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NORMA BRANZOWA

BN-71

PRODUKTY
ORGANICZNE

Aldehyd benzoesowy

6026-45

Grupa katalogowa X 21%)

1, WSTEP

1.1. Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest al-
dehyd benzoesowy, otrzymywany przez chlorowarie
toluenu do chlorku benzylidenu i 2zmydlanie wodg
otrzymanego chlorku benzylidenu, stosowany do pro-
dukcji syntetykédw zapachowych i barwnikéw.

Aldehyd benzoesowy mat

a) wzor sumaryczny - C7H60

<:::>—-con

c) mase czgsteczkowg - 106, 125,

b) wzdr strukturalny

9 Norm dokumen zwigzane
PN-66/C~04004 Przetwory naftowe. Oznaczanie ge-

stosci (masy wtasciwej)

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobie-
rania 1 przygotowania prévek

PN-68/C-04952 Analiza chemiczna. Oznaczanie wepbi-
czynnika zalamania Swiatla produktéw organicz-—
nych

PN-68/C~06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie
odczynnikéw, roztwordéw pomocniczych oraz roz-
tworéw do kolorymetrii i nefelometrii

PN/C-60008 Chemiczne badania i préby. Przyrzady
do pobierania prébek. Zglebniki do produktéw
cieklych

PN—64/C~97054 Produkty weglopochodne, Destylacja
normalna metodg KrHmmera-Spilkera

PN-62/G-79090 Balony szklane. Wymagania i bada-
nia techniczne

PN-62/0~79252 Produkty w opakowaniach transpor—
towych. Znaki i znakowanie. Wymagania podsta-
wowe

Przepisy o ladowaniu i wyladowywaniu wagonéw
towarowych w komunikacji wewng¢trznej, Zalgcznik
nr 10 (do art. 27, ust. 4, pkt. 4 Dekretu Kolei
Pahstwowych)

Przepisy o przewozie koleja materialéw i przed-
miotéw niebezpiecznych (PMN) z dnia 15 wrzeénia
1968 r.

Przepisy bezpieczenstwa ruchu przy przewozie
materiatdéw niebezpiecznych na drogach publicznych
(Dz.U. nr 54, poz. 337 z dnia 27 grudnia 1965 r.)

2. OZNACZENIE

ALDEHYD BENZOESOWY 1242-143 BN=71/6026~45

3, WYMAGANIA
Wymagania

a) Wyglad, konsystencja klarowna ruchliwa ciecz
b) Barwa bezbarwny
¢) Zanieczyszczefh mechaniczny:lw brak
d) Gestoéé w_temperaturze

20°C, g/cm3 1,04451,048
e) Wspélczynnik zalamania

$wiatla n! 1,5440=1,5470
f) Zakres temperatury wrzenia w

jakim powinno przedesty-

lowaé 95% obj. aldehydu

benzoesowego °C 177-182
g) Aldehydu benzoesowego, %,

nie mniej niz 98
h) Kwasu benzoesowego, %, nie

wigcej niz 1
i) Chloru (C1), %, nie wiecej,

niz 0,1
j) Nitrobenzenu brak
k) Tozsamo$é zgodna z 5.2,9

4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANTE I TRANSPORT

4,1, Pakowanie. Aldehyd benzoesowy nalezy pako-
waé " w balony szklane typu Bz pojemnoéci nominal-
nej 60 dm> wg PN-62/G-79090 lub w beczki alumi-
niowe pojemnosci 200 dm3. Balony szklane powinny
byé umieszczane w koszach z wikliny lub z bednar-
ki, Balony powinny by¢ zamknigete korkami 2z kory
drzewa korkowego, oblozonymi papierem pergamino-
wyn i zalanymi parafing.

Przy napelnianiu naczyn nalezy zostawi¢ wolng
przestrzen nad cieczg (okolo 5% pojemnosci opako-
wania) na zmiane objetoéci cieczy w zaleznosci od
temperatury. Przestrzen nad cieczg w balonach 1
beczkach nalezy wypeini¢ dwutlenkiem wegla. Kaz—
de opakowanie powinno by¢ zaplombowane plombg oXo-

wiang lub aluminiowg z odcisnietym na niej odpo-
1) Symbol wg SWW: 1242-143, wiednim znakiem kontroli jakoéci.
Zoktad Doswiadczolny Chemii Gospodarczej Pollena
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Chemii Gospodarczej Pollena dnia 31 maja 1971 r.
joko norma obowiqzujgca w zakresie produkciji od dnia 1 stycznia 1972 r.
(Mon. Pol. nr 44/1971 poz. 285)
WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE Divk. Wyd. Norm. W-wa Ack. wyd.0,50Nekl.2700+ 50 Zam, 2816/71 Ceno 2! 2,40
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4,2, Znakowanie opakowah powinno by¢ zgodne z
PN-67/0-79252 1 zawieraé co najmniej:

a) nazw¢ i adres wytwérni,

b) oznaczenie wg rozdz. 2,

¢) numer partii,

d) znak KJ,

e) mas¢ brutto, netto, tare,

f) date produkcji,

g) znak ostrzegawczy: EATWOPALNE,

h) na balonach znaki manipulacyjnes
KRUCHE, GORA, NIE PRZEWRACAC.

4,3, Przechowywanie, Aldehyd benzoesowy nalezy
przechowywaé¢ w szczelnie zamknietych  balonach

szklanych lub beczkach aluminiowych w suchych 1
ciemnych magazynach, sprawdzajgc okresowo szczel-
no$¢ opakowan, Temperatura przechowywania - nie
wyzsza niz 25°C.

OSTROZNIE,

4,4, Transport, Aldehyd benzoesowy opakowany wg
4,1 1 oznakowany zgodnie z 4,2 nalezy transpor-
towaé krytymi érodkami transportowymi. Srodek
transportowy przed zatadowaniem nalezy przygoto-
waé¢ przez usunigecie gwozdzi oraz zabezpieczenie
5rub, hakédw i innych wystajacych czescl, ktére
mogg spowodowaé uszkodzenia opakowan.

Przy przewozie aldehydu benzoesowego nalezy
przestrzegaé przepiséw o tadowaniu i wyladowywa-
niu ﬁagonéw towarowych w komunikacji wewnetrznej,
przepiséw o przewozie kolejg materialéw i przed-
miotéw niebezpiecznych oraz przepisédw bezpieczen-
" stwa ruchu przy przewozie materialédw niebezpiecz—
nych na drogach publicznych.

5, BADANTA

5,1, Pobieranie prébek, Przy pobieraniu prébek
" nalezy stosowaé wytyczne podane w FPN-67/C-04500.
Prébki pierwotne nalezy pobiera¢ zgiebnikiem 1
lub 2 wg PN/C-60008., W zaleznosci od licznosci
partii pobraé¢ w sposédb losowy na Slepo nastepuja—
cg liczbe opakowar do pobrania prébek pierwot-
nych,

Licznofé partii Licznoéé prébki
sztuk sztuk
do 5 wszystkie
6+ 15 6
15+ 25 9
26+ 63 12
64160 14

Z kazdego wylosowanego opakowania pobraé po dwie
prébki pierwotne o objetosci co najmniej 100 <>m5 i
zlaé do suchego 1 czystego naczynia, Uzyskang W
ten sposéb srednig proébke laboratoryjng o obje-
tosci co najmniej 200 cm” nalezy podzielié na dwie
rézne czgéci, 3

Jedng z nich przeznaczyé do analiz biezagcych,
drugg przechowywaé¢ w archiwum przez okres trzech
miesigcy 2z przeznaczeniem do analiz w przypadkach
spornych, Na opakowaniach obydwu prébek naleiy u—
miescié co najmniej:

a) nazw¢ i adres producenta,
b) nazwe produktu,

¢) numer i wielkoéé partii,
d) date pobrania prébki.

5.2, Rodzaje i opis badan

5:2,1, Sprawdzanie barwy, konsystencii i zawar—

tosci zanieczyszczen mechanicznych, 10 cm? bada-
nego aldehydu benzoesowego umiescié w probdéwce ze

szkla bezbarwnego Srednicy 15 mm i sprawdzié jego
wyglad w swietle przechodzacym.

5.2,2, Oznaczanie gestosci nalezy wykonaé¢ pikno-
metrem wg PN-66/C-04004,

5.2:3, Oznaczanie wspéiczynnika zalamania Swiat—
ta - wg PN-68/C-04952.

2.4, Oznaczanie z su_temperatur wrzeni w

ktérych powinno przedestylowaé co najmnie; 95% obg,
aldehydu benzoesowego, Destylacje normalng wyko-
paé zgpdnie z wytycznymi podanymi w PN-64/C-97054
umieszcza jgec dodatkowow korku z termometrem kapi-
lare siegajacq do dna kolby destylacyjnej. Do
kapilary doprowadzié dwutlenek wegla otrzymany w
aparacie Kippa (z marmuru i technicznego kwasu
solnego rozcienczonego wodqg w stosunku 1 @ 1)
przepuszczony Xolejno przez piuczki z wodg i ste-
zZonym kwasem siarkowym.

Dopiyw gazu do kolby regulowaé w ten sposéb, aby
w przeciggu 10 + 15 sek wydobywal sie z kapilary
Jeden pecherzyk gazu.

5.2.5. Oznaczanie zawartosci aldehydu benzoeso—

wWego
2+5.1, Odcz ki i roztwo
a) Alkohol etylowy rektyfikowany, roztwér 60—
=procentowy.

b) Biekit bromofenolowy, roztwér 1-procentowys
1 g biekitu bromofenolowego rozpuscié w 100 cm3
20-procentowego alkoholu etylowego.

¢) Kwas solny cz.d.a., roztwér 1n,

d) Siarczan hydroksyloaminy c¢z.d.a., lub chloro-—
wodorek hydroksyloaminy cz.d.a., roztwory 2n,

e) Wodorotlenek sodowy cz.d.a, roztwdr 1n,

i&i&w Do kolby stozko-
wej pojemnosci 200 em” wlaé 20 cm3 roztworu siar—
czanu lub chlorowodorku hydroksyloaminy i okolo
50 cm:' roztworu alkoholu etylowego. Do kolby z tak
przygotowanymi odczynnikami odwazyé z doktadnoécig
400,001 1 = 1,5 g badanego aldehydu benzoesowego
i pozostawié na okres 30 min. Nastepnie nalezy
przygotowaé prébke pordwnawcza zawlerajgcg te sa-
mg 1lo8é odczynnikéw co prébka badana, dodaé 3
krople bigkitu bromofenolowego i miareczkowaé Jja
1n roztworem wodorotlenku sodowego do momentu
przejécla ciemnozielonego zabarwienia w odcien
niebieski., Zabarwienie zmiareczkowanej prébki po-
réwnawczej przyjqé za wzorcowe dla prébki badane].
Po uplywie 30 min prébke z badanym aldehydem ben-
zoesowym miareczkowaé analogicznie jak prébke po-
ré6Wnawcza.
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Zavartos¢ aldehydu benzoesowego (X,) obliczyé w
.procentach wg wzoru

<. V-V) -0,10612- 100

v m

w ktoérym:

V - objetosé¢ scisle 1n roztworu  wodoro-
tlenku sodowego zuzytego do miarecz-
kowania prébki badanej, cm3,

V. ~ objgetosc scisle 1n roztworu  wodoro-
tlenku sodowego zuzytego do miarecz—

kowania prébki pordéwnawczej, cmj,
0,10612 - ilos$¢ aldehydu benzoesowego odpowia—
dajaca 1 cm3 $cisle 1n roztworu wodo-
rotlenku sodoﬁego, 8y
m - odwazka badanej prodvki, g.

5.2.%.3. Wynik, Za wynik nalezy przyjaé¢ $rednig
arytmetyczna wynikéw co najmniej dwéch oznaczan

réznigcych si¢ miedzy sobg nie wiecej niz o 0,5%.

5.2.6. Oznaczanie zawartosci kwasu benzoesowego

5.2.641. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy rexktyfikowany,
-procentowy,.

b) Fenoloftaleina - wskainik, 1-procentowy roz-
twor alkoholowy.

c) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 0,1n.

roztwoér 50-

5.2.6,2, Wykonanie oznaczania, Do kolby stozko=-
wej pojemnosci 200 cm” odmicrzyé 50 cm3 roztworu
alizoholu etylowego, odwaty¢ do kolby 2z dokiad-
noscig do 0,001 g 2 = 3 g badanego aldehydu
zoesowego, doda¢ 1 kropl¢ fenoloftaleiny i mia-

ben-

reczkowa¢ roztworem wodorotlenitu sodowego do bla-
dorozowego zabarwienia. Réwnolegle z badang préb-
ka aldehydu bezoesowezo przyzotowaé prébke zawie—
rajacg te same ilogci odezynnikow,

Zawartos¢ kwasu benzoesowego (X,)
procentach wg wzoru

obliczy¢é w

(v-v) -0,0122- 100

m

2 =

w ktoéryms
V - objetosc 0,1n roztworu wodorotlenku
sodowego zuzytego do miareczkowania
badanej probki, cm’,

V =~ objetosc 0,1n roztworu wodorotlenku
sodowego zuzytego do miareczkowania
probki poroéwnawczej, cm3,

0,0122 = ilosc kwasu benzoesowego odpowiadajg—

ca 1 em” $cisle 0,2n roztworu wodoro-
tlenku sodowego, g,
m - odwaZlra badanej probki, g.

2e2e7.

5,2,7.1, Odczynniki i roztwory
a) Alkohol etylowy bezwodny.
b) Azotan srebra cz.d.a., rcztwor 0,1n.

Qznaczanie zawartosci chloru (Cl)

¢) Kwas azotowy cz.d.a., roztwér 25-procentowy.
d) Séd metaliczny cz.d.a.

e) Vlodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 20-pro-
centowy.

f) Vzorcowy roztwér chlorkéw przygotowany wg
PN-68/C-06500 p. 3.2.1.13, rozcienczony wodag w
stosunku 1:99. 1 cm” rozcienczonego roztworu za-—
wiera 0,01 mg Cl.

5.2,7.2. Viykonanie oznaczania, W naczynku wago-
wym odwazy¢ z doktadnoscig do 0,001 g 1 g badane-

go aldehydu benzoesowego. Zwazony aldehyd spiukad
iloéciowo do kolby kulistej pojemnosci 100 cm5
30 = 40 cm3 bezwodnego alkoholu etylowego. Kolbe
potgczy¢ z 3-kulowg chlodnicg zwrotng., FPrzez o-
twér chiodnicy wprowadzaé maiymi kawatkami (okolo
0,2 g) s6d metaliczny w ilosci okolo 2 g. S6d po
wyjeciu z nafty nalezy osuszy¢ bibulg do saczenia,
a utlenione czesci powierzchni odcigé¢. Po ustaniu
burzliwej reakcji ogrzewac kolbe¢ ostroznie malymi
plomieniami palnika przez 30 min. Po ozigbieniun do
temperatury pokojowej dodawa¢ stopniowo, caly czas
mieszajac, 30 + 40 cm® wody, przela¢ zawartosé
kolby do parownicy porcelanowej i zakwasi¢ roztwo-
rem kwasu azotowego do siabo kwasnej reakcji wo-
bec papierka lakmusowego. Nastepnie dodaé 2 = 3
krople roztworu wodorotlenku sodowego i odparowaé
lekko alkaliczny roztwdér na tazZni wodnej do okolo
13 objetosci pierwotnej.

Roztwdr oziebi¢ i przesgczyé przez sgczek prze-—
myty trzykrotnie goracg woda. Przesacz zbieraé¢ do
kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm”. Saczek prze-—
my¢é wodg, po czym przesgcz uzupeinié wodg do kres—
ki i dokladnie wymieszac, .

Do cylindra Nesslera pojemnosci 50 om” wlaé
10 cm3 roztworu analizowanego, 3 cm3roztworu kwa-—
su azotowego oraz 2 cm” roztworu azotanu srebra,
Calo$¢ uzupelnic¢ wodg destylowang do 50 cmB, za-
tkaé korkiem i wymieszac.

Rownolegle z prébkag badang przygotowac
wzorcowg zawierajgca 10 cm” roztworu wzorcowego i
te same ilosci odczynnikéw. Zawartosé chloru od-
powliada wymaganiom normy, jezeli zmetnienie pow-
stale w badanym roztworze po 10 min jest intensyw-
niejsze niz zmn¢tnienie roztworu wzorcowego.

probke

5.2.8, Oznaczanie zavartosci nitrobenzenu

5.2.8,1, Odczynniki i roztwory
a) Alkohol etylowy rektyfikowany.

b) Cynk metaliczny cz.d.a.
¢) Dwuchromian potasowy cz.d.a., roztwér 0,1n.
d) Kwas siarkowy cz.d.a,, roztwér 10-procentowy.

5:2.8.2, Wykonanie oznaczania, 1 cm3 badanego
aldehydu benzoesowego rozpuscié¢ w 20 cm3 alkoholu
etylowezo, a nastepnie dodawaé¢ wody az do ukaza-
nia si¢ nieznacznego zmetnienia. Do roztworu do-
da¢ okoto 2 g metalicznego cynku i dodawaé porcja-—
mi roztworu kwasu siarkowego dotad, dopdki nie
przestanie wydziela¢ sie wodér (okoXo 1 godz),
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Roztwér przesgczyl, uzupeinié wodq do objetosci
20 cm3 i1 gotowaé 10 om” tego roztworu z 10 kropla-
ni roztworu dwuchromianu potasowego.

Zawarto$¢ nitrobenzenu odpowiada wymaganiom nor-—

my, jezeli nie powstanie <fioletowe zabarwienie
roztworu.
2 Oznaczanie tozsamosci

5:2:9.1, Odtzynniki i roztwory, Amoniakalny roz—

twér tlenku srebra: rozpuscié 5 g azotanu srebra
cz.d.a. w 50 cm” wody destylowanej, a naste¢pnie

dodawa¢ kroplami wode¢ amoniekalng cz.d.a., tak
diugo, az powstaly poczatkowo brugatny osad roz=-
puéci si¢ w nadmiarze amonisku tworzgc klarowny
roztwér,

5:2,9.2, Wykonanie oznaczania, Do probdéwki wlaé

0,5 cm? badanego aldehydu benzoesowego, dodaé¢ amo-
niakalnego roztworu tlenku srebra, po czym nie wy-
trzgsaé zawartosci probéwki, lecz powoli obracac
nad. ptomieniem palnika. Zredukowane srebro powin-
no osadzié sie na Sciankach probéwki w postaci
lustra.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE db BN-71/6026-45

Norma zgodna z Indeksem Giwoudana (The Giwoudan Index),
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