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PRODUKTY » 0026
CRGAMICZNE Chlorowodorek aniliny

techniczny

Grupa kotologowa X 21

1. WSTEP

l.1. Przedmiotem normy jest chiorcwodorek aniliny techniczny otrzymywany

przez dzialanie chlerowodoru na aniling.
Chlorowodorek aniliny ma:
a/ wzér sumaryczny CgHgNC!

7\ NH,: HCL

b/ wzdér budowy

¢/ mase czasteczkowa 129,6 /1970 r./

d/ wtasnosci szkodliwe dla zdrowia.

1.2. Zakres stosowania przediniotu normy. Chlorowedorek aniliny techniczny

stosowany jest w przemyS$le barwnikéw i produktéw organicznych,

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawarto$ci chlorowodorku aniliny, zawartosci
wody, substancji nierozpuszczalnych w wodzie oraz temperatury topnienia roz-
réznia sig dwa gatunki chlorowodorku aniliny technicznege oznaczone cyframi

rzymskimi 1 1 1,

2,2, Preykiad oznaczema chiorowodorku: aniliny gatunku |:

CHLOROWODCREK ANILINY TECHNICZNY 1 BN-75/6026-68

3. WYMAGANIA

o
.

. Wyglagd zewnetrznv. Chlorowodorek aniliny techniczny powinien by¢

Zgloszona przez Zjednoczenie Przemyslu Organicznego ORGANIKA
Usfanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysty Organicznego ORGANIKA
dnia 2 sierpnia 1975 r.
jako norma obowiqzujgco w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 paidziernika 1976 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 23/1975 poz.82)

WYDAWNICITWA NORMALIZACYINE 1975. Wplyw do WN 11.9 75 Oddano do skiadu 18.11.75. Ceng xi 3,00

Drok vkonczono w stycrniv 16, OB 0,70 ark, wyd Noklad 25C0 + 54 egz. Zam. 3316/1%
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produktem krystalicznym barwy biatej z dopuszczalnym odcieniem szarym lub
z8itym. Nie powinien zawierad zanieczyszczer mechanicznych., Chlorowodorek

aniliny techniczny przeznaczony na eksport powinien mieé barwe biala.

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

; Gatunki
Wymagania
1 11
5 52 5 ; or
a/ é}awarFo#m ‘c.hlol owodorku aniliny, % 99'04) 98
nie mniej niz
b/ Zawarto$é wody, %, nie wiecej niz 0,52) 1,0
) o i 2 : : 2- =
¢/ Zawarto$é siarczandw w przeliczeniu na SO wg5.5.4
d/ Zawarto$é substancji nierozpuszczalunych w wodzie, 0.1 0.2
%, nie wigcej niz ) s
o D . .
e/ Temperatura topnienia, C, nie nizsza niz 195,0 194,0

7 Dla produktu przeznaczonego na eksport nie mniej niz 99,8%.
p p P ’

% Dla produktu przeznaczonego na eksport nie wiece) niz 0,2%,

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE | TRANSPOR T

4.1, Pakowanie. Chlorowodorek aniliny techniczny w ilosciach po 40 s 50 kg
nalezy pakowad w worki z folii polietylenowej wg BN-70/6414-06 o wymiarach
750 x 1350 mm i symbolu 1364-151-11132 lub innych uzgodnionych miedzy do-
stawcg i odbiorcg. Worki z folii po napelnieniu i zwiazaniu linky igelitowa nale-
zy umieszcza¢ w workach z tkaniny pohpropylenowejq‘\ o wymiarach 1050 x
x 650 mm, zamykanych sposobem zszywania.

Znakowanie opakowan nalezy wykonywaé wg PN-67/0-79252, Napisy nalezy
umie$cié na etykiecie dwustronnie. Etykieta powinna by¢ zapakowana w koperte
z przezroczystej folii i przyszyta trwale jednym z bokdéw do szwu worka z tkani-
ny polipropylenowej. Napisy powinny by¢ trwale i widoczne i powinny zawierad

CO najmniej:

) Patrz Informacje dodatkowe.
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a/ nazwe lub znak wytwérni,

b/ oznaczenie wg 2.2,

¢/ numer partii produkcyjnej,

d/ mase brutto i netto,

e/ dat¢ produkcji,

f/ napis ostrzegawczy - OSTROZNIE, SRODEK SZKODLIWY. CHRONIC
DROC!I ODDECHOWE 1 POKARMOWE.

Napis ostrzegawczy powinien by¢ wykonany czerwonymi literami na biatym tle

i powinien by¢ wigkszy niz inne napisy.

4.2. Formowanie jednostek ladunkowych.W przypadku sto ;owania paletyzacji,

jednostki tadunkowe nalezy formowad na paletach wg PN-68/M-78216. Ladunek

na paletach nalezy zabezpieczyc¢ przed przesuwaniem si¢ i deformacjy.

4.3. Przechowywanie. Chlorowodorek aniliny techniczny w opakowaniach wg

4.1 nelezy przechowywad w krytych pomieszczeniach magazynowych zaopairzo-
nych w urzgdzenia wentylacyjne, w odlegtoéci okolo 0,5 m od écian magazynu i
od urzgdzen grzejnych, wodno-kanalizacyjnych, od instalacji elektrycznych i

innych,

4.4, Transport, Chlorcwodorek aniliny techniczny opakowany wg 4.1 nalezy
przewozic krytymi $rodkami transportu zabezpieczajgcymi produkt przed wply-
wami atmosferycznymi. Srodek przewozowy przed zaiadowaniem nalezy przygo-
towac usuwajyc gwozdzie, zabezpieczajac $ruby, haki itp.  wystajgce czg¢éci,
ktére mogq spowodowad uszkodzenie opakowarn. Opakowania z chlorowodorkiem
aniliny technicznym nalezy uklada¢ warstwami na catej powierzchni é§rcdka prze-
wozowege. Ewentualne luki zabezpieczy¢ materiatem wysécidikowym tak, aby sta-
nowily zwartg calo$¢ zabezpieczong przed przemieszczaniem sie.

W transporcie kelejowym opakowania z chlorowodorkiem aniliny technicznym
nalezy tadowac do gramic wykorzystania wagonu zgodnie z przepisami kolejowy-
mi”. W trausporcie samochodowym opakowania z chlorowodorkiem aniliny te-
chnicznym nalezy ladowad zgodnie z instrukcja o tadowaniu samochoddéw cigza-

1/

rowych 1 przyczep

‘ !
"Pairz Informac je dodatkowe.
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5. BADANIA

5.1. Rodzaje badari

a/ sprawdzanie wygladu zewnetrznego /3.1/,

b/ oznaczanie zawartoéci chlorowodorku aniliny /3.2a/,

¢/ oznaczanie zawartoéci wody /3.2b/,

d/ orznaczanie zawartosdci siarczandw /3.2¢/,

e/ oznaczarie zawartosci substancji nierozpuszczainych w wodzie /3.2d/,

f/ oznaczanie temperatury topnicnia /3.2e/.

5.2. Przygotowanie partii do badan. Parti¢ stanowi okreslona ilo$¢ chloro-

wodorku aniliny technicznego jednego gatunku, nie wigksza niz 10 000 k.
Kazda partia chlorowodorku aniliny technicznege przeznaczonego do badani po-
winna bvd{ umieszczona oddziclnie, Cpakowania powinny by¢ rozmieszczone wta-

ki sposdb, aby mozliwy byt dostep do kazdego z nich,

5.3. Pobieranie préhek. Prébki chlorowadorku aniliny technicznego nalezy

nalezy pobiersd i przygotowywad zgodnia z PN-67/C-04500, Z przedstawionej
do badania partii nalezy wybraé sposobem lcsowvrn: na $lepo opakowania w licz-

bie pedanej w tabl, 2.

Tablica 2

Liczba opakowan, ktére nalezy wybrad
do pobrania pribek

Liczba opakewatt w partii

do 6 wezystkie
7+ 15 G
16 25 9
206 03 12
64 s 160 14
161 & 250 i 15

7 kaidego wybranago opakowania nalezy pobrad co najmuiej 2 prébki pierwot-
re prébnikicin nr 15 wg PN-74/C-60003, 7z catej grubodci warstwy produkiw. Ma-
sa prébki pierwotnej powinna wynosid co naimniej 200 g. Probki pierwotne na-
lezy zsypad na czyste miejsce zabezpieczone przad zanieczyszczeniem produkiu

i Gokladuie wymieszacd.
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Z owtrzymanej w ten sposob probki ogélne) wyodrebnic dredniz prébkg labora-
tory)ng o masie co najmniej 400 g. Prdébke te podzieli¢ na dwie rdwne cuzgsci
umies$ci¢ w dwdch sloikach 7 ciemnegoe szlla 7 doszhifowanymi korkami, Proedukt
do sleikdw nalezy nasypywad matymi porciami, umieszczajyc je na przemian w
kazdym ze sloikdéw, az do napeinienia, Po napelnieniu slowk: naley zabezpie-
czyé, aby byla zagwvarantowana identycznosd probek, Na kazdym stoiku  nalery
umie$cié wyraZny napis zawierajgcy:

a/ nazwg lub znak wytwdérni,

b/ oznaczenie wg 2.2,

¢/ jedncznaczune okre$lenie partii /wr partii, date wypicdukowania itp./,

d/ nazwisko pobierajgcego prébke,

e/ datg i miejsce pebrania prébki.

jedna z tak przygotowanych prédbek nalezy przesnaczyé do  wykonanis tadad,

a drugg do analizy rozjemceze; i przechowywad nie krdce; niz 3 miesigce,

5.4. Opis badad

S.4.1. Sprawdzanie wygladu zewuetrznego wykonac organcleptycznie,

5.4.2, Oznaczaniz zawvartoéei chioro

5.4.2.1. Odczynniki { roztwory

a/ Broawmian - bromek poiasowy, roztwdr O L N, przy ctovany w  10asigpujacy

spesdb: 2,78 g bromiana potasowego cz.d.a. i 10 g bromka polasowego cz.d.a.

>
rozpuscié w kolbie pomiarowe) pojrmucsc: 1000 cm® i pozestawic na 24 godz.
b/ Jodek potasowy cz.d.s., reztwdr lU0-vrocentowy, nio zawicrajgey jodu.
¢/ Kwas solny cz.d.a. /1,18/.
d/ Skrobia cz., roztwdr l-procentowy.
e/ Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roziwdr 4,1 N,

5.4.2.2. Wykonanie oznaczania. Ckolo 4 g badancgn chlorowodorku aniling

umies$c:& w kolbie pomiarowe) pojemnosc: i »Jm"‘, rozpusci¢ w wod7zie, dopeimd

do kreski 1 dokladnie wymieszad. Pabrac¢ pipety 2z kolhy 25 c,:».“; olrzyrranego
2

roztworu, prreniedc do kolby stozkewe) pojemnosci 250 oz doszhifowanym

korkiem, dodad 50 cm‘5 roztworu wg 5.4.2.1a/ 1 5 cm;3 kwasu solnego. Koibe

szybko zamkngé kerkiem, dobrze wymicszad jej zawartosé i pozestawid w sne-

koju na 5 man, Nastgpuie dodaé 25 cm“‘ roziworu jodku notasowege, ponownice Za-

mkngé kolbg korkicm 1 odstawid na 5 min. Po uplywie tege ~zasu wydzielony jod
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odmiareczhowad 0,1 N roztworem tiosiarczanu sodowego do  wystgpienia lekko

X g : A O 4 2 "
zoitego zabarwienia, a nastgpnie dodal 2 3+ 3 cm™ roztworu skrobi i miareczko-

wac dalej do odbarwicnia roziworu. Jednoczednie nalezy wykonaé Slepa prébe w
1
P i 3 . .
nastepuiacy sposdb: do kolby stozkowej pojemncesci 250 em™ wlaé za pomoca pi-
= o T 3 = 3 i
pety 25 cm™ wody, 50 em” roztworu wg 5.4.2.1a/, 25 em™ jodku potasowego i

)y em™ kwasu soinego.

Koibe, szybke zamknad

t cdstawid na 15 min. Po uplywie 1ego czasu miareczko-

ilepy probg 0,1 N roztworem tiosiarczanu sodowego. Pod koniec

wad miarecz-

kowama, kivdy barwa miareczkowanego roztworu przejdzie siopniowo z  brgzo-
we: w stomkhowezdlta, dodaé 1 2 5 kropli roztworu skrobi i miareczkowaé dale)
do odbarwienia roztweru,

Zawartodd chlorowederku anibiny /X / obliczyé w procentach wg wzoru

X, €,0021598 . 100 . /V, - V,/ . 1000 _ 5,6392./V, - V/

m

w Ktérym:

4 v s 2 2 . . - .
Vi - objetosé $cidle 0,1 N roztworu tiosiarczanu sodowego zuiytego
3

- 4 . - 5
do miareczkowania $lepej préby, em”,

V2 - objgiosd écisdle 0,1 N roztworu tiosiarczanu  sodowego zuZylego
do nnsreczhowania roztwoeru z badanymn chlorooderkiem aniliny,
3
cm’,
m - odwazka badanej prébki, g,
0,0021598 - ileéd chlorowodorku aniliny odpowiadajgca 1 cm” écidle 0,1 N

roztwora wg 5.4.2.1a/.

5.4.2.3. Wyrnik. Za wynik nalezy preyigcé drednig  arytmetyczng wynikéw co

najnnic) dwéch kelejnych oznaczan, me réznigeych sig miedzy sobg wiecej niz o

i, 2%.

L. 3. Oznaczanie zawartodci wody naleiy wykonad wg PN-66/C-04523,

D

5.4.4. Oznaczanie zawariosci siarczanéw w przeliczeniu na SO

a/ Chlorek barowy cz.d.a., roziwdr LO-proceutowy.

b/ Chlerowodorek aniliny cz.d.a.

2. N

¢/ Roztwér wzorcowy zawierajacy 1 mg 504 w 1 em” przygotowany wg PNSB/
C-06500 p, 3.2.1.42.
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~1

5.4.4.2. Wyvkonanie oznaczama. | g badanego chlorowodorku aniliny odwazo-
3

. . . : < ’ o]
nego z doktadnodciq de 0,0002 g umiasécid w kelbie srozkowej pojemnedct 50 cm”
N

i rozpuscic w 10 em® wody. Otrzymany roztwor przesyczve 1 przesacz  wlac do
probdwki kolorymetryczne) 7z bezbarwnege szkla. Probdwke w razie potrzeby do-
pelnié wodg z przemycia sqczka do objegtoscr 10 cm': t wymicszal je) zawartosdd.
b

Nastepnie dodad 1 cin” roztworu chlorku barowego i pordwnadé powstale zingi-
nienie ze zmg¢tuieniem roztworu pordwnawczege, przygolowancyo v itakie) same)
prohdwce kolorymetryczne) zawierajgcej: \ Cvn& wody, 1 a chlorowoaderku  ani-
liny cz.d.a. i i cm3 roziworu wzorcowego wg 5.4.4.1¢/.

Zmg¢tnienie badanege roziworu nie powinno byc imtensywnie)sze niz  zmeinic-

nie roztworu wzorcowege, co oznacza, ze badany chiorowodorek anihny tech-
-

niczny zawiera nie wiecej niz 0,1% siarczandw w przeliczemu na 30

; -

5.4.5. Oznaczanie zawaviosci substancji nierozpuszczalnych w wodzie

5.4.5.1. Wykonanmie oznaczania. Okole 10 g badanego chlorowodorku  aniliny

techmeznego, odwazonego z doktadnoscig do 0,001 g, rezpudécié w kelbie  stoz-
kowe) pojemmnosci 250 em” w 200 L:mé wody. Otrzymany roztwdre przesgezyl peez
uprzednio wysuszony i zwazony do stalej masy tygiel z filtrem ze spiekanego
szkla nr G3. Pozostatodé w iyglu prremyd goraca woda do zaniku reaken na jon
chlorowy, badajac przesgcz roztworem azotanu srchra, & nasi¢pnie ivgrel wraz
z pozostale$cig wysuszyc do statei masy w temperaturze 100 2ahe

Zawartosé substancj rozpuszezalnych w wodzie /'Xz/ obliczyé w procentach

wg wzoru

LI =2, 100
X, = o

w kidrym:
m, - masa iygla 2 pozoswaicscg, ¢,
m, - masa tygla, g,

m - masa badanego chlorowedorku aniliny, g.

5.4.5.2. Wynik. Za wynik nalezy przyiaé érednig arybnelyczna wynikéw ¢o
najmniej dwdch kolejnych cznaczail nie rézniacych sig migdzy soba wigce) niz o

0,02%.

.4.6. Oznaczanie temperatury topnienia

(G20 (O3]

.4,6.1, Przyrzady - wg rysunku na str. 8,
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o e e A

N

Zestaw do oznaczania temperatury topnienia
1- aparat Thielego, 2 - hapilara szklana o $rednicy okoto I mm, 3 - termometr
o zakresie pormarowyvm 150 3 200°C 2 podziatka co O,loC, 4 - termometr o za-
Kresie pomiarowym O 50°C = podziatka co lOC, § - korek z otworem na termo-
metr.
Dopuszcza sig do oznaczania temperatury topuienia stosowanie metod instrumen-
tulnvch, np. kriometrdw elekirycznych. Metody te w przyvadku analizy rozjem-

czo) powinny hyd nzgodnione miedzy producentem a odbiorca chlorewndorku ani-

liny technicrnego.

5.4.6.2. Przyocotowanie prébki do oznaczsnia, Okolo 1 ¢ badanego chloro-
oA P TR, 8

wodorku aniliny techniczinego utrzeé w mozZdzierzu porceianowym, wysuszyé w

. PR N . .
ciggn | godz w temperaturze 100 C do siatej masy i ostudzié¢ w eksykatorze.

5.4.6.3. Wykonanie czinaczania, Aparai Thielego /1/ napetni¢ kwasem siar-

kowym. Do ndzki termometru /3/ przymecowad za pomocq gumki kapilare [/ 2 /
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napelniong przygotowanym wg 5.4.6.2 badanym chlorowodorkiem aniliny. Zesta-
wié przyrzad wg rysunku, przy czym termometr /4/ umocowad tak, aby jego
zbiornik rtgei znajdowal sie mniej wigcej w polowie wysokosci stupa rteci ter-
mometru /3/ wystajagcego ponad korek /§/ w czasie oznaczania temperatury top-
nienia. Po wykonaniu tych czynno$ci aparat nalezy ogrzewad plomieniem palnika
w ten sposdb, aby temperatura podniosla si¢ w ciggu 10 ¢+ 15 min do temperatury
nizszej o 20 2 30°C od przewidywane] temperatury topnienia. Dalszy wzrosttem-
peratury powinien wynosié 2°C na minutg az do temperatury okoto SOC nizszej
od przewidywanej temperatury topnienia. W granicach ostatnich 5°C temperatu-

a powinna wzrastaé¢ o O,SDC na minutg¢. Gdy badana substancja stanie si¢ plyn-
na, odczytaé temperature na obu termometrach i odstawi¢ palnik.

Temperaturg topnienia /T/ obliczyé w %c wg wzoru

T -t + [0,00016 . /t-t,/ .h]

..o
t - odczytana temperatura topnienia, C,
tl - temperatura otoczenia mierzona w poblizu polowy wysokoéci stupka
; )
rtgci wystajacego ponad korek, C,

h - wysoko$é stupka rteci wystajacego ponad korek na termometrze /3/,

OC,

0,00016 - wspélczynnik pozornej rozszerzalnosci rteci w szkle.

5.4.6.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ érednig arytmetyczng wynikéw co

najmniej 2 oznaczan nie réznigcych si¢ migdzy sobg wigcej niz o O,AOC.

5.5. Zapisywanie i zaokrgglanie liczb dotyczacych koricowych wynikéw o-

znaczati wykona¢ wg PN-70/N-02120 p.3.3.2.

5.6. Ocena wynikdw badari. Chlorowodorek aniliny techniczny nalezyuznaé za

zgodny z wymaganiami normy, jezeli wyniki badan wg rozdz. 5, sg zgodne z wy-

maganiami wg rozdz.

"
D

5.7. Zadwiadczenie o wynikach badaii. Do kazdej partii chlorowodorku aniliny

technicznego wytwdrca obowigzany jest wystawic i przeslaé¢ odbiorcy zaswiad-

czenie o wynikach badan, stwierdzajgce zgodno$¢ z wymaganiami normy.

KONIE C

Informacje dodatkowe
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INFORMAC]E DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme - Dolnoélgskie Zaklady Chemiczne w Zaro-

wvie.

2. Istotne zmiany w_stosunku do PN-64/C-88008

a/ zmieniono rodza) opakowar,

b/ wprowadzono koniecmo$¢ stosowania napisdw ostrzegawczych na opakowa-
niach,

¢/ rozszerzono wymagania dotyczgce przechowywania i transportu,

d/ wprowadzono konieczno$¢ stosowania przepiséw kolejowych i samochodo-
wych podczas ladowania 1 rozladowywania $rodkéw transportowych.

Dotychczas obowigzujaca PN-64/C-88008 zostaje uniewazniona z dniem 1 paz-

dziernika 1976 r.

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygotowywania
prébek
PN-66/C-04523 Oznaczanie zawartosci wody metoda destylacyjng
PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynnikdw, roztwordw po-
mocniczych oraz roztwordw do kolorymetrii i nefelometrii
PN-74/C-60008 Prébniki do pobierania prébek produkidéw bezksztaltnych
PN-68/M-78216 Palety ladunkowe plaskie jednoptytowe drewniane czterowejs-
ciowe bez skrzydel 800 x 1200
PN-70/N-02120 Zasady zaokragglania i zapisywania liczb
PN-G7/0-79252 Produkty w opakowaniach transportowych. Znaki i znakowanie.
Wymagania podstawowe
BN-70/6414-06 Opakowania transportowe z tworzyw sztucznych. Worki polie-
iylenowe otwarte, ptaskie, bez fald bocznych, zgrzewane
Przepisy o ladowaniu 1 wyladowywaniu wagondw towarowych w komunikacji  we-
wnetrznej. Zalacznik nr 10 /do art, 27, ust.4 pkt.4 DKP/
Instrukcja o ladowaniu i rozladowywaniu samochoddw cigezarowych i1 przyczep.
Zalacznik do Zarzgdzenia Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r.

/

4. Worki z tkaniny polipropylenowej - wg 7ZN-71/MPL-05-040 Worki z tka-

nin polipropylenowych i polietylenowych. Stopnie jakosci.

5. Autor projektu normy - Anna Bryg - Dolnoslaskie Zaklady Chemiczne

Zarowie.
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