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NORMA BRANZOWA
BN-74
6026-16
PRODUKTY .
ORGANICZNE Produkty organiczne .
Zamiast
p=-Anizydyna BN-64/6026-16
Grupa katalogowa X 211)
1. WSTEP BN-69/5046-03 Opakowania transportowo-metalo-

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
p-anizydyna techniczna otrzymywana przez re-
dukcje p-nitroanizolu, stosowana jako potprodukt
w przemysle barwnikow.
p-Anizydyna ma:

a) wzor sumaryczny: C;HgNO

b) wzér budowy:

0CH,

-

N,

¢) mase czgsteczkowq: 123,15 (1958),
d) nazwa systematyczna: 1-metoksy-4-amino-
benzen.

1.2. Normy zwigzane

PN-65/C-04086 Przetwory naftowe. Oznaczanie za-
wartosci wody metoda Fischera

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne
pobierania i przygotowywania probek

PN/C-04514 Oznaczanie temperatury Kkrzepniecia
substancji organicznych

PN/C-60010 Chemiczne badania i préby. Przyrzag-
dy do pobierania probek. Zglebniki do produk-
tow sypkich i w kawalkach

PN-68/M-78216 Palety tadunkowe plaskie jedno-
plytowe drewniane czterowej$ciowe bez skrzy-
del 800X 1200

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

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach trans-
portowych. Znaki i znakowanie. Wymagania
podstawowe

BN-69/5046-01 Opakowania transportowe metalo-
we. Bebny ciezkie z obreczami wytlaczanymi

1) Symbol wg SWW: 1242=481.

we. Bebny ciezkie z obreczami nasadzanymi

2. OZNACZENIE
p-ANIZYDYNA BN-74/6026-16
SWW 1242-481

3. WYMAGANIA

3.1. Wyglad zewnetrzny. p-Anizydyna technicz-
na powinna mie¢ posta¢ lusek o szarobrgzowym
zabarwieniu.

3.2, Wymagania  fizyczne 1 chemiczne — wg
tabl. 1.
Tablica 1
Wymagania
a) p-Anizydyny, %, nie mniej niz 98,6
b) p-Chloroaniliny, %, nie wiecej niz 1
¢) o-Anizydyny, %, nie wiecej niz 0,5
d) Temperatura krzepniecia, °C, nie |
nizsza niz 57
e) Wody, %, nie wiecej niz 0,1

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. p-Anizydyne nalezy ladowa¢ do
bebnéw metalowych ocynkowanych z obreczami
wytlaczanymi z dnem zdejmowanym pojemnosci
200 dm® wg BN-69/5046-01 oraz do bebnéw me-
talowych ocynkowanych z obreczami nasadzanymi
z dnem zdejmowanym pojemnosci 200 dm? wg
BN-69/5046-03. Opakowania powinny by¢ szczel-
nie zamkniete. Znakowanie opakowan nalezy wy-
kona¢ zgodnie z PN-67/0-79252 w sposéb widocz-
ny, umieszezajage na kazdym opakowaniu napis
zawierajacy co najmniej:

a) nazwe lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg 2,

¢) numer partii i date produkecji,

d) mase brutto i netto.

Zgloszona przez Zjednoczenie Przemyslu Organicznego ORGANIKA
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemyslu Organicznego ORGANIKA dnia 4 lutego 1974 r.
jako norma obowigzujgca w zakresie produkeji i obrotu od dnia 1 stycznia 1975
(Dz. Norm. i Miar nr 17/1974 poz. 57)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1974. Wplyw do WN 25.2.74. Oddano do skladu 11.6.74

Cena zt 2,40

Druk ukonczono w sierpniu 74. Obj. 0,50 a.w. Naklad 2400+50 egz. KDA w Kaliszu zam, 2447
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Pakowanie i znakowanie partii eksportowych
nalezy kazdorazowo uzgodni¢ z eksporterem.

4.2. Formowanie jednostek ladunkowych. W
przypadku stosowania paletyzacji, jednostki la-
dunkowe powinny by¢ formowane na paletach wg
PN-68/M-78216. Ladunek na palecie nalezy zabez-
pieczy¢ przed przesuwaniem i deformacja.

4.3. Przechowywanie. p-Anizydyne nalezy ma-
cazynowa¢ w zbiornikach i bebnach ocynkowa-
nych, w pomieszczeniach krytych.

4.4. Transport p-anizydyny moze odbywacé sig
dowolnym $rodkiem transportu. Przy przewozie ko-
lejg nalezy ladowa¢ do granic pelnego wykorzy-
stania wagonu, zabezpieczajac opakowany wg 4.1
produkt przed przemieszczaniem sie¢ w czasie trans-
portu w sposob zgodny z przepisami kolejowy-
mi?'). W transporcie samochodowym produkt na-
lezy ladowaé zgodnie z instrukcjg o ladowaniu sa-
mochodéw ciezarowych i przyczep ?).

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan. Badania obejmujg:

a) sprawdzenie wygladu zewnetrznego (3.1),

b) oznaczanie zawarto$ci p-anizydyny (3.2a),

¢) oznaczanie zawartosci p-chloroaniliny (3.2b),

d) oznaczanie zawartosci o-anizydyny (3.2c),

e) oznaczanie temperatury krzepniecia (3.2d),

f) oznaczanie zawartosci wody (3.2e).

5.2. Wielkos$¢ partii. Partie p-anizydyny stanowi
najwyzej 100 opakowan.

5.3. Pobieranic prohek. Przy pobieraniu probek
nalezy stosowa¢ zasady podane w PN-67/C-04500.
7 kazdej partii w zaleznos$ei od licznosci opakowan
nalezy wybra¢ losowo nastepujace liczby opako-
wan jednostkowych do pobierania probek (tabl. 2).

Tablica 2
' Liczba opakowan, jaka na-
{ Liczba opakowan w partii |lezy wybra¢ do pobierania
' prébek
% i )
i do 5 ! wszystkie
5 6+ 15 5
i 16— 25 7
| 26 -+~ 63 8
; €4 -+ 100 I 9

Probki z opakowan jednostkowych nalezy po-
biera¢ zglebnikiem 1 wg PN/C-60010. Ilo$¢ pobie-
ranych préb pierwotnych z jednego opakowania
powinna by¢ taka, zeby masa probki ogoélnej nie
byta mniejsza niz 2000 g. Probke ogoélng po wy-
mieszaniu nalezy podzieli¢ na dwie czesci. Czes¢
tak przygotowanej sredniej probki laboratoryjnej,
w ilosci nie mniejszej niz 500 g, nalezy przecho-
wywaé¢ do analizy kontrolnej przez 3 miesigce

1) Patrz Informacje dodatkowe.

od daty wystania produktu, prébki partii ekspor-
towych — przez 6 miesiecy w sloikach z doszlifo-
wanym korkiem.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzenie wygladu zewnetrznego wy-
kona¢ przez ogledziny.

5.4.2. Oznaczanie zawartoSci p-anizydyny

5.4.2.1. Odczynniki i roztwory

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

b) Azotyn sodowy cz.d.a., roztwor 1In.

¢) Bromek potasowy cz., roztwor 10-procentowy.

d) Papierki jodoskrobiowe.

5.4.2.2. Wykonanie oznaczania. Okoto 5 g p-ani-
zydyny technicznej, odwazonej z dokladnoscig do
0,001 g, rozpusci¢ w zlewce pojemnosci 1000 cm?
w 25 em3 kwasu solnego i 500 cm?® wody, dodaé
10 em3 bromku potasowego i miareczkowac roz-
tworem azotynu sodowego w temperaturze ponizej
10°C. Koniec miareczkowania sprawdza sie pa-
pierkiem jodoskrobiowym po 10 min od dodania
ostatniej porcji azotynu sodowego. Miareczkowa-
nie nalezy uwazaé za zakonczone, gdy papierek
ulegnie trwalemu ciemnemu zabarwieniu.

Zawartosé p-anizydyny (X;) obliczy¢ w procen-
tach wg wzoru

0,1232 -V - 100

T m
w ktorym:

V — objetos¢ scisle 1n roztworu azotynu
sodowego zuzytego do miareczkowania,
cm3,

m — odwazka p-anizydyny, g,

0,1232 — ilo$¢ p-anizydyny odpowiadajgca Sci-
§le 1 em® 1n roztworu azotynu sodo-
wego, g.

5.4.2.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ sred-
nig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoch
oznaczan roznigcych sie miedzy sobg nie wiecej
niz o 0,5%.

5.4.3. Oznaczanie zawarto$ci p-chloroaniliny
i o-anizydyny metoda chromatografii cienkowar-
stwowej

5.4.3.1. Zasada metody polega na rozdziale me-
toda chromatografii cienkowarstwowej roztworu
p-anizydyny, wywolaniu chromatogramu przez
zdwuazowanie tlenkami azotu i sprzegniecie z
dwuchlorowodorkiem N-1-naftyloetylenodwuami-
ny oraz pordéwnaniu zawartosci p-chloroaniliny
i o-anizydyny w badanej probce ze skalg wzor-
cowa.

5.4.3.2. Aparatura

a) Plytki szklane o wymiarach 20X20 cm.

b) Cylindry pomiarowe lub probowki z doszli-
fowanym korkiem pojemnosci 10 lub 20 cm3.

¢) Mikrostrzykawka pojemno$ci 10 mm? lub
20 mm? badz mikropipeta z dzialkg co 1 mm3.
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d) Dwie komory chromatograficzne — naczy-
nia szklane z pokrywa, o wymiarach minimum
15X 22X 25 cm.

5.4.3.3. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy cz.d.a. bezwodny lub ace-
ton cz.d.a.

b) Chlorobenzen cz. lub chlorobenzen -
nol bezwodny (10:1).

¢) Dwuchlorowodorek N-1-naftyloetylenodwu-
aminy cz.d.a., 0,5-procentowy roztwor alkoholo-
wy lub s6l sodowa kwasu R, roztwoér 1-procento-
wy w 25-procentowym roztworze amoniaku.

d) Azotyn sodowy cz.

e) Kwas solny cz. roztwér 10-procentowy.

f) Zel krzemionkowy z gipsem firmy Merck.

¢) p-Chloroanilina cz.d.a.

h) p-Anizydyna cz.d.a.

eta-

5.4.3.4. Przygotowanie roztworu wzorcowego
p-chloroaniliny. Odwazy¢ 0,02 g p-chloroaniliny
z dokladnoscig do 0,0002 g, przenie$é¢ ilosciowo
do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ecm?® i uzu-
pelni¢ alkoholem etylowym lub acetonem do kre-
ski. 1 em? tak przygotowanego roztworu zawiera
0,0002 g p-chloroaniliny.

5.4.3.5. Przygotowanie roztworu wzorcowego
o-anizydyny. Odwazy¢ H0,01 g o-anizydyny z dok-
fadnosciag do 0,0002 g, przeniesé¢ ilosciowo do kolby
pomiarowej pojemnosci 100 ecm? i uzupelié alko-
holem etylowym lub acetonem do kreski. 1 c¢m3
tak przygotowanego roztworu zawiera 0,0001 g
c-anizydyny.

5.4.3.6. Przygotowanie plytek do chromatografii.
W zlewce pojemnosci okolo 25 em? odwazyé 4 g
zelu krzemionkowego z dokladno$cia do 0,1 g, do-
da¢ 12 em?® wody i dokladnie wymiesza¢ na jed-
nolita zawiesine. Pokry¢ nig rownomiernie plytke
szklang i pozostawi¢ na 1 godz w celu zwigzania
warstwy adsorpceyjnej z plytka. Nastepnie plytke
aktywowaé¢ przez wygrzewanie w suszarce w tem-
peraturze 105 = 110°C w ciagu 1 godz. Po uply-
wie tego czasu wstawi¢ pltytke do pojemnika her-
metycznie zamknietego w celu zabezpieczenia
przed wilgocia. Tak przygotowang plytke uzywac
mozna w ciggu 3 dni. :

5.4.3.7. Przygotowanie komory chromatografi-
eznej. Do wypoziomowanej i wylozonej bibulg
filtracyjna komory chromatograficznej wprowa-
dzi¢ chlorobenzen lub chlorobenzen - etanol bez-
wodny (10 :1) w takiej ilosci, aby stanowil war-
stwe grubosci 1 em. Komore zamkngé pokrywa
i pozostawi¢ w temperaturze pokojowej przez co
najmniej 1 godz w celu nasycenia parami.

5.4.3.8. Wykonanie oznaczania. W naczynku
wagowym odwazy¢ 2 g p-anizydyny z dokladno-

$cia do 0,0002 g, przenies¢ ilosciowo do kolby po-
miarowej pojemnosci 100 cm? i uzupeinié alkoho-
lem etylowym lub acetonem do kreski. Roztwoér
badanej p-anizydyny i wzorce p-chloroaniliny
oraz o-anizydyny nanosi¢ na plytki chromatogra-
ficzne za pomocg mikrostrzykawki lub mikropipe-
ty po 5 mm3. Roztwory te nanosi¢ na plytki chro-
matograficzne w taki sposob, aby powstala mala
plamka o $rednicy nie wiekszej niz 6 mm. Plamki
nanosi¢ w odlegtosci 2,5 em od dolnej krawedzi
plytki i nie mniejszej niz 2,5 cm od boku plytki.
Qdleglos¢ miedzy plamkami powinna wynosi¢ 2
cm. Na plytce w odleglosci 15 em od punktu na-
niesienia zaznaczy¢ droge rozwijania chromato-
gramu. Plytke umiesci¢ w komorze chromatogra-
ficznej na czas potrzebny do rozwiniecia chroma-
togramu na wyznaczonej drodze. Nastepnie wy-
jaé plytke, wysuszyé w strumieniu cieplego po-
wietrza i podda¢ dzialaniu tlenkow azotu wytwa-
rzanych w drugiej komorze szklanej z azotynu
sodowego i kwasu solnego. Po kilku minutach
wyjaé plytke z komory, usuna¢ nadmiar tlenk6éw
azotu strumieniem powietrza i spryska¢ réwno-
miernie roztworem dwuchlorowodorku N-1-nafty-
loetylenodwuaminy. Poréwnaé¢ intensywnos¢ za-
barwienia plamki p-chloroaniliny i o-anizydyny
w badanej p-anizydynie z intensywno$cig odpo-
wiedniego wzorca.

5.4.3.9. Wynik. p-Anizydyna odpowiada wyma-
ganiom normy, jezeli zabarwienie plamki p-chlo-
roaniliny o-anizydyny w badanej prébce jest rowne
lub mniej intensywne niz zabarwienie plamki od-
powiedniego wzorca.

5.4.4. Oznaczanie temperatury krzepniecia na-
lezy wykona¢ zgodnie z PN/C-04514 po uprzed-
nim wysuszeniu p-anizydyny do stalej masy w
eksykatorze prozniowym.

5.4.5. Oznaczanie zawartoSci wody nalezy wy-
kona¢ wg PN-65/C-04086, odwazajac do analizy
5 g badanej p-anizydyny rozpuszczonej w 10 cm?
bezwodnego metanolu.

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

5.6. Ocena wynikéw badan. Partie p-anizydyny
nalezy uznaé¢ za zgodne z wymaganiami normy,
jezeli wyniki badan podanych w 5.1 sa zgodne
z wymaganiami w 3.2.

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Kazda
partia wystanej p-anizydyny powinna mieé za-
swiadczenie o wynikach badan stwierdzajacych
zgodnos$¢ z wymaganiami normy.

KONIEC

Infermacje dodatkowe



INFORMACJE DODATKOWE do BN-74/6026-16

1. Istotne zmiany w stosunku do BN-64/6026-16

a) rozszerzono zakres wymagan technicznyveh o para-
metr okreslajgcy zawarto§é p-chloroaniliny i o-anizydyny
oznaczonych metoda chromatografii cienkowarstwowej,

b) podwyzszono zawarto$¢ p-anizydyny do 98,6% oraz
temperature krzepniecia do 57°C,

¢) obnizono zawarto$¢ wody z max 0,2% do max 0,1%,

d) zrezygnowano z oznaczania czesci nierozpuszcezalnych
w kwasie solnym.

2. Odpowiedniki w normach zagranicznych

India IS: 5646-1970 SPECIFICATION POR p-ANISIDI-
NE — norma nierownowazna.

NRD TGL 7164 p-ANISIDIN — norma nierownowazna.

3. Istniejace przepisy kolejowe i samochodowe

a) Przepisy o ladowaniu i wyladowywaniu wagonow
towarowych w komunikacji wewnetrznej. Zalacznik nr 10
(do art. 27 ust. 4 p. 4 DKP),

b) Instrukcja o ladowaniu i rozladowywaniu samo-
chodow ciezarowych i przyczep. Zalgcznik do Zarzadze-
nia Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r.

ERRATA DO BN-74/6026-16

Na str. 3, lam lewy, wiersz 26 od gory (p. 5.4.3.5)

zamiast 110,01

g powinno by¢ 001 g.
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