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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
o-Anizydyna destylowana, otrzymywana przez
redukcje o-nitroanizolu.

o-Anizydyna ma:

a) wzor sumaryczny C;HyON

b) wzoér budowy
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c) mase czasteczkowy 123,16 (1960)

d) nazwe systematyczna l-metoksy-2-amino-
benzen

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy.
o-Anizydyna stosowana jest jako poétprodukt w
przemysle barwnikow i $rodkéw farmaceutycz-
nych.
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2. OZNACZENIE
0-ANIZYDYNA BN-74/6026-10

3. WYMAGANIA

3.1. Wyglad zewnetrzny. o-Anizydyna destylo-
wana powinna by¢ ciecza przezroczysta bez osa-
du i zawiesin, barwy slomkowej do jasnobrunat-
nej.

3.2, Wymagania f[izyczne 1 chemiczne wg
tabl. 1.
Tablica 1
Cechy | Wymagania
a) o-Anizydyny, %, nie mniej niz 98.8
b) Temperatura Kkrzepniecia, °C,
nie nizsza niz 55

cd. tabl. 1
‘ Cechy Wymagania
| ¢) Wody, %, nie wiecej niz ‘ 0,3
|
| d) Nitrozwigzkéw w przeliczeniu
na o-nitroanizol, %, nic wig-
cej niz ; 0,2

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. o-Anizydyne nalezy pakowac
do bghnoéw metalowych ocynkowanych z dnami
stalymi, z obreczami wytlaczanymi, pojemnosci
200 dm3 wg BN-69/5046-01 lub bebnow metalo-
wych ocynkowanych z dnami stalymi, z obre-
czami nasadzanymi, pojemnosci 200 dm? wyg
BN-69/5046-03.

Znakowanie opakowan nalezy wykona¢ zgod-
nie z PN-67/0-79252 w sposoéb widoczny, umie-
szezajge na kazdym opakowaniu napis zawiera-
jacy co najmniej:

a) nazwe albo znak wytworni,

b) oznaczenie wg 2,

¢) numer partii i dat¢ produkeji,

d) mase brutto 1 netto

W przypadku stosowania paletyzacji jednostki
ladunkowe powinny by¢ formowane na paletach
o wymiarach 800> 1200 wg PN-68/M-78216.

Ladunek na palecie nalezy zabezpieczy¢ przed
przesuwaniem sie 1 deformacja.

4.2. Przechowywanie. o-Anizydyne nalezy prze-
chowywaé¢ w zbiornikach 1 bebnach ocynkowa-
nych, w krytych pomieszezeniach.

4.3. Transport o-Anizydyny mozc odbywac sie
dowolnym srodkiem transportu. Przy przewozie
koleja nalezy ladowa¢ do granic pelnego wyko-
rzystania wagonu, zabezpieczajac opakowany wg
4.1 produkt przed przemieszczaniem si¢ w cza-
sie transportu, w sposéb zgodny z Przepisami

Zgloszona przez Zjednoczenie Przemysiu Organicznego ORGANIKA
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysiu Organicznego dnia 10 lipca 1974 r.
jako norma obowigzujgca w zakresie produkeji i obrotu od dnia 1 lipca 1975 r.

(Dz. Norm i Miar nr 31/1974 poz. 93)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1975. Wplyw do WN 30.8.74. Oddano do skiadu 14.12.74.
Druk ukonczono w kwietniu 75. Obj. 0,45 a. w. Naklad 2500+50 cgz.
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o ladowaniu i wyladowywaniu wagonow towa-
rowych w komunikacji wewngtrznej.

W transporcie samochodowym nalezy ladowac
zgodnie z Instrukecjg o ladowaniu samochodéw
cigzarowych i przyczep. Do transportu o-Anizy-
dyny mozna réwniez stosowaé cysterny samo-
chodowe ocynkowane.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wygladu zewnetrznego (3.1),
b) oznaczanie zawartos$ci o-Anizydyny (3.2a),
¢) oznaczanie temperatury krzepniecia (3.2b),
d) oznaczanie zawarto$ci wody (3.2¢),

e) oznaczanie nitrozwigzkow (3.2d).

5.2. Wielkos$¢ partii. Partie o-Anizydyny sta-
nowi najwyzej 100 opakowan badz zawartos¢
1 cysterny.

5.3. Pobieranie probek. Przy pobieraniu probek
nalezy stosowaé¢ zasady podane w PN-67/C-04500.
Prébki nalezy pobierac:

a) z kazdej cysterny,

b) z bebnéw wybranych losowo w zaleznosci
od licznosci opakowan, w liczbie podanej w tabl. 2.

Tablica 2
Liczba opakowan Liclﬂ?a OPfE“"Za;' Jal;a il
w partii ezy wybraé do pobrania
probek
do 5 wszystkie
6= 15 5
16 =+ 25 7
26 < 63 8
64 -~ 100 9

Probki nalezy pobra¢ zglebnikiem 2 wg PN/
C-60008 lub szklang rurg o zwezonym na koncu
przekroju. Liczba pobieranych préb pierwotnych
z jednego opakowania powinna byc¢ taka, zeby
po sporzadzeniu probki ogoélnej i wydzieleniu
$redniej probki laboratoryjnej masa sredniej
probki laboratoryjnej nie byla mniejsza niz
500 g. Srednia probke laboratoryjng nalezy przy-
gotowaé przez zmieszanie probek jednostkowych
i podzieli¢c na dwie czesci. Czeéé Sredniej probki
laboratoryjnej w ilosci nie mniejszej niz 200 g
nalezy przechowywaé do analizy kontrolnej przez
3 miesigce od daty wyslania produktu w butel-
kach z doszlifowanym korkiem ze szkla oranzo-
wego.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzenie wygladu zewnetrznego wy-
konaé wizualnie.

5.4.2. Oznaczanie zawarto$Sci o-Anizydyny

5.4.2.1. Aparatura i przyrzady

a) Pehametr laboratoryjny.

b) Uklad elektrod: platynowo-kalomelowa.
¢) Mieszadlo magnetyczne.

5.4.2.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. roztwoér 6n.

b) Alkohol etylowy cz.d.a., 96-procentowy.

¢) Bromek potasowy cz.d.a. roztwoér 20-procen-
towy.

d) Azotyn sodowy cz.d.a. roztwor 0,2n.

e) Kwas sulfanilowy cz.d.a.

f) Woda amoniakalna cz.d.a.

5.4.2.3. Nastawianie miana azotynu sodowego.
Odwazy¢ 13,8 g azotynu sodowego z dokladno$cia
do 0,1 g i przenie$¢ ilosciowo do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 1000 cm? uzupelni¢c wodg do
kreski. Miano azotynu sodowego nastawi¢ na
kwas sulfanilowy, odwazajac w tym celu 1,4 --
1,6 g kwasu sulfanilowego z dokladnosciag do
0,002 g uprzednio wysuszonego w temperaturze
105°C i przenie$¢ ilosciowo do zlewki o pojem-
nosci 250 cm?, rozpuszczajage w 5 em?® wody amo-
niakalnej. Po rozpuszczeniu doda¢ kolejno 5 cm3
alkoholu etylowego, 90 em?® roztworu kwasu sol-
nego oraz 10 c¢cm3 roztworu bromku potasowego.

Po skldceniu zawartosé zlewki miareczkowacd
potencjometrycznie roztworem azotynu sodowego
w ukladzie elektrod: platyna—Kkalomel, w tempe-
raturze pokojowej. Nastepnie sporzadzi¢ krzywa
miareczkowania przez naniesienie na o$ odcietych
objeto$ci roztworu azotynu sodowego zuzytego
do miareczkowania w cm? a na osi rzednych od-
powiadajace im potencjaly w mV. Punkt réwno-
waznikowy wykresli¢ graficznie. Miano roztworu
azotynu sodowego (N) obliczy¢ wg wzoru

m

B S0 s
Vv -0,17319
w ktorym:
m — odwazka kwasu sulfanilowego, g,
V — objetos¢ roztworu azotynu sodowe-
go zuzytego do miareczkowania,
cm3,

0,17319 — ilo$¢ kwasu sulfanilowego odpowia-
dajgca 1 cm? Scisle 1n roztworu
azotynu sodowego, g.

5.4.2.4. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okolo
1 g o-Anizydyny z dokladno$cig do 0,002 g, prze-
nieé ilosciowo do zlewki pojemmosci 250 cm?
rozpuszczajgc w 5 cm? alkoholu etylowego oraz
dodajgc kolejno 90 ecm3 roztworu kwasu solnego,
10 cm?® roztworu bromku potasowego. Po skl6-
ceniu zawartosci zlewki miareczkowaé potencjo-
metrycznie, jak w punkcie 5.4.2.3.
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Zawarto§¢ o-Anizydyny (X) obliczy¢ w procen-
tach wg wzoru
10,1232 -V-N_

m

X = - 100

w ktorym:

V — objetos¢ roztworu azotynu sodowego
zuzytego do miareczkowania, cm?,

N — miano roztworu azotynu sodowego,

m — odwazka o-Anizydyny, g,

0,1232 — 1ilo$¢ o-Anizydyny odpowiadajgca sci-

$le 1 em?® 1n roztworu azotynu so-
dowego, g.

5.4.2.5. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $red-
nig arytmetyczng wynikow co najmniej dwdch
oznaczan nie roznigcych sie miedzy sobg wiecej
niz o 0,2%b.

5.4.3. Oznaczanie temperatury krzepnigcia wy-
kona¢ zgodnie z PN/C-04514 w przyrzadzie 1.

W czasie chlodzenia w temperaturze 2°C wpro-
wadzi¢ precikiem szklanym krysztalek o-Anizy-
dyny $wiezo przedestylowanej i zamrozonej.
Okres przechowywania o-Anizydyny do zaszcze-
piania nie moze by¢ dluzszy niz 2 tygodnie.

5.4.4. Oznaczanie zawartoSci wody nalezy wy-
kona¢ metodg Fischera zgodnie z PN-65/C-04086.

5.4.5. Oznaczanie zawartoSci nitrozwigzkow w
przeliczeniu na o-nitroanizol

5.4.5.1. Aparatura

a) Polarograf o czulosci co najmniej 10~ A/mm.

b) Naczynko polarograficzne H wg Lingane’a
z nasycong elektrodg kalomelowa.

¢) Kapilara o charakterystyce:
kropli 3 =+ 4 s.

czas trwania

5.4.5.2. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy cz.d.a. 96-procentowy.

b) o-Nitroanizol cz. roztwoér wzorcowy zawie-
rajacy 0,25 mg w 1 cm3 alkoholu etylowego.

c) Czerwien krezolowa: l-procentowy roztwor
w alkoholu etylowym.

d) Elektrolit podstawowy, zawierajgcy 71,6 g
wodorofosforanu  sodowego (NagHPO4-12H,0)
czd.aa. i 19,2 g kwasu cytrynowego czd.a. w
1000 ¢m? roztworu.

e) Azot sprezony.

5.4.5.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej.
Przygotowaé¢ 7 roztworéw o stezeniach odpowia-
dajgcych 0,005; 0,01; 0,025; 0,05; 0,1; 0,2; 0,25
procentom nitrozwiazkéw w o-anizydynie. W tym

celu dodaé¢ do 7 kolb pomiarowych pojemnosci
50 c¢cm?® odpowiednio 0,2; 0,4; 1,0; 2,0; 4,0; 8,0;
10,0 cm? wzorca o-nitroanizolu przygotowanego
wg 5.4.5.2b.

Nastepnie do kazdej kolby pomiarowej dodac¢
odpowiednig ilos¢ alkoholu etylowego, aby jego
stezenie koncowe wynosilo 10% obj., krople czer-
wieni krezolowej i uzupelni¢ do kreski roztwo-
rem elektrolitu podstawowego.

W ten sposdb przygotowany roztwor przenies¢
do naczynka polarograficznego i przepuszczac azot
przez 10 min z predkoscig 4 pecherzykéw na 1 s.

Nastepnie zarejestrowa¢ fale polarograficzng w
przedziale —0,2 do —0,6 V wzgledem nasyconej
clektrody kalomelowej dobierajagc odpowiednig
czulos¢é pradows.

Zmierzong wysokos¢ fal wzorcowych roztwo-
réow o-nitroanizolu nanie$¢ na o$ rzednych, a ich
procentowe stezenie na o$ odcietych. Zaleznos¢
tych wielkosci przedstawiona jest w postaci linii
prostej przechodzacej przez poczatek ukladu
wspolrzednych.

5.4.5.4. Wykonanic oznaczania. Odmierzy¢ pi-
peta do kolbki pomiarowej pojemnosci 50 cm?,
1 cm? badanej probki, doda¢ 5 cm?® alkoholu ety-
lowego, 1 krople czerwieni krezolowej. Zawar-
tos¢ sklocié, a nastepnie uzupelni¢ elektrolitem
do kreski. Dalej postepowaé wg 5.4.5.3.

Na podstawie wysoko$ci fali zmierzonej dla
badanej probki odczyta¢ z krzywej wzorcowej
procentowa zawartos¢ nitrozwigzkéw w przeli-
czeniu na o-nitroanizol wyrazong w procentach
objetosciowych.

5.4.5.5. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé¢ Sred-
nig arytmetyczng wynikow co najmniej dwoéch
oznaczan nie roézniacych sie miedzy soba wiecej
niz o 10% wyniku mniejszego.

5.5. Zaokraglanie i zapisywanie liczb dotycza-
cych koncowych wynikéw oznaczan parametréow
wg 3.2 nalezy dokona¢ zgodnie z PN-T0/N-02120
p. 3.3.2. Metoda Z.

5.6. Ocena wynikow badan. Partie¢ o-anizydyny
nalezy uzna¢ za zgodng z wymaganiami normy,
jezeli wyniki badan podanych w 5.1 sa zgodne
z wymaganiami w 3.2. N

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Kazda
partia wyslanej o-anizydyny powinna by¢ zaopa-
trzona w zaswiadczenie o wynikach badan, stwier-
dzajgce zgodno$¢ z wymaganiami normy.

KONIEC

Informacje dodatkowe



Informacje dodatkowe do BN-74/6026-10

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Nadodrzanskie
Zaklady Przemysitu Organicznego ROKITA.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-64/6026-10

a) zwigkszono zawarto§¢ o-anizydyny od 985 do
98,8%,

b) podwyzszono temperature krzepnigcia od minimum
4°C do 5.5°C,

¢) rozszerzono zakres wymagah o parametr okresla-
jacy zawarto$é nitrozwigzkéw w przeliczeniu na o-nitro-
anizol,

d) wprowadzono nowy s$rodek transportu — cyster-
ny samochodowe ocynkowane.

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-65/C-04086 Przetwory naftowe. Oznaczanie zawartosci

wody metody Fischera
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobiera-

nia i przygotowywania prébek

PN/C-04514 Oznaczanie temperatury Kkrzepnigcia sub-
stancji organicznych
PN/C-60008 Chemiczne badania i préoby. Przyrzady do

pobierania probek. Zgiebniki do produktéw ciektych

PN-68/M-78216 Palety ladunkowe plaskie jednoplytowe
drewniane czterowej$ciowe bez skrzydel 800X1200
PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb
PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transponto-

wych. Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe
BN-69/5046-01 Opakowania transportowe metalowe. Bg-

bny ciezkic z obreczami wyttaczanymi
BN-69/5046-03 Opakowania transportowe metalowe. Beg-

bny ciezkie z obre¢czami nasadzanymi

Przepisy o ladowaniu i wyladowywaniu wagonow
towarowych w komuniKacji wewnetrznej. Zalacznik nr 10
(Do artykutu 27 ust. 4, pkt. 4 DKP)

Instrukeja o ladowaniu samochodow cigezarowych
i przyczep. Zalacznik do zarzadzenia Ministra Komuni-
kacji z dnia 7.II1.1963 r. Monitor Polski nr 24, poz. 123

4. Normy zagraniczne
Indie IS 5648 — 1970 Specification for o-Anisidin
5. Autorzy projektu normy — inz. Zofia Nowak, mgr

inz. Adam Ponikowski i inz. Armin Lefler NZPO, RO-
KITA.
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