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1. WSTEP Tablica 1
‘ Wymagania
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest — . . ‘
acetanilid otrzymywany przez acetylowanic anili 5 AASEARIER, Y il Wiee nid ‘ o
Ty y P ¥ o % | b)Y Aniliny, %, nie wigcej niz 0.2
ny za pomoca kwasu octowego. Acetanilid ma: | ¢) Temperatura krystalizacji, “C. nie
a) wzor sumaryczny CgHqON. | nizsza niz ‘ 11
. d) Domieszki zesmolonel) wspolezyni- |
b) wzor budowy, Tl e s it
] nik gestos$ci optycznej roztworu .
metanolowego wg 5.4.5. nie wiecc] |
niz 0.28 !
s, e) Kwasu octowego, Y%, nie wiecej niz 0.8
' 1 f) Wody, %, nie wigcej niz | 0,2
;_ ) Nie oznavza sie dla produktu przeznaczonego dla prze-
g ~ mysiu barwnikow
“,‘HL.’“ O

¢) mase czasteczkowa 135,17 (1970 r.)

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Acc-
tanilid jest stosowany jako polprodukt do syntezv
sulfonamidow i niektorych barwnikow

2. OZNACZENIE

ACETANILID TECIINICZNY BN-76/6026-19

3. WYMAGANIA
3.1. Wyglad zewnetreny. Acetaniiid
mie¢ posta¢ tusek o barwie od bialej do jasino-
szarej 1).

powinien

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

1) Patrz Informacje dodatkowe

3.3. Trwatos¢. Acetanilid pakowany wg 4.1
i przechowywany wg 4.2 powinien zachowywac
wszystkie wymagania przez 24 miesigce od daty
wvprodukowania.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

1.1. Pakowanie. Acetanilid techniczny nalezy
nakowaé¢ po 35 kg do workow papierowych czte-
rowarstwowych otwartych, szytycr: o symbolu
1632-22/083+ 1AS, o wymiarach 1050{450X
100 mm. po 50 kg do workow otwartych klejonych
o s=ymbolu 1822-21/0K3- 1AS, o wymiarach
1200 X700X 240 mm wg PN-70/P-78005. Worki
otwarte szyte i worki otwarte klejone nalezy za-
mykac¢ sposobem zawijania wg PN-68/0-79027.

Znatowanic opakowan jednostkowych nalezy
wykonaé¢ zgodnie z PN-67/0-79252, umicszezajac
napis zawierajacy co najmniej:

a) nazwe lub znak wytworii,

b) oznaczenic wg rozdz. 2,

¢) numer partii,

d) mase brutio i netlo.

Zeoloszona mzez Ziedneczenie Przemystu Organicznego ORGANIKA

¢=ia 1 lipea 1976 r. jako

iona przez Dyrekiora Zjednoczenia Przemyslu Organicznego ORGANIKA
norma obowigzuijaca w zakresie produkeji i obrotu

od dnia 1 czerwea 1977 r. (Dz. Norm. i Miar nr 21/1976 poz. 82)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1976. Wplyw do WN 27.7.76 Oddano do skladu 30.9.76.
Druk ukoneczono w siyczniu 77. Obj. 0,55 a. w. Nakiad 2500+42 egz.

Cena z! 2.40
ZGT-3 - 3392
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e) date produkcji,

f) napis ostrzegawczy OSTROZNIE —
DEK SZKODLIWY.

Napis powinien by¢ wykonany czerwonymi li-
terami na bialym tle i powinien by¢ wiekszy niz
Inne napisy.

SRO-

4.2. Formowanie jednostek ladunkowych. W
przypadku stosowania paletyzacji jednostki ta-
dunkowe powinny by¢ formowane na paletach
o wymiarach 800X1200 wg PN-75/M-78216. La-
dunek na palecie nalezy zabezpieczy¢ przed prze-
suwaniem sie¢ i deformacja.

4.3. Przechowywanie. Acectanilid nalezy prze-
chowywa¢ w opakowaniach wg 4.1, w pomieszcze-
niach magazynowych krytych, suchych i prze-
wiewnych.

4.4. Transport. Acetanilid nalezy przewozi¢ w
opakowaniu wg 4.1 krytymi srodkami transporto-
wymi. Przy przewozie koleja nalezy produkt la-
dowa¢ do granic petlnego wykorzystania wagonu,
zabezpieczajac rownoczesnie przed przemieszcza-
niem sie w czasie transportu, zgodnie z Przepisa-
mi kolejowymi o tadowaniu i wyladowywaniu
wagonow towarowych w komunikacji wewnetrz-
nej. W transporcie samochodowym nalezy pro-
dukt ladowaé¢ zgodnie z Instrukcja o tadowaniu
samochodow ciezarowych i przyczep.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzanie wygladu zewnetrznego (3.1},

b) oznaczanie zawartosci acetanilidu (3.2a).

¢) oznaczanie zawartosci aniliny (3.2b),

d) oznaczanie temperatury krystalizacji (3.2¢),

e) oznaczanie domieszek zesmolonych (3.2d).

f) oznaczanie zawartosci kwasu octowego (3.2¢),

g) oznaczanie zawartosci wody (3.2f).

5.2. Wielko$¢ partii. Partie acetanilidu stanowi
najwyzej 10 t produktu.

5.3. Pobieranie probek i przygotowywanie sred-
niej probki laboratoryjnej wykona¢ wg PN-67,
C-04500. Z przedstawionej do badan partii wylo-
sowac liczbe opakowan wg tabl. 2.

Tablica 2

! . ) | Liczba opakowan jaka nalezy
| Liczba opakowan

‘ . wylosowaé¢ do pobrania

| W parti .

| i probek

! do 5 ' wszystkie

E 6+ 15 t 6

{ 16+ 25 ‘ 9

‘ 26 63 | 12

', 64160 i 14

! 161250 ; 15

l ponad 250 : 16 w

7, kazdego wylosowanego opakowania pobrac
z calej warstwy produktu proébnikiem nr 14 wg
PN-74/C-60008 taka ilos¢ probek pierwotnych, aby
po sporzadzeniu probki ogélnej (i wymieszaniu jej)
mozna bylo wydzieli¢ $rednig probke laboratoryj-
na o masie 500 g. Srednig probke podzieli¢ na
dwie rowne cze$ci. Jedng przekaza¢ do badan,
a druga przeznaczy¢ do analiz rozjemczych, prze-
chowujac ja w ciggu 6 miesiecy w warunkach za-
hezpieczajacych produkt przed zmiana wlasnos$ci
fizycznych i chemicznych.

5.4. Opis badan
5.4.1. Sprawdzanie wygladu zewnetrznego wy-
kona¢ wizualnie.

5.4.2. Oznaczanie zawartosci acetanilidu

5.4.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz. (1,18).

b) Bromek potasowy cz., roztwér 10-procento--
WYy.

¢) Azotyn sodowy cz., roztwor 0,1 N.

d) Roztwor wzorcowy: 10 cm?® kwasu solnego
rozcienczonego woda do 200 c¢m?® z dodatkiem
1 kropli 0,1 N azotynu sodowego.

¢) Papierki jodoskrobiowe wg PN-68/C-06500.

5.4.2.2. Wykonanie oznaczania. 0,65 g acetanili-
du utartego w mozdzierzu odwazy¢ z doktadnoscia
do +0,001 g, przenies¢ do kolby stozkowej pojem-
nosci 500 cm?3, doda¢ 200 cm3 wody, 30 cm? kwasu
solnego 1 gotowaé pod chlodnicg zwrotna przez
3 godz. Zawartos¢ kolby ochtodzié, przelac¢ iloscio-
wo do zlewki pojemnosci 500 cm?, nastepnie dodac
10 ¢cm? kwasu solnego 1 10 ¢m3 roztworu bromku
potasowego. Miareczkowaé¢ azotynem sodowym w
temperaturze 0--5°C. Przez caly czas miareczko-
wania sprawdzaé¢ oznaczany roztwoér na obecnosc
kwasu azotowego, wytwarzajacego sie w reakeji,
przez zwilzanie precikiem szklanym papierka jo-
doskrobiowego, ktorego zabarwienie powinno
utrzymac sie prze 5 min. Czulos¢ uzywanych pa-
pierkow jodoskrobiowych oraz odcien zabarwienia
sprawdzi¢ za pomocg roztworu wzorcowego wg
5.4.2.1d), nanoszgc go na ten sam papierek wska-
znikowy. Zawartos¢ acetanilidu (X;) obliczy¢ w
procentach wg wzoru

~0,0135-V-100

X, (X5-1,451)
m
w ktorym:
0,0135 — ilos¢ acetanilidu odpowiadajgca
1 cm? $cisle 0,1 N roztworu azotynu
sodowego, g,
V — objetos¢ 0,1 N roztworu azotynu so-
dowego zuzytego do miareczkowa-
nia, cm?,

n — odwazka badanego produktu, g,
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X zawartos¢ anilinv  oznaczona wg
5.4.4, %,
1.451 wspolcezynnik przeliczeniowy anili-

ny na acetanilid.
5.4.2.3. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ srednig
arytmetyczng wynikow co najmniej dwéch ozna-
czan nie réznigcych sie wiecej niz o 0,5%.
5.4.3. Oznaczanie zawartosSci aniliny
5.4.3.1. Odczynniki i roztwory — wg 5.4.2.1.

5.4.3.2. Wykonanie oznaczania. 10 g acetanilidu
uprzednio utartego w mozdzierzu odwazyé¢ z do-
ktadnoscig do 0,01 g, przenies¢ do zlewki pojem-
nosci 150 ¢m3, rozpusci¢ w 50 em?® wody, zakwasic
2 ¢m? kwasu solnego, doda¢ nastepnie 2 em? roz-
tworu bromku potasowego. Zlewke z zawartoscig
umiesci¢ w naczyniu z lodem i miareczkowaé $cisle
0.1 N roztworem azotynu sodowego w sposob po-
dany w 5.4.2.2.

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

Xq:i).(’(lf)l'iIZLV-10() _ 7([_5)312'V4
N m m
w ktéorym:
0,009312 — ilos¢ aniliny odpowiadajgca 1 e¢m?
scisle 0,1 N roztworu azotynu so-
dowego, g,

V — objetose scisle 0,1 N roztworu azo-
tynu sodowego uzytego do mia-
reczkowania, ¢cm?,

m odwazka badanego produktu, g.

5.4.3.3. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ sred-
nig arytmetyczng wynikow co najmniej dwéch
oznaczan nie réznigeych sie wiecej niz o 0,01%.

5.4.4. Oznaczanie temperatury krystalizacji. W
parownicy porcelanowej odwazy¢ okoto 40 g ba-
danego produktu. Parownice z produktem umie-
sci¢c na lazni olejowej i suszy¢ w temperaturze
okoto 130°C przez okolo 20 min. Temperature kry-
stalizacji wysuszonej probki oznaczy¢ wg PN-75/
C-04514 na lazni grzejnej wg 3.2c).

5.4.5. Oznaczanie domieszek zesmolonych

5.4.5.1. Przyrzady i odczynniki

a) Fotokolorymetr Pulfriche z filtrem S-66 lub
Fotokolorymetr ,,Spekol” przy dlugosci fali
660 uwm.

b) Kuwety szklane o grubosci sloja pochlania-
jacego $swiatto 10 mm.

¢) Metonal cz. o zawartosci wody do 0,5%.

5.4.5.2. Przygotowanie roztworu probki. Odwa-
zyC sproszkowany acetanilid w ilosci 5 g z doklad-
noscig do +0,02 g, umiesci¢c w kolbie stozkowej
pojemnosci 100 cm? i rozpusci¢c w 45 cm3 metano-
Iu o temperaturze pokojowej.

5.4.5.3. Wykonanie oznaczania. Napelni¢ jedna
kuwete roztworem przygotowanym wg 5.4.5.2,
a druga metanolem uzytym jako rozpuszczalnik.
Kolorymetrowac¢ stosujac filtr S-66. Wielkose
wspolezynnika gestosci optycznej roztworu bada-
nego odczyta¢ z bebna przyrzadu.

5.4.5.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ srednia
arytmetyczng wynikow co najmniej dwoch po-
miarow nie roznigcych sie miedzy soba wiecej niz
0 0,02.

5.4.6. Oznaczanie zawartoSci kwasu octowego

5.4.6.1. Odczynniki

a) Wodorotlenek sodowy cz., roztwor 0,1 N.

b) Fenoloftaleina, 0,1-procentowy roztwor al-
koholowy.

5.4.6.2. Wykonanie oznaczania. 10 g badanego
produktu uprzednio utartego w mozdzierzu odwa-
zy¢ z dokladnoscig do * 0,01 g, przenies¢ do kolby
stozkowej pojemnosci 100 cm3 i rozpusci¢ w
50 cm?® wody w temperaturze 90--95°C. Po ochlo-
dzeniu do temperatury 20--25°C doda¢ 2--3 kro-
ple roztworu fenoloftaleiny i miareczkowaé¢ roz-
tworem wodorotlenku sodowego do pojawienia sig
rozowego zabarwienia.

Zawarto$¢ wolnego kwasu octowego (Xj3) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

X.]:'l.unﬁoos-v-lon _ 0.6005-V
m m
w ktorym:
0,006005 — :ilos¢ kwasu octowego odpowiada-
jaca 1 cm? Scisle 0,1 N roztworu
wodorotlenku sodowego, g,
V — objetos¢ scisle 0,1 N roztworu wo-

dorotlenku sodowego zuzytego do
miareczkowania, cm?,

m — odwazka badanego produktu, g.

3.4.6.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednia
arytmetyczna wynikow co najmniej dwoéch ozna-
czan nie réznigeych sie wiecej niz o 0,01%.

5.4.7. Oznaczanie zawartosci wody wykona¢ wg
PN-67/C-04656, biorac do badania 3 g acetanilidu.

5.5. Zaokraglanie i zapisywanie liczb dotycza-
cych koncowych wynikéw oznaczan parametrow
wg 3.2 — zgodnie z PN-70/N-02120 p. 3.3.2.

5.6. Ocena wynikow badan. Partie acetanilidu
nalezy uzna¢ za zgodna z wymaganiami normy,
jezeli wyniki badan podanych w 5.1 sg zgodne
z wymaganiami wg 3.11 3.2.

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Dla kaz-
dej partii produktu wytwoérca obowigzany jest
wystawi¢ i przesla¢ odbiorcy zaswiadczenie
stwierdzajace zgodnos¢ z wymaganiami normy.
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6. POSTANOWIENIA PRZEJSCIOWE

Na okres 3 lat, tj. do czasu opracowania nowe]

technologii i zwiagzanej 7 nia przebudowy aparatu-

rv. ustala sie dla acetanilidu technicznego beda-
cego przedmiotem produkecji i obrotu barwe od

szarej do zoltobrazowej.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme ——
miczne SARZYNA, Nowa Sarzyna.

Zaklady Che-

2. Istoine zmiany w stosunku do BN-70/6026-19

a) obnizono zawartosé wody z 0.3 na 0,2%,

b) obnizono wspoélczynnik gestosci
szek zesmolonych z 0,32 do 0,28,

¢) wprowadzono oznaczianic temperatury
zamiast oznaczania temperatury topnienia,

d) wyeliminowano acetanilid w postaci
wzgledow BHP (operacja mielenia),

e) uaktualniono postanowienia
przechowywania i transporiu.

oplyczne] domie-

krystalizacji
proszku ze

dotyczgee pakowania

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczi
i przygotowywania probek
PN-75/C-04514 Oznaczanie temperatury krystalizacji sub-
stancji organicznych
PN-67/C-04656 Oznaczanic
K. Fischera
PN-68/C-06500
czynnikow,
do koloryn

Wytvezne pobierania

zawariosei  wod) metodsg

Analiza chemiczna., Frzygotowanice od
roztworbw pomaocniczych

naftalometrii

oraz roziworowv

elril i

PN-74/C-60008 Probniki do pobierania probek produk-
10w bezksztattnych

PN-75/M-78216 Palety ladunkowe ptaskie jednoplytowe,
czterowejSciowe bez skrzydet drewnianc 800Xx1200 —
EUR

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb

PN-68/0-79027 Opakowania transportowe. Worki papie-
rowe. Szeregi wymiarowe

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transporto-
wych. Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-70/P-79005 Opakowania iransportowe. Worki papic-
rowe

Przepisy o ladowaniu i wyladowywaniu wagonbéw fowa-
rowych w komunikacji wewnetrznej. Zalacznik nr 10
(do art. 27, ust. 4, pkt. 4 DKP)

Insirukeja o tadowaniu samochodow cigzarowych 1 przy-
czep. Zatacznik do zarzadzenia Ministra Komunikacii
z dnia 7 marca 1963 r. Mon. Pol. nr 24, poz. 123

4. Autor projektu normy — Janina Zembron — Za-
kitady Chemiczne Sarzyna, Nowa Sarzyna
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