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NORMA BRANZOWA

BN-83

6021-16

PRODUKTY Pétprodukty do barwnikow
ORGANICZNE . Zamiast
o-Chloroanilid acetylooctowy BN-67/6021-16
Grupa katalogowa 1021
1. WSTEP Tablica 1
Wymagania A B

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
o-chloroanilid acetylooctowy otrzymywany przez kon-
densacj¢ o-chloroaniliny z estrem etylowym kwasu ace-
tylooctowego w $rodowisku chlorobenzenu.

o0-Chloroanilid acetylooctowy ma:

a) wzor sumaryczny — C;oH 0O,NCl

b) wz6r budowy

Cl Cl

O— NH-C-CH,~C-CH, == NH-C~CH,~C=CH,
) " i I

0 0 0 OH

¢) mas¢ czasteczkowg — 211,65.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. o-Chloroa-
nilid acetylooctowy stosowany jest gléwnie jako kom-
ponent bierny do produkcji pigmentéw azowych.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Podziat. W zaleznosci od przeznaczenia rozr6z-
nia si¢ dwa rodzaje o-chloroanilidu acetylooctowego.

A — produkt przeznaczony do obrotu krajowego,

B — produkt przeznaczony na eksport.

2.2. Przyktad oznaczenia o-chloroanilidu acetyloocto-
wego rodzaju' A przeznaczonego do obrotu krajowego:

0-CHLOROANILID ACETYLOOCTOWY A BN-83/6021-16

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. o-Chloroanilid acetyloocto-
wy powinien by¢ proszkiem barwy od biatej do kremo-
wej, bez zapachu chlorobenzenu. Dopuszczalny lekki
zapach estru acetylooctowego.

3.2. Wymagania chemiczne i fizyczne — wg tabl. 1,

a) Zawarto$¢ o-chloroanilidu acetyloocto-
wego, %, nie mniej niz 99 99
b) Zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych
w 2-procentowym roztworze wodoro-

tlenku sodowego, %, nie wigcej niz 03 0.3
¢) Temperatura topnienia

— poczatku, °C, nie nizsza niz 103 104

— konca, °C, nie wyzsza niz 104 105

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. o-Chloroanilid acetylooctowy nalezy
pakowa¢ w bgbny lekkie wg BN-76/5046-02 pojemnos-
ci 100 1, wylozone folig z polietylenu wg BN-74/
6365-01, szczelnie zamknigte. Znakowanie opakowan
nalezy wykona¢ w sposdb widoczny, zgodnie z PN-76/
0-79252, umieszczajac na kazdym opakowaniu trwaty
1 czytelny napis zawierajacy co najmniej:

a) nazweg lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg 2.2,

¢) numer partii lub dat¢ produkcji,

d) mas¢ brutto i netto,

e) znak odbioru KlJ.

4.2. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, jednostki tadunkowe powin-
ny by¢ formowane na paletach o wymiarach 800x1200
wg PN-81/M-78216. Ladunek na palecie nalezy zabez-
pieczy¢ przed przesuwaniem i deformacja.

4.3. Przechowywanie. o-Chloroanilid acetylooctowy
nalezy przechowywaé w suchych pomieszczeniach
w szczelnie zamknigtych opakowaniach wg 4.1. Czas
przechowywania nieograniczony.

4.4. Transport. o-Chloroanilid acetylooctowy opako-
wany wg 4.1 nalezy przewozi¢ krytymi $rodkami tran-
sportu. Przy przewozie koleja produkt nalezy tadowaé
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do granic petnego wykorzystania wagonu, zabezpiecza-
jac rébwnocze$nie przed przemieszczaniem si¢ w czasie
transportu w sposob zgodny z Przepisami o tadowaniu
1 wyladowywaniu wagonoéw towarowy(.h w komunikacji
wewngtrznej.

W transporcie samochodowym opakowania nalezy
tadowa¢ zgodnie z Instrukcja o tadowaniu samochodéw
cigzarowych i przyczep.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzanie wymagan ogélnych (3.1),

b) oznaczanie zawartosci o-chloroanilidu acetylooc-
towego (3.2a),

¢) oznaczanie zawarto$ci substancji nierozpuszczal-
nych w 2-procentowym roztworze wodorotlenku sodo-
wego (3.2b),

d) oznaczanie temperatury topnienia (3.2c).

5.2. Wielko$¢ partii. Parti¢ o-Chloroanilidu acetylo-
octowego stanowi nie wigcej niz 750 kg produktu.

5.3. Pobieranie probek i przygotowanie $redniej probki
laboratoryjnej nalezy wykona¢ wg PN-67/C-04500.
Z kazdej partii produktu przedstawionej do badan na-
lezy wylosowaé liczb¢ opakowan wg tabl. 2.

Tablica 2
Liczba opakowan Liczba opakowan, ktorg nalezy wy-
w partii bra¢ do pobrania probek
sztuk

do § wszystkie

6+15 5

1625 7

2663 8

Probki z opakowan jednostkowych nalezy pobra¢
probnikiem nr 14 <+ 16 wg PN-74/C-60008.

[loé¢ pobranych z jednego opakowania probek pier-
wotnych powinna by¢ taka, aby po sporzadzeniu prob-
ki ogdlnej i wydzieleniu z niej $redniej probki labo-
ratoryjnej, masa $redniej probki laboratoryjnej nie by-
fa mmiejsza niz 150 g. Srednia probke¢ laboratoryjng
nalezy podzieli¢ na dwie cz¢sci, z ktérych jedng prze-
znaczy¢ do analizy biezacej, a druga przechowywac do
ewentualnej analizy rozjemczej przez 3 miesigce od daty
wystania produktu z zaktadu produkcyjnego. Prébki
z partii przeznaczonych na eksport przechowywac przez
6 miesigcy.

Zaréwno naczynia z probkami do analiz biezacych,
jak 1 do analiz rozjemczych powinny by¢ oznakowane.
Oznaczenie powinno zawiera¢ co najmniej:

— nazwg¢ wytworni,

— nazw¢ produktu,

— numer partii,

— dat¢ pobrania probki.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzanie wymagan ogélnych nalezy wyko-
na¢ organoleptycznie.

5.4.2. Oznaczanie zawarto$ci o-chloroanilidu acetylo-
octowego
5.4.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy, roztwér mianowany
o ¢(NaOH) = | mol/lL

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

¢) Azotyn sodowy cz., roztwdér mianowany
o ¢(NaNoz) = 0,1 mol/lL

d) Kwas octowy lodowaty, cz.

e) Wskazniki — papierki czerwieni Kongo i jodo-

skrobiowe.

5.4.2.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 0,5 g o-chlo-
roanilidu acetylooctowego z doktadnoscia do 0,0002 g
1 przenies¢ ilosciowo do zlewki pojemnosci 500 ml.
Doda¢ 3 ml wodorotlenku sodowego wg 5.4.2.1a)
25 ml wody. Zlewk¢ umiesci¢ na mieszadle magnetycz-
nym 1 miesza¢ do rozpuszczenia. Po rozpuszczeniu
probki doda¢ 100 ml wody, 37,5 ml kwasu octowego
lodowatego 1 25 ml kwasu solnego wg 5.4.2.1b). Tak
przygotowany roztwoér miareczkowa¢ w temperaturze

+2°C roztworem azotynu sodowego wg 5.4.2.1c).
Przez caty czas miareczkowania sprawdza¢ Srodowisko
reakcji za pomoca papierka czerwieni Kongo. Kropla
badanego roztworu powinna da¢ na papierku niebies-
kie zabarwienie.

Obecnos¢ kwasu azotawego sprawdza¢ za pomoca
papierka jodoskrobiowego. Koniec reakcji poznaje si¢
po trwalym zabarwieniu papierka, nie znikajacym
w ciggu 10 min od dodania ostatniej kropli azotynu
sodowego.

Zawarto$¢ o-chloroanilidu acetylooctowego (X1) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

3 o V-0,021165 - 100 1
m
w ktorym:
V — objc;tosc roztworu azotynu sodowego
o stezeniu ¢(NaNOQO;) = 0,1 mol/l, zuzy-
tego do miareczkowania, ml,
0,021165 — ilo$¢ o-chloroanilidu acetylooctowego
odpowiadajaca | ml roztworu azotynu
sodowego 0 stcieniu ¢(NaNQO,;) =
= 0,1 mol/l,
m — odwazka badanego produktu, g

5.4.2.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $rednig aryt-
metyczna co najmniej dwoch oznaczan nie réznigcych
si¢ wigce] niz o 0,3%.

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

5.4.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy, cz. roztwor 2% (m/m).

b) Wskaznik — papierki Zofcieni brylantowe;.

5.4.3.2. Wykonanie oznaczania. 5 g o-chloroanilidu
acetylooctowego odwazonego z doktadnoscig do 0,02 g
rozpusci¢c w 120 ml roztworu wodorotlenku sodowego
wg 5.4.3.1a), w temperaturze 20 £2°C. Po rozpuszcze-
niu o-chloroanilidu acetylooctowego roztwor przesg-
czy¢ na lejku analitycznym przez mi¢kki saczek ilodcio-
wy wysuszony do stalej masy w temperaturze 110 +2°C
i zwazony z doktadnoscig do 0,0002 g.
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Osad na czaku przeptuka¢ wodg o temperaturze po-
kojowej, do zaniku reakcji alkalicznej wobec papierka
z6tcieni brylantowe.

Saczek z osadem wysuszy¢ do statej masy w tempe-
raturze nie przekraczajacej 110 £2°C 1 zwazy¢ z doktad-
noscig do 0.0002 g.

Zawartos¢ substancji nierozpuszcezalnych (X;) obli-

czy¢ w procentach wg wzoru “
m, — m;
X F 100 (2)
m

w ktéorym:

m; — masa sgczka wraz z osadem, g,

m; — masa sgczka, g,

m — odwazka badanego produktu, g.

5.4.3.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $rednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoéch oznaczan
nie roznigcych si¢ wigcej niz o 0,05%.

K ON

INFORMACIJE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Wolskie Zaklady Przemystu
Barwnikow ORGANIKA.
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-67/6021-16
a) zmodylikowano metodg oznaczania zawartosci o-chloroanilidu
acetylooctowego,
b) uaktualniono normy zwigzane oraz uscislono postanowienia
w zakresie pakowania. przechowywania. transportu i pobierania oraz
przygotowywania probek.
3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygo-
towywania probek
PN-81/C-04513 Oznaczanie granic temperatury topnienia lub tempe-
ratury rozkladu substancji organicznych
PN-74/C-60008 Probniki do pobierania probek  produktow  bez-
ksztaltnych

5.4.4. Oznaczanie temperatury topnienia nalezy wyko-
na¢ wg PN-81/C-04513 po uprzednim wysuszeniu prob-
ki w suszarce w temperaturze 60 <+ 70°C do stalej
masy.

5.5. Zaokraglanie i zapisywanie liczb dotyczace kon-
cowych wynikéw oznaczan parametrow wg 3.2, nalezy
przeprowadzi¢c wg PN-70/N-02120.

5.6. Ocena wynikéw badan. Parti¢ o-chloroanilidu
acetylooctowego nalezy uzna¢ za zgodna z wymagania-
mi normy, jesli wyniki badan wg 5.4, s3 zgodne z wy-
maganiami wg rozdz. 3.

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Dla kazdej par-
tii o-chloroanilidu acetylooctowego wytworca obowig-
zany jest wystawi¢ i przesta¢ odbiorcy zaswiadczenie
stwierdzajgce zgodnos$¢ parametrow produktu z wyma-
ganiami normy.

DODATKOWE

PN-§1/M-78216 Palety tadunkowe plaskie jednoplytowe czterowej-
Sciowe bez shrzvdet drewniane 800x1200 — EUR
PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania 1 zapisywania liczb
PN-70/0-79252 Transportowe jednostki opakowaniowe. Znaki i zna-
kowanie
BN-76/5046-02 Opakowania transportowe metalowe. Bgbny lekkie
PN-74/6365-01 Folia opakowaniowa z polietylenu o matej ggstosci
Przepisy o ladowaniu 1 wyladowywaniu wagonéw towarowych w ko-
munikacji wewnetrzne). Zatgeznik nr 10 do DKP (Dz. TiZK
7 1968 r. nr 4 poz. 10) wraz 7z pOZniejszymi zmianami
Instrukcja o ladowaniu samochoddow cigzarowych i przyczep. Zatacz-
nik do Zarzadzenia Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r.
(Mon. Pol. nr 24/1963 poz. 123).
4. Symbol wg SWW — [242-269.
5. Autor projektu normy — Maria Ostrowska.
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