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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest N-
-etyloanilina destylowana, otrzymywana przez rektyfi-
kacj¢ surowego produktu etylowania aniliny.

N-etyloanilina ma:

a) wzér sumaryczny CsHiN,

b) wzér strukturalny,

H-N-CH,—CH

2 3

¢) mas¢ czgsteczkowg 121,184,

d) wlasnosci szkodliwe dla zdrowia.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. N-etyloani-
lina destylowana jest stosowana do produkcji amin
trzeciorzgdowych, w syntezie barwnikéw, do produkcji
dwualkilodwuarylomocznika i przyspieszaczy.

2. OZNACZENIE

N-ETYLOANILINA DESTYLOWANA BN-90/6026-28

3. WYMAGANIA

3.1. Wyglad zewnetrzny. N-etyloanilina destylowana
powinna by¢ cieczg oleista, przezroczysta, o barwie
stomkowe) do jasnobrunatnej nie zawierajaca osadu.
N-etyloanilina ciemnieje pod wplywem s$wiatla 1 po-
wietrza.
3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tabl. 1.
Tablica 1

Wymagania

a) N,N-dwuetyloaniliny, %(m/m). nie wigcej niz 1

b) Aniliny, %(m/m), nie wigce] niz 0,1
¢) Wody, %(m/m), nie wigcej niz 0.1
d) Granice temperatur wrzenia: 95%(V/V) powin-
no przedestylowaé¢ w granicach temperatur, °C" | 204 + 206

"' Oznacza si¢ na zadanic odbioray.

3.3. Okres gwarancji. N-etyloanilina w opakowaniach
wg 4.1, przechowywana w warunkach wg 4.3, powinna
odpowiada¢ wymaganiom wg 3.1 i 3.2 przez 6 miesigcy,
liczac od daty produkcji.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE,
TRANSPORT

4.1. Pakowanie. N-etyloaniling nalezy pakowaé do
bgbnéw metalowych ocynkowanych z dnami statymi,
z obrgczami wytlaczanymi pojemnosci 200 1 wg BN-87/
5046-01 lub bgbnéw metalowych ocynkowanych z dna-
mi statymi z obrgczami nasadzanymi pojemnosci 200 |
wg BN-87/5046-03. '

Opakowania powinny by¢ szczelnie zamknigte.

Do transportu drogowego dopuszcza si¢ pakowanie
N-etyloaniliny w cysterny stalowe.

Znakowanie opakowan nalezy wykona¢ wg PN-85/
0-79252, umieszczajac na kazdym napis, zawierajacy co
najmniej:

a) nazwg lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg rozdz. 2,

¢) numer partii i dat¢ produkcji,

d) mase¢ brutto ‘i netto,

e) liczbg¢ warstw sktadowania — 1,

f) liczbe warstw tadowania — I,

¢) nalepk¢ ostrzegawcza dla materiatow trujacych
wg wzoru nr 6.1 RID/ADR. '

W przypadku dostarczenia N-etyloaniliny w cyster-
nach oprécz ww. informacji a) = d) umieszczonych na
tabliczce trwale przymocowanej do cysterny pod siatka
.nalezy umiesci¢ nalepkg ostrzegawcza nr 6.1 RID/ADR.

4.2. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, jednostki tadunkowe powin-
ny by¢ formowane na paletach o wymiarach 800X
X1200 mm wg PN-88/A-78216. Ladunck na palecie po-
winien by¢ zabezpieczony przed przésuwaniem i defor-
macja tak, aby tworzyl wraz z paletg zwartg 1 stabilng
jednostke tadunkowa.

4.3. Przechowywanie. N-etyloaniling nalezy przecho-
wywaé w opakowaniach wg 4.1 lub w stalowych zam-
knigtych zbiornikach w pomieszczeniach krytych.

"(Dz. Norm. i Miar

Zgtoszona przez Os$rodek Badawczo-Rozwojowy Przemystu Barwnikow ORGANIKA
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowej dnia 10 wrzes$nia 1990 r.
jako norma obowiazujgca od dnia 1 lipca 1991 r.

nr 14/1990, poz. 34)
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Produkt w opakowaniach ustawi¢ na palecie w jednej
warstwice. Liczba palet w stosic — 2.

4.4. Transport. N-ctyvloanilina jest materialem nie-
bezpiccznym  w o mysl przepisow transportowych
RID/ADR. zaliczana do klasy 6.1. p. 12¢) wg
RID/ADR.

N-etvloaniling w opakowaniach wg 4.1 nalezy prze-
wozi¢ kryvtymi Srodkami transportu lub w cysternach
zgodnic 7 aktualnymi przepisami transportowymi w za-
kresie materialow nicbezpiceznyeh!. Liczba warstw la-
dowania — .

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wygladu zewngtrznego (3.1),

b) oznaczanic zawartosct N.N-dwuetyloaniliny (3.2a),
¢) orznaczanie zawartosci antliny (3.2b).

zawartosct wody (3.2¢),

granic temperatur wrzenia (3.2d).
5.2. Wielkos¢ partii. Parti¢ produktu stanowi zawar-

d) oznaczanie
¢) oznaczanie

tos¢ najwyze] 250 opakowan napelnionyveh 7 jednego
zbiornika magazynowego lub zawarto$¢ 1 cysterny.
5.3. Pobieranie probek i przygotowywanie Sredniej
prébki laboratoryjnej wykonac stosujgc zasady podane
w PN-67/C-04500. Probki produktu nalezy pobierac
7z bebnow wybranych losowo w zaleznosci od licznosel
opakowan w parti, w liczbie podane] w tabl. 2.

Tablica 2
Liczba opakowan Liczba opakowan wylosowanych

w partii do pobrania probek

do S wszystkie

6+ 13 5

16 + 25 7
26 ~ 63 8
64 <+ 160 9
161 + 250 10

Probki nalezy pobicraé probnikiem nr | wg PN-74/
C-60008 lub szklang rurg o zw¢zonym koncu przekro-
Ju. zanurzajge ja do dna opakowania lub cysterny.

Zawartos¢ opakowania lub cysterny przed pobraniem
probki nalezy wymiceszac. 1os¢ pobranych probek pier-
wotnych 7 jednego opakowania lub cysterny powinna
bv¢ taka., aby po sporzadzeniu probki ogdlnej mozna
bvlto wvdzich¢ 7 niej Srednia probke laboratoryjng
O masie nie mniejszel niz 1090 ¢,

Cr¢d¢ Srednie) probki laboratoryjnej, w ilosci nie
mniejsze] niz 500 ¢ umicsci¢ w butelee 7z ciemnego
szkta 7 doszlifowanym korkiem 1 przechowywaé przer
3 miesigee, liczge od daty wyslania produktu, w warun-
kKach zabezpieczajacveh produkt przed zmiang wlasnos-
ci fzvernveh 1o chemicznveh.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzenie
wizualnie. Do«

wygladu zewnetrznego wykonad
viindra kolorvmetryeznego ze szkla bez-
barwnego ¢ Srednicy 25 imm 1 wysokoscr 140 mm wla¢

Y Patrz Informace dodithowe.

badana N-ctyloaniling i1 obserwowacd ja w Swietle prze-
chodzgcym.

5.4.2. Oznaczanie zawartosci N,N-dwuetyloaniliny

5.4.2.1. Zasada -metody. Mctoda polega na oznacza-
niu niezacetylowanej aminy Ill-rzgdowej przez miarecz-
kowanic kwasem p-tolueno-sulfonowym w roztworze
niewodnym, po uprzednim zacetylowaniu amin I- i II-
-rzgdowych.

5.4.2.2. Odczynniki i roztwory

a) Bezwodnik kwasu octowego cz.d.a.

b) Kwas  p-toluenosulfonowy cz.d.a., roztwor
o ¢(C7HsSO3) = 0,05 mol/l w rozpuszczalniku wg
5.4.2.2d), otrzymany w nast¢pujgcy sposob: do zlewki
pojemnosci 100 ml odwazy¢ szybko z doktadnoscia do
0.0002 ¢ okoto 0,1 g wodoroftalanu potasowego
(5.4.2.2¢). doda¢ 20 ml rozpuszczalnika (5.4.2.2d)
1 10 ml bezwodnika kwasu octowego (5.4.2.2a). Zlewke
ustawi¢ na plytce mieszadta magnetycznego 1 ogrzewac
mieszajgc do rozpuszczenia wodoroftalanu potasowego.
Zawartos$¢ zlewki ochlodzi¢ do temperatury pokojowe;j
1 miareczkowa¢ w uktadzie elektrod szklana — kalome-
lowa, dodajgc 7z biurety po 0.5 ml roztworu kwasu p-to-
luenosulfonowego (5.4.2.2b), odczytujac kazdorazowo
warto$¢ SEM w mV z dokladnoscig do 2 mV. Po za-
obserwowaniu wyraznego wzrostu wartosci zmian SEM,
doda¢ jeszeze 2 ml odczynnika po 0,5 ml, zapisujac
wartos¢ SEM w mV i zakonczy¢ miareczkowanie. Wy-
kreshi¢ krzywg miareczkowania, odktadajac na osi od-
cigtych objetosé roztworu zuzytego do miareczkowania
w ml, a na osi rzgdnych odpowiadajace im wartosci
SEM w mV. Punkt koncowy wyznaczy¢ metodg gra-
ficzna lub obliczeniowg metodg Hahn’a. St¢zenie molo-
we roztworu kwasu p-toluenosulfonowego (C) obliczy¢
w molach na litr wg wzoru

m - 1000

C = 20403

w Ktorym:

m — masa wodoroftalanu potasowego, g,
V' — objetod¢ roztworu kwasu p-toluenosulfo-
nowego zuzytego do miareczkowania pro-
by. ml,
204.23 — masa molowa wodoroftalanu potasowego,
¢/mol.

Za wynik koncowy nalezy przyja¢ Srednig arytme-
tyvezna wynikow trzech rownolegltych oznaczan, migdzy
Ktorymi roznica nie przekracza 0,001.

Miano roztworu kontrolowac¢ co trzy tygodnie.

Roztwér przechowywaé w butelce ze szkla oranzo-
wego.

¢) Wodoroftalan potasowy cz.d.a., przygotowany wg
PN-Ri/C-66504 p. 2.2.1.5.

d) Rovpuszezalnik: izopropanol cz.d.a. + glikol ety-
lenowy cz.d.a., |+ WV/V).

5.4.2.3. Apuaratura

a) Pechametr laboratoryjny.
b) Elcktroda kalomelowa.
¢) Elektroda szklana.

d) Mieszadlo magnetyczne.
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5.4.2.4. Wykonanie oznaczania. Do zlewki pojemnos-
ci 100 ml odwazy¢ z doktadnoscia do 0.0002 ¢ okoto
S ¢ badane) N-cetvloaniliny, wstawi¢ ja do naczynia 7 lo-
dem 1 przy ciaglym mieszaniu dodac¢ 10 ml bezwodnika
kwasu octowego. '

Nast¢pnie probe wyiac 7 naczvnia 7 lodem 1 pozosta-
wi¢ na 15 min w temperaturze pokojowej. Po uplvwie
tego czasu doda¢ 20 ml rozpuszezalnika (5.4.2.2d) 1 mia-
reczkowac. dodajac 7 biurety po 0.5 ml roztworu p-to-
luenosulfonowego (5.4.2.2b). odcszviujge kazdorazowo
warto$¢ SEM w mV 7z doktadnoscia do 2 mV. Po za-
obserwowaniu wyraznego wzrostu wartosct zmian SEM |
dodac jeszeze 2 ml odezynnika po 0.5 ml. zapisujac
warto$¢ SEM w mV 1 zakonczyve miareczkowanie.

Po uzyskaniu danych wyvkreshé krzywg miarcczko-
wania, odkladajgc na osi odcigtyeh objeto$é roztworu
zuzvtego do miareczkowania w ml. a na osi rz¢dnych
odpowiadajace 1m wartoser SEM w mV. Punkt konco-
wy wyznaczyé metodg graliczna lub obliczeniowy meto-
da Hahn'a. Zawarto$¢ N N-dwucetyvloaniliny (X) obli-
czveé w %a(m/m) wg wzoru

oo C - 14923 - 100

! m - 1000
w Ktorym:

}© — objetosé roztworu kwasu p-toluenosulfo-
nowego zuzylego do miarcczkowania pro-
bv. ml,

C — stezenie molowe Kwasu p-toluenosulfono-
wego, mol/l,

m — odwazka badancgo produktu. g,

149 23 masa molowa N.N-dwuetvloaniliny,

¢/mol.

5.4.2.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyjgc¢ Srednig arvimetvezng wy-
nikow co najmnic] dwoch rownoleglyeh oznaczan mig-
dzv ktorvmi roznica nic przekracza 0,01,

5.4.3. Oznaczanie zawartosci aniliny

5.4.3.1. Zasada metody. Mctoda polega na selektyw-
nvm rozdziale chromatograficznvm aniliny od pozosta-
tveh skfadnikow badane) probki, wywolaniu chroma-
togramu przez dwuazowanic tlenkami azotu 1 sprz¢ga-
niu z dwuchlorowodorkiem N-l-naftvloctylenodwuami-
ny oraz porownaniu zawartosct aniliny w badane] prob-
ce z¢ skala wzorcowa.

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol ctvlowy c¢z.d.a.

b) Anilina ¢z.d.a.

¢) Azotyn sodowy cz.d.a.

d) Dwuchlorowodorek  N-l-naftvloctvlenodwuami-
ny. roztwor 1% (m/m) w alkoholu ctylowym.

¢) Kwas solny cz.d.a.

) Uktad rozwijajgey: chloroform cz.d.a. + metanol
c¢z.d.a. (99 + IV/ ).

e) Zel krzemionkowy G firmy Merck.

5.4.3.3. Aparatura i przyrzady

a) Homogenizator.

b) Komora chromatograficzna szklana o wyvmiarach
25X5X25 em 7ze szezelnie dopasowana pokrvwy.

¢) Mikrostrzvkawka pojemnosct 5 pl lub mikropi-
peta.

d) Plvtki szklane o wymarach 20X20 cm.

¢) Rorpylacz ciecry.

[ Urzadzenie do powlekania plvtek chromatogra-
ficznyeh.

5.4.3.4. Przygotowanie roztworu podstawowego anili-
ny. Do cvlindra pomiarowego pojemnosct 10 ml odwa-
7ve 0.1 ¢ amliny (5.4.3.2b) 7z dokladnoscig do 0.0001 ¢.
uzupetnic do  kreski alkoholem etylowym (5.4.3.2a)
I wymieszac.

5.4.3.5. Przygotowanie roztworow wzorcowych aniliny.
Do cyvlindrow pomiarowych pojemnoscet 10 ml odmie-
rzy¢ kolejno: 5. 100 15 pl roztworu podstawowcego
(5.4.3.4). uzupethni¢ do kreskr alkoholem
(5.4.3.24) 1 wymieszad.

Przvgotowane w ten sposéb wrzorce odpowiadaja:
0.05: 0.1: 0.15% zawartosct aniliny w stosunku do roz-
tworu badane) probki przygotowanego wg 5.4.3.6.

etylowym

5.4.3.6. Przygotowanie roztworu badanej probki. Do
cvlindra lub kolby pomiarowe] pojemnosct 10 ml od-
wazy¢ 0,1 ¢ badane) probki z dokladnodcig do 0.0001 ¢.
Uzupelni¢c do kreskr alkoholem etvlowym (5.4.3.2a)
I wymieszad.

5.4.3.7. Przygotowanie plytek chromatograficznych.
W zlewce pojemnoscei okolo 200 ml lub odpowiednim
pojemniku odwazv¢ 30 g zelu krzemionkowego G
(5.4.3.2¢). doda¢ 60 ml wody destylowane]. wymieszac
1 homegenizowac w ciggu I min. Otrzymang zawiesing
pokry¢ rownomiernic plytki (r¢cznie lub przy uzveiu
powlekacza) na grubos§¢ 0.25 mm., pozostawi¢ W pozveyi
poziome] na co najmniej 1 h. Nastepnie plvtki akty-
wowaé w temperaturze 105°C przez | h.

Zaktvwowane plytki po ostygnigciu uzye do analizy
lub wstawi¢ do hermetveznie zamknigtego pojemnika.

Mozna stosowad plvtki chromatograliczne gotowe:
Silufol R firmy Kavalier Crzechostowacja. Kieselgel
60-G firmy Merck.

5.4.3.8. Przygotowanie komory chromatograficznej.
Komor¢ chromatograliczng wypoziomowaé, wylozve
paskiem bibuly do sgczenia. Nala¢ do niej roztworu
rozwijajacego (5.4.3.21) do wysokoscr I = 1.5 cm. Przy-
krve szezelnie pokrywke 1 pozostawic na co naymniej 2 h.

5.4.3.9. Wykonanie oznaczania. Plytke chromatogra-
liczna (5.4.3.7) podzieli¢ na paski szerokoscr 2 cm.
W oodlegloser 2 em od doliego brzegu pivtki naniese
na paski przyv uzvein mikrostizvkawki lub mikropipety
kolejno po 5 pl roztworéw wrzorcowych aniliny (5.4.3.5)
1 roztworu badane) probki (5.4.3.6). W odlegloser 10 ¢m
od punktow naniesienia prob zaznaczyé droge rozwiji-
nia chromatogramu.

Nast¢pnie  plvike
5.4.3.8 komory chromatogralicznej 1 rozwijaé chroma-

wstawi¢  do  przvgoltowane) we
togram technikg wstepujaca na wyznacrzonej drodze
(orientacyjny czas 20 = 30 min). Plytk¢ wvja¢ 7 komo-
rv. wysuszy¢ do zaniku zapachu chloroformu 1 poddac
przez kilkanascie sckund dzataniu tlenkow azotu wy-
tworzonveh w drugie) komorze 7 roztworu azotynu so-
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dowego i kwasu solnego lub spryskac 1%(m/m) roztwo-
rem azotynu sodowego w kwasie solnym o st¢zeniu
c¢(HCl) = 1,0 mol/I.

Usung¢ z plytki nadmiar tlenkéw azotu 1 spryskac
chromatogram réwnomiernie roztworem dwuchlorowo-
dorku N-I-naftyloetylenodwuaminy (5.4.3.2d).

Anilina ‘wywoluje si¢ w postaci fioletowych plam.
W warunkach analizy wspoétczynnik Rr wynosi dla:

— N-etyloaniliny = 0,75,

— aniliny = 0,54.

Poréwnac¢ intensywnos¢ zabarwienia plamy aniliny
w badanej probee z intensywnos$cig zabarwienia odpo-
wiednich wzorcow.

5.4.3.10. Wynik koncowy oznaczania. N-etyloanilina
odpowiada wymaganiom normy, jezeli intensywno$¢
zabarwienia plamy aniliny w badanej probce jest rowna
lub mniejsza od intensywnoéci zabarwienia odpowied-
niego wzorca.

5.4.4. Oznaczanie zawarto$ci wody wykonaé wg
PN-81/C-04959 metoda bezposredniag, odwazajac do
analizy 10 g produktu.

5.4.5. Oznaczanie granic temperatur wrzenia wykona¢
wg PN-88/C-04512.

5.5. Zaokraglanie i zapisywanie liczb dotyczacych
koncowych wynikéw oznaczan parametréow wg 3.2 na-
lezy wykona¢ zgodnie z PN-70/N-02120, p. 3.3.2.

5.6. Ocena wynikow badan. Parti¢ N-etyloaniliny na-
lezy uznaé za zgodna z wymaganiami normy, jezeli wy-
niki badan, podanych w 5.1, sa zgodne z wymaganiami
wg rozdz. 3.

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Dla kazdej
partii produktu wytworca jest obowigzany wystawié
i przesta¢ odbiorcy zaswiadczenie o wynikach badan
stwierdzajace zgodno$é¢ produktu z wymaganiami
normy.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢. Nadodrzanskie Zaktady Prze-
mystu Organicznego ORGANIKA-ROKITA — Brzeg Dolny.
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-75/6026-28
a) wprowadzono oznaczanie zawarto$ci N.N-dwuetyloaniliny,
b) obnizono zawarto$¢ aniliny z 0.2 do 0,1%,
¢) wprowadzono oznaczanie zawartosci aniliny metodg chroma-
tografii cienkowarstwowej,
d) zrezygnowano z pakowania N-etyloaniliny do bgbnoéw z polio-
lefin pojemnosei 115 1.
3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygo-
towywania probek
PN-88/C-04512 Produkty chemiczne organiczne. Oznaczanic granic
temperatur wrzenia
PN-81/C-04959 Oznaczanie zawartosci wody metodg Karola Fische-
ra w produktach organicznych i nicorganicznych
PN-81/C-06504 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworoéw bufo-
rowych
PN-74/C-60008 Probniki do pobierania probek produktéw bez-
ksztattnych
PN-88/M-78216 Palety ladunkowe plaskie jednoplytowe czterowejs-
ciowe bez skrzydel drewniane 800X1200 EUR
PN-70/N-02120 Zasady zaokrgglania i1 zapisywania liczb
PN-85/0-79252 Opakowania transportowe 7z zawarto$cig. Znaki
1 znakowanie. Wymagania podstawowe
BN-87/5046-01 Opakowania transportowe metalowe. Begbny z obre-
czami wytlaczanymi '
BN-87/5046-03 Opakowania transportowe metalowe. B¢bny z obrg-
czami nasadzanymi
Ustawa 7 dnia 15 listopada 1984 r. — Prawo Przewozowe (Dz. U.
nr 53, poz. 272 7 1984 r.)

Regulamin Przedsigbiorstwa PKP o tadowaniu i zabezpieczaniu prze-
sylek towarowych (Dz. TiZK nr 9, poz. 68 z 1985 r.)

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w sprawie
tadowania samochod6w cigzarowych i przyczep (Mon. Pol. nr 24,
poz. 123 z 1963 r. i nr 35, poz. 250 z 1963 r.)

Przepisy o tadowaniu wagonow towarowych. Zatacznik I1 do Umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagondéw towarowych w komunikacji
mi¢dzynarodowej (RIV). (Dz. TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.)
wraz z pézniejszymi zmianami

Specjalne warunki przewozu towaréw niebezpiecznych w mi¢dzyna-
rodowej komunikacji kolejowej stanowigce zalgcznik nr 4 do
Umowy o mig¢dzynarodowej kolejowej komunikacji towarowej
(SMGS). (Dz. TiZK nr 7, poz. 35 z 1966 r.) wraz z pdzniejszymi
zmianami

Regulamin dla migdzynarodowego przewozu kolejami towaréw nie-
bezpiecznych (RID). Zatacznik B do konwencji o migdzynarodo-
wym przewozie kolejami (COTIF) (Dz. TiZK nr 7, poz. 44
z 1985 r.) wraz z poznicjszymi zmianami

Rozporzadzenie Ministrow Komunikacji i Spraw  Wewngtrznych
z dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkéw i kontroli przewozu
drogowego materialéw niebezpiecznych (Dz. U. nr 67, poz. 301
z 1983 r.) wraz z pdiniejszymi zmianami

Rozporzgdzenie Ministra Komunikacji z dnia 6 paZzdziernika 1987 r.
w sprawic wykazu rzeczy niebezpiecznych wylaczonych z prze-
wozu koleja oraz szczegdlnych warunkéw przewozu rzeczy nie-
bezpiecznych dopuszczonych do przewozu (Dz. U. nr 32, poz. 169
z 1987 r.)

4. Symbol wyrobu wg SWW — [242-271.
5. Autorzy projekty normy — mgr inz. Anna Kopertowska, mgr

Lidia Przygodzka — Nadodrzanskie Zaklady Przemystu Organiczne-
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