i 25 mi kwasu solnego wg 5.4.2.1b). Tak 
przygotowany roztwór miareczkować w temperaturze 
20 ± 2°C roztworem azotynu sodowego wg 5.4.2 .1c). 
Przez cał y czas miareczkowania sprawdzać środowisko 
reakcji za pomocą papierka czerwieni Kongo. Kropla 
badanego roztworu powinna dać na papierku niebies­
kie zabarwienie. 
Obecność kwasu azotawego sprawdzać za pomocą 

papierka jodoskrobiowego. Koniec rea kcj i poznaje się 

po trwałym zabarwieniu pa pi erka, nie znikającym 

w ciągu lO min od dodan ia ostatniej kropli azotynu 
sodowego. 

Zawartość o-chloroanilidu ace tylooc towego (XI) obli­
czyć w procentach wg wzoru 

XI = 
'V . 0,021165 . 100 

(I) 

w którym: 
m 

V - objętość roztworu azotynu sodowego 
o stężeniu c(NaN0 2) = 0',1 mol/I , zuży­
tego do miareczkowania, mI , 

0,021165 - ilość o-chloroan ilidu ace tylooctowego 
odpowiadająca 1 mi roztworu azotynu 
sodowego o stęże niu c(NaN02) 
= 0,1 mol/ I, g, 

m - odważka badanego produktu, g. 
5.4.2.3. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią aryt­

metyczną co najmniej dwóch oznaczań nie różniących 
się więcej niż o 0,3%. 

5.4.3. Oznaczanie zawartości substancji nierozpusz­
czalnych w 2-procentowym roztworze wodorotlenku sodo-
wego 

5.4.3.1. Odczynniki i roztwory 
a) Wodorotlenek sodowy, cz. roztwór 2% (m/m). 
b) W kaźnik - papierki Żółcieni brylantowej. 
5.4.3.2. Wykonanie oznaczania. 5 g o-chloroanilidu 

acetylooctowego odważone-go z dokładnością do 0,02 g 
rozpuścić w 120 mi roztworu wodorotlenku sodowego 
wg 5.4 .3. la) , w temperaturze 20 ±2°C. Po rozpuszcze­
niu o-chloroanilidu acetylooctowego roztwór przesą­

czyć na lejku analitycznym przez miękki sączek ilościo­
wy wysuszony do stałej masy w temperaturze IlO ±2°C 
i zważony z dokładnością do 0,0002 g. 
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Osad na czaku przepłukać wodą o temperaturze po­
kojowej, do zan iku rea kcji a lk a licznej wobec papierka 
żółcie ni bryla nt owej. 

Sączek z osadem wysuszyć do stałej masy w tempe­
ra turze nie prze kraczającej 110 ±2°C i zważyć z dokład­
nośc i ą do 0 ,0002 g. 

Za wa rtość substa ncji nie rozpuszcza ln ych (X 2) obi i­
czyć w proce ntac h wg wzoru 

(2) 

w któ rym: 
mi ma sa sączka wraz z osadem , g, 
m 2 - masa sączka , g, 
m - odważka bada nego produktu , g. 

5.4.3.3. Wynik. Za wynik należy przyjąć ś rednią 

arytme t yczną wy ników co najmniej dwóch oznacza ń 

nie róż niących s ię więcej nil o 0,05 % . 

5.4.4. Oznaczanie temperatury topnienia należy wyko­
nać wg PN -8 1/ C-04513 po uprzednim wysuszeniu prób­
ki w suszarce w tempera tu rze 60 -7- 70° C do stałej 

masy. 

5 .5 . Zaokrąglanie i zapisywanie liczb dotyczące koń­
cowycl wyników oznaczań parametrów wg 3.2, należy 
prze prowadzić wg PN -70/ N-02120 . 

5.6. Ocena wyników badań. Partię o-chloroanilidu 
ace tylooc towego na leży uznać za zgodną z wymagania­
mi norm y, jeś li wyniki badań wg 5.4. są zgodne z wy­
maganiam i wg rozdz. 3. 

5.7. Zaświadczenie o wynikach badań. Dla każdej par­
tii o-c hloroa nilidu acety looctowego wytwórca obowią-
7.any jest wystawić i prze sł ać odbio rcy zaśw iadczen ie 

stwie rd zające zgodność para metrów produktu z wyma­
ga mami normy. 
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