UKD 662.749.116.2

NORMA BRANZOWA

BN-72

6026-15

PRODUKTY
i Dwufenyloamina techniczna Wi IR
; Grupa katalogowa X 211
1. WSTEP 2.2. Przyklad oznaczenia dwufenyloaminy

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy
jest dwufenyloamina techniczna, otrzymywana
przez kondensacje ci$nieniowg chlorowodorku ani-
liny z aniling. Dwufenyloamina techniczna stoso-
wana jest do syntezy barwnikow i zwiazkoéw or-
ganicznych oraz jako stabilizator prochow bez-
dymnych.

Dwufenyloamina ma:

a) wzor sumaryczny  C,,Hy;N,
b) wzoér budowy
H
—\\_111_ —~

¢) mase czasteczkowg 169,228 (1962 r.).
1.2. Normy zwiazane

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

PN/C-04514 Oznaczanie temperatury krzepniecia
substancji organicznych

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

PN-68/M-78216 Palety ladunkowe plaskie jedno-
plytowe drewniane czterowejsciowe bez skrzy-
del 8001200

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

PN-68/0-79352 Opakowania transportowe drew-
niane. Becezki i komplety beczkowe do produk-
tow stalych, sypkich i mazistych.

Wytyczne

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci glow-
nego skladnika rozréznia sie dwa gatunki dwufe-
nyloaminy technicznej oznaczone kolejnymi cy-

frami rzymskimi: T i II.

) Symbol wg SWW: 1242-224,

technicznej gatunku I:
DWUFENYLOCAMINA TECIINICZNA I BN-72/6026-15
SWW 1242-231

3. WYMAGANIA

3.1. Wygigd zewnetrzny. Dwufenyloamina
techniczna powinna by¢ prcduktem krystalicznym
w kawatkach o barwie:

— gatunek T od jasnoszarej do jasnozolitej,
— gatunek II od jasnoszarej do szarozoltej.

3.2. Wymagania chemiczne i fizyczne — wg
tabl. 1.
Tablica 1
i , Gatunki ,
i Wymagania —— e —|
| 1
P — .5
i 1 2 | 3 ]
| . H
i a) Dwufenyloaminy, %, nie | 99,0 985 |
mniej niz !
| b) Temperatura krzepnigeia, °C, 52,6 52,2 }
! nic nizsza niz
: ¢) Substancji nierozpuszcezalnych 0,05 0,05 l
! w alkoholu etylowym, %, nie i
: wiecej niz
0,12 0,15
e) pH wyciggu wodnego 6--8 528

l e w e
| d) Aniliny, %, nie wigcej niz
l
|

l

i

|

, g |

1y Gatunek II przeznaczony jest wylgcznie do dal-l
]

i

szego przerobu przez producenta.

4. PAKXOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Dwufenyloamine techniczng
nalezy pakowa¢ w beczki drewniane wykladane
papierem pojemnosci 115 1 wg PN-68/0-79352.

Znakowanie opakowan nalezy wykona¢ zgodnie
7z PN-67/0-79252 umieszczajac na kazdym opako-
waniu co najmniej:

a) nazwe lub znak wytwoérni,

b) oznaczenie wg 2.2,

Z.jednoczenie Przemystu Organicznego

Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia

Przemyslu Crganicznego ,Organika” dnia 10 lipca 1972 r.

jako norma obowigzujgca w zakresic produkeji od dnia 1 lipca 1973 r.

(Dz. Norm. i Miar

nr 17/1972 poz. 35)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1973, Wplyw do WN 7.08.72. Oddano do skladu 10.10.72
Druk ukoliczono w marcu 1993 r. Obj. 0,55 a.w. Naklad 2500450 egz.

Cena zt 2,40
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¢) mase brutto i netto,

d) numer partii.

Pakowanie i znakowanie partii eksportowej na-
lezy uzgodni¢ z odbiorcg.

4.2. Przechowywanie. Dwufenyloamine tech-
niczng w opakowaniach wg 4.1 nalezy przecho-
wywa¢ w pomieszczeniach suchych, w tempera-
turze otoczenia nie wyzszej niz 30°C.

Beczki z dwufenyloaming na paletach ladunko-
wvch zgodnie z PN-68/M-78216, po 4 beczki na
palecie, nie wiecej niz po 4 warstwy palet w sto-
sie.

Beczki z dwufenyloaming mozna réwniez prze-
chowywa¢ bez zastosowania paletyzacji.

4.3. Transport. Dwufenyloaming techniczna
nalezy przewozi¢ krytymi srodkami transportu,
zabezpieczajacymi  produkt przed —wplywami
atmosferycznymi.

Srodek przewozowy przed zaladowaniem nale-
zy przygotowa¢ przez usuniecie gwozdzi, zabez-
pieczenie $rub, hakow itp. wystepujacych czesci,
ktore moga spowodowaé uszkodzenie opakowan.
Sposéb  zaladowania opakowan powinien byé¢
zgodny z obowigzujacymi przepisami kolejowy-
mil).

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartosci
(3.2a),

b) oznaczenie temperatury krzepniecia, (3.2b),

¢) oznaczanie zawartosci substancji niercz-
puszczalnych w alkoholu etylowym, (3.2c),

dwufenyloaminy,

e) oznaczanie pH wyciggu wodnego, (3.2e).

5.2. Wielko$¢ partii. Gorng granice partii sta-
nowi 800 kg produktu.

5.3. Pobieranie probek — wg PN-67/C-01500.

7 kazde] partii, w zaleznosSci od jej licznosei,
nalezy pobra¢ w sposéb losowy liczbe opakowan
do pobrania probek wg tabl. 2.

Tablica 2

Liczba opakowan, ktore na-

Liczba opakowan w

partii lezy pobraé’ do pobrania
‘ probek
do 4 ‘ wszystkie
515 ; 5 |
Probki  nalezy pobiera¢  zglebnikiem  wg

PN/C-60010 z calej warstwy produktu. Z kazde-
go wylosowanego opakowania nalezy pobra¢ co
najmniej dwie probki pierwotne. Masa probki

1) Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

pierwotnej powinna wynosi¢ nie mniej niz 100 g.
Pobrane probki pierwotne nalezy zsypa¢ na czy-
stym miejscu zabezpieczonym przed zanieczysz-
czeniem i dokladnie wymiesza¢. Z otrzymane]
probki ogélnej nalezy pobraé srednig probke la-
boratoryjna o masie nie mniejszej niz 600 g.
Probke do analizy rozjemczej przechowywaé w
zamknietych sloikach w ciggu co najmniej 6
miesiecy.

5.4. Opis badan

5.4.1. Oznaczanie zawartosci dwufenyloaminy

5.4.1.1. Odczynriki i roztwory

a) Kwas octowy cz., roztwor 80-procentowy.

b) Azotyn sodowy cz.d.a., roztwor 0,5n.

c) Papierki jodoskrobiowe.

5.4.1.2. Wykonanie oznaczania. 3 g dwufeny-
loaminy odwazy¢ w naczynku wagowym z do-
kiadnoscig do 0,001 g. Odwazke przenies¢ do kol-
by plaskodennej pojemnosci 500 cm?, przemyc¢
doktadnie naczynko roztworem kwasu octowego
i przela¢ do kolby, po czym doda¢ jeszcze 200
cm? roztworu kwasu octowego i calosé podgrzacd
az do rozpuszczenia sie badanego produktu. Po
ochlodzeniu roztworu do temperatury pokojowej,
rozpocza¢ miareczkowanie roztworem azotynu so-
dowego, mieszajgc bez przerwy. Pod koniec mia-
reczkowania roztwoér azotynu sodowego dodawacé
kroplami, powoli. Po ukazaniu sie brunatnozoltej
plamy na papierku jodoskrobiowym, powstalej
natychmiast po spuszczeniu kropli badanego roz-
tworu, odczeka¢ 5 min, po czym ponownie dodaé
krople roztworu. Jezeli natychmiast ponownie
pojawi sie brunatnozélte zabarwienie, miarecz-
kowanie nalezy uwaza¢ za zakonczone, w prze-
ciwnym przypadku doda¢ jeszeze 1--2 Kkrople
azotynu sodowego i odczeka¢ ponownie 5 min.

Zawartos¢ dwufenyloaminy (X) obliczy¢ w pro-
centach wedlug wzoru

o 0,0846-V-100  846-V
m m
w ktorym:

V — ilo$¢ SciSle 0,5n roztworu azotynu
sodowego zuzytego do miareczkowa-
nia, cm?,

m — odwazka badanego produktu, g,

0,0846 — ilos¢ dwufenyloaminy odpowiadaja-
ca 1 cm3 Scisle 0,5n roztworu azo-
tynu sodowego, g.

5.4.1.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ sSred-
nig arytmetyczng wynikow dwoéch oznaczan, nie
réznigcych sie wiecej niz o 0,5%.

5.4.2. Oznaczanie temperatury krzepniecia —
wg PN/C-04514.
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5.4.3. Oznaczanie zawartoSci substancji nieroz-
puszczalnych w alkoholu etylowym

5.4.3.1. Wykonanie oznaczania. 10 g dwufeny-
loaminy odwazy¢ z dokladnoscig do 0,1 g, prze-
nies¢ do zlewki pojemnosci 500 ¢em® i doda¢ 150
cm? 96-procentowego alkoholu etylowego. Na-
stepnie podgrza¢ na lazni wodnej do temperatu-
ry 60--65°C i wymiesza¢ do rozpuszczenia sie
dwufenyloaminy. Zawarto$¢ zlewki przesaczy¢ na
goraco przez saczek ilosciowy $redniej twardosci,
wysuszony uprzednio do statej masy i zwazony
z dokladnoscia do 0,0002 g.

Osad na saczku przemywaé alkoholem etylo-
wym tak dlugo, az kropla przesaczu umieszczo-
na na szkle, po odparowaniu, nie bedzie zosta-
wia¢ widocznego sladu. Saczek z osadem suszyc
w suszarce w temperaturze 80 *2°C do stalej
masy.

Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych w
alkoholu etylowym (X;) obliczy¢ w procentach
wedlug wzoru

X, =2
m
w ktorym:
m, — masa sgczka z osadem, g,
m, — masa saczka, g,

m — odwazka badanego produktu, g.

5.4.3.2. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ sred-
niag arytmetyczna z dwu oznaczan, nie roznig-
cych si¢ miedzy soba wiecej niz o 0,01%.

5.4.4. Oznaczanie zawartoSci aniliny

5.4.4.1. Odczynniki i reztwory
a) Kwas solny cz., reztwor 30-procentowy,
b) Azotyn sodowy cz.d.a., roztwor 0,1n.

5.4.4.2. Wykonanie oznaczania. 93 ¢ dwufeny-
loaminy odwazy¢ z dokladnoscig do 0,1 g, umies-
ci¢ w zlewce pojemnosci 500 em?, dodac¢ 250 cm?
wody destylowanej i 10 em?® roztworu kwasu sol-
nego. Calo$¢ zagotowaé, schlodzi¢ lodem od ze-
wnatrz i przesaczyé przez miekki saczek iloscio-
wy na lejku Biichnera. Otrzymany odciek zdwu-
azowac¢ roztworem azotynu sodowego w tempera-
turze okolo 15°C do trwalego, nie znikajacego w
ciagu 3=-5 min niebieskiego zabarwienia papierka
jodeskrobiowego, zuzywajac a cm? roztworu azo-

tynu sodowego. Nastepnie ilosciowo zebra¢ osad
z sgczka do zlewki pojemnosci 500 cm?, dodac
250 em?® wody destylowanej, 10 cm® roztworu
kwasu solnego, zagotowa¢, ochlodzi¢, przesaczyc¢
i otrzymany odciek zdwuazowa¢ roztworem azo-
tynu sodowego w temperaturze okolo 15°C do
trwatego, nie znikajgcego w ciggu 3--5 min nie-
bieskiego zabarwienia papierka jodoskrobiowego,
zuzywajac b cm?® roztworu azotynu sodowego.
Czynnos¢ te, poczawszy od ilosciowego zebrania
osadu z sgczka, powtérzy¢ jeszcze raz, zuzywajac
na zdwuazowanie odcieku ¢ em?® azotynu sodowe-
go.

Zawarto$¢ aniliny (X,) obliczyé w procentach
wg wzoru

_0,0093 [(a + b) —2c] - 00 (a + b) —2c

X, D)
93 100

w ktorym:

0,0093 — iloé¢ aniliny odpowiadajaca 1 cm3
scisle 0,In azotynu sodowego, g,
93 — odwazka badanego produktu, g,

a — objeto$¢ azotynu sodowego zuzyta
do zdwuazowania pierwszego prze-
sgczu, cm3,

b — objetos¢ azotynu sodowego zuzyta

do zdwuazowania drugiego prze-
sgczu, cm?,

¢ — objetos¢ azotynu sodowego zuzyta
do zdwuazowania trzeciego prze-
sgczu, cm?,

5.4.4.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $red-
nig arytmetyczng z dwu oznaczan, nie rdézniag-
cych sie miedzy soba wiecej niz o 0,05%b.

5.4.5. Oznaczanie pH wyciagu wodnego. 10 g
dwufenyloaminy cdwazy¢ z dokladnoscia do
0,001 g, rozetrze¢ w mozdzierzu z 50--75 cm?
wody redestylowanej Swiezo przegotowanej o
pH = 7 %0,2 i otrzymang mieszanine przesgczy¢.
pH wyciagu wodnego oznaczy¢ pehametrem.

5.5. Zaswiadczenie wytworcy o wynikach ba-
dan. Wytwoérca jest zobowigzany przedstawi¢ dla
kazdej partii dwufenyloaminy technicznej za-
$wiadezenie stwierdzajace zgodnos¢ produktu z
wymaganiami normy.

KONIEC

Informacje dodatkowe



INFORMACJE DODATKOWE do BN-72/6026-15

1. TIstotne zmiany w stosunku do BN-64/6026-15

a) dla gatunku I obnizono zawarto$é¢ aniliny z 0,15
na 0.12%,

b) wprowadzono obowigzck oznaczania aniliny w
kazdej szarzy produkcyjnej, zamiast oznaczania tylko
na zyczenie odbiorcey,

c¢) wprowadzono okre$lenie ,,pIl wyciggu
zamiast ,,Odczyn wyciggu wodnego”,

d) warto$¢ pH dla gatunku I przyjeto 6--8, dla ga-
tunku II 5--8 rezygnujgc z okreS§lenia ,,oboj¢tny”,

¢) do oznaczania pH wprowadzono pehametr zamiast

3y

wodnego

papierkéw lakmusowych,

f) przy oznaczaniu zawartoSci aniliny sprecyzowano
temperature dwuazcwania oraz okreslono mement, w
ktorym dwuazowanie nalezy uwazaé za zakonczone.

2. Odpowiedniki w normach zagranicznych
ZSRR I'OCT 194-41 ze zmiang z 1951 r.

3. Przepisy dotyczace transportu. Przepisy o lado-
waniu i wyladowywaniu wagonow towarowych w ko-
munikacji wewnetrznej (Zalgeznik nr 10 do art. 27,
ust. 4, pkt. 4 DKP).
1193/BI‘
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