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NORMA BRANZOWA

BN-72

WYROBY
PRZEMYSLU
CHEMICZNEGO

Produkty organiczne

Chlorowodorek o-toluidvny

6U26-51

Grupa kartalogowa X 21')

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest chlo-
rowodorek o-toluidyny, s6l otrzymywana przez dzialanie
gazowego chlorowodoru na o-toluidyne. S6l ta ma:

C,H,N - HCl,
CH,

a) wzor ogolny

b) wzor budowy

NH,-HCI

¢) mas¢ czasteczkowg 143,62 (1965 r.).

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Chloro-
wodorek o-toluidyny jest stosowany w przemysle barwnikéw
» potproduktéw organicznych.

1.3. Normy zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobiera-
nia 1 przygotowywania prébek

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i proby. Oznaczanie
substancji nierozpuszczalnych w wodzie w produktach
chemicznych

PN-66/C-04523 Oznaczanie zawartosci wody metodg desty-
lacyjna

PN/C-60010 Chemiczne badania i préby. Przyrzady do
pobierania probek. Zglebniki do produktéw sypkich
1 w kawatkach

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

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transportowych.
Znaki 1 znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-68/0-79352 Opakowania transportowe drewniane.
Beczki i komplety beczkowe do produktéw stalych,
sypkich 1 mazistych

2. OZNACZENIE

CHLOROWODOREK o-TOLUIDYNY BN-72/6026-51
SWW 1242-237

') Symbol wg SWW: 1242-237.

3. WYMAGANIA

3.1. Wyglad zewnetrzny. Chlorowodorek o-toluidyny
powinien mie¢ posta¢ krystaliczng, barwe jasnoszara z do-
puszczalnym odcieniem zéltawym, ciemniejgca pod wply-
wem Swiatla.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne

Tablica 1

j{ Wymagania

‘ a) Temperatura topnienia, ‘C, nie nizsza niz 213

| . y i 2
| b) Sumaryczna zawartos¢ chlorowodorkow

! . . a0y o
amin, “,, nie mniej niz 99

)

\ ‘
| ¢) Wody, °,, nic wiecej niz i 0,5

i d) Substancji nierozpuszczalnych w wodzie,
| 'y, nie wigcej niz \ 0,1
|

3.3. Trwalo§é. Chlorowodorek o-toluidyny przechowy-
wany wg 4.2 nie powinien zmienia¢ swoich wiasnosci poda-
nych w 3.2 przez okres 3 miesi¢cy od daty wyprodukowania.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Chlorowodorek o-toluidyny nalezy
pakowac¢ po 50 kg w worki z folii polietylenowej o wymia-
rach 290 <310 <1350 mm. Worki te po zawigzaniu linka
igielitowa nalezy umieszcza¢ w beczkach drewnianych,
sosnowych lub swierkowo-jodlowych, jakosci II, odmiany S,
pojemnosci 115 dm?* wg PN-68/0-79352.

Kazde opakowanie transportowe powinno by¢ oznakowane
zgodnie z PN-67/0-79252. Tres¢ oznakowania powinna za-
wiera¢ co najmniej:

a) nazwe lub znak wytwoérni,

b) oznaczenie wg 2,

C) numer partii,

d) numer opakowania w partii,

¢) mas¢ brutto i netto,

fr}, zirak. Kontroli Jakosci,

Zjednoczenie Przemvsiu Organiczincgo ., Organika®
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemyvslu Organicznego ,,Organika” dnia 9 kwietnia 1972 r.
jako norma obowigzujgca w zakresie produkcji od dnia 1 kwietnia 1973 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 8/1972 poz. 13)
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g) dat¢ produkeji,

h) napis ostrzegawczy: ,,Ostroznie, Srodek szkodhiwy.
Chroni¢ drogi oddechowe 1 pokarmowe”.

Napis ostrzegawczy powinien by¢ wykonany czerwonymi
literami na bialym tle 1 powinien by¢ wigkszy niz inne na-
pisy. Opakowania powinny by¢ czyste, a wszystkie umiesz-
czone na nich znaki czytelne 1 dobrze widoczne.

Opakowanie 1 znakowanic chlorowodoru o-toluidyny,
przeznaczonego na eksport, powinno by¢ kazdorazowo
uzgodnione z eksporterem.

4.2. Przechowywanie. Chlorowodorek o-toluidyny po-
winien by¢ przechowywany w magazynach krytych, z dala
od urzagdzen wodno-kanalizacyjnych 1 od instalacji elektrycz-
nych.

4.3. Transport. Chlorowodorek o-toluidyny w opako-
waniach wg 4.1 nalezy przewozi¢ krytymi srodkami trans-
portu, zabezpieczajacymi produkt przed wpltywami atmosfe-
rycznymi. Przy przewozie koleja opakowania z chlorowo-
dorkiem o-toluidyny nalezy tadowa¢ do granic pelnego
wykorzystania wagonu, zabezpieczajac je przed przemiesz-
czaniem si¢ podczas transportu zgodnie z przepisami kele-
jowymi.')

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie temperatury topnienia.
b) oznaczanie
amin,

sumaryczne) zawartosct chlorowodorkéw
¢) oznaczanie wody,

d) oznaczanie substancji nierozpuszczalnvch w wodzie.

5.2, Pobieranie probek i przygotowanie Sredniej
probki laboratoryjnej. Probki chlorowodorku o-toluidyny
nalezy pobiera¢ i przygotowywac zgodnie z PN-67/C-04500
Do pobierania probek nalezy uzywac zglebnika nr 5 wg
PN/C-60010. Masa prébki pierwotnej] powinna wynosi¢
co najmniej 100 g.; liczba probek pierwotnych co najmniej 2
z kazdego opakowania wylosowanego do pobrania probek.
Opakowania, z ktdrych maja by¢ pobrane prébki pierwotne,
nalezy pobra¢ losowo.

W zaleznosci od liczby opakowan w partii nalezy pobrac
z niej liczbe opakowan jednostkowych do pobrania probek
wg tabl. 2.

Tablica 2
Liczba opakowan w partii Llczba’ opakowari, k.tora x?alezy ;
pobra¢ do pobrania probek
do 15 6
16~ 25 9
| 26 63 12
' 64160 14
161250 15
powyvzej 250 16

1) Patrz Informacje dodatkowe

Z prébek jednostkowych sporzadzic probke ogolna
i zmniejszy¢ ja w sposob dowolny do ilosci okoto 200 g,
ktéra stanowi¢ bedzie srednig probke laboratoryjng.

Probke przeznaczong do analizy rozjemczej przechowywac
w miejscu specjalnie do tego celu przeznaczonym, gwarantu -
jacym pozostanie jej w stanie niezmienionym pod wzgledem

-

fizycznym 1 chemicznym przez okres 3 miesigcy
5.3. Opis badan
5.3.1. Oznaczanie temperatury topnienia

5.3.1.1. Przyrzady

a) Aparat Thielego 1.

b) Kapilara 2 dlugosct okolo 40 45 mm :
okoto 1 mm, zatopiona z jednego konca.

¢) Termometr 3 o zakresie pomiarowym od 200 do 250 C
z dzialkg elementarna 0,1 C.

d) Termometr 4 o zakresie pomiarowvm od 0 de 50°C
z dzialkg elementarng 0,1°C.

¢) Korek 5z otworem na termometr oraz rowkiem wzdtuz
tworzace) stozka.

srednicy

5.3.1.2. Ciecz ogrzewajaca

Kwas siarkowy stgzony (1,84,

5.3.1.3. Przygotowanie probki. Kapilar¢ 2 napeinic
sproszkowanym 1 wysuszonym do stalej masv w tempera-
turze 100--105°C badanvm chlorowodorkiem o-toluidvny
przez zanurzenie w nim otwartym Kkorcem Kkapilary
Nastgpnie odwréci¢ kapilar¢ 1 mocno ubic¢ jej zawartosc
nitka szklana lub rzucajgc kapilare kilkakrotnie przez rurke
szklana o srednicy 6—8 mm 1 dlugosci okolo 50 ¢m na
twarda powierzchnig. Wysokos¢ ubite) warstwy w kapilarze
powinna wynosi¢ 2--5 mm.

5.3.1.4. Wykonanie oznaczania. Aparat Thielege [,
napelni¢ kwasem siarkowym. Do ndézki termometru 3 przy -
mocowac za pomoca gumki kapilar¢ 2 tak, abv zatopiony
koniec kapilary znajdowal si¢ w polowie wysokosci zbiornika
rtgci termometru. Aparature zestawi¢ wg rysunku. Termo-
metr pomocniczy 4 umocowac tak. aby jego zbiornik
rtec1 znajdowal si¢ w polowie wysokosct stupka rteci termo-
metru J wystajacego ponad korek podczas wvkonywania
oznaczania. Aparat ogrzewa¢ plomieniem palnika w ten
sposob, aby temperatura podniosla si¢ w ciagu 1015 min
do temperatury o 20 30°C nizsze) od przewidywanej tem-
peratury topnienia, a nastgpnie z predkoscig 2°C na minutg,
az do temperatury o okolo 5 C nizsze} od przewidywane)
temperatury topnienia. Dale) ogrzewaé z predkosceig 0,5°C
na minute. Ogrzewanie przerwac, gdy calos¢ badane; préobki
stanie si¢ plynna. W tym momencie odczvta¢ temperature
na termometrze J

Do odczytanej temperatury topnienia dodal poprawke
At na wvstajacv stupek rteci, obliczong wg wzoru

At = 0,00016 * n{r —t,
w ktoryim
0,00016 — wspéiczynnik pozorner rozszerzalnosct rige
w szkle,
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n — wysokos¢ stupka
korek, “C.

t — temperatura odczytana na termometrze 3, C,

{, — temperatura odczytana na termometrze po-
mocniczym 4, °C

rtgci  wystajacego ponad

-

5.3.1.5. Wynik. Za wynik nalezy przyjac srednig arytme-
tyczng wynikéw co najmniej dwoch oznaczan nie roznia-
cych sig od siebie o wigcej niz 0,5°C

Dopuszcza si¢ do oznaczania temperatury topnienia sto-
sowanic metod instrumentalnych, np. kriometru elektrvez-
nego; metody te w przypadku analizy rozjemcze) musza byc
uzgodnione migdzy
luidynv a odbiorca

producentem chlorowodorku o-to-

5.3.2. Oznaczanie sumarycznej zawartosci chloro-
wodorkow amin

5.3.2.1. Odczynniki i roztwors

a) Azotyn sodowy cz.d.a., roztwor 0,5n przygotowany
w nastepujacy sposob: 17,2512 g azotynu sodowego prze-
nies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm?
i uzupelni¢ woda do kreski.

b) Kwas solny cz.d.a. (1,19

¢) Bromek potasowy cz.d.a., wolny od bromianu potasu
(KBr0Oyj), roztwoér 10-procentowy

d) Papierki jednoskrobiowe o sprawdzone) czulosc

¢) Kwas sulfanilowy cz.d.a

f) Czerwienn Kongo — wskaznik, roztwér 1-procentowy
w alkoholu etylowym

5.3.2.2. Sprawdzanie czulo$ci papierkéw jodoskro-
biowych. Do zlewki pojemnosci 600 cm?® wla¢ 250 cm®
wody, 10 cm® kwasu solnego 1 w temperaturze otoczenia
wynoszacej okolo 20°C dodawac z biurety kroplami 0,5n
roztworu azotynu sodowego tak dlugo, az kropla cieczy

przeniesiona precikiem szklanym na papierek jodoskrobiowy
wywola wyrazne niebieskie zabarwienie. Czulos¢ papierkéw
jest wlasciwa, jezeli zmieniaja zabarwienie po dodaniu nie
wiecej niz 0,1 em? 0,5n roztworu azotynu sodowego.

5.3.2.3. Sprawdzanie normalno$ci roztworu azo-
tymu sodowego. 4,3297 g kwasu sulfanilowego odwazonego
na szkietku zegarkowym przenies¢ ilosciowo do zlewki po-
jemnosci 600 cm®. Przemy¢ szkietko 150 cm® wody i wlac
poptuczyny do zlewki, do ktorej nastgpnie dodac kilka
kropel roztworu Crzerwieni Kongo. Zawartos¢ zlewki za-
kwasi¢ kwasem solnym do zmiany zabarwienia z rézowego
na niebieskie 1 mieszajac ja szklanym precikiem dodaé
z biurety 45 ¢cm?® badanego roztworu azotynu sodowego
Dalej roztwér azotynu sodowego dodawaé kroplami, nie
przerywajac mieszania i po dodaniu kazdej kropli sprawdza-
jac na papierku jodoskrobiowym zmiang zabarwienia pa-
pierka pod wplywem badanego roztworu. Post¢gpowac tak
do chwili, w ktérej kropla cieczy ze zlewki przeniesiona
precikiem na papierek wywola na nim wyrazne niebieskie
zabarwienie. Gdv to nastapi, miareczkowanie nalezy uznac
7 zakonczone
Normalnos¢ azotvnu sodowego (n) obliczy¢ wg wzoru
50 - 0,5
e e
V—1
w ktorym
I” — objgtosc roztworu azotynu sodowego zuzytego do
zmuareczkowania 4,3297 g kwasu sulfanilowego sta-
nowiacego ilos¢ rownowazna 50 cm?® 0,5n roztworu
kwasu sulfanilowego, cm®,

I7, — objetos¢ roztworu azotvnu sodowego zuzytego do
badania czulosc: papierkéw jodoskrobiowych wg
54.2, cm”

Za wynik przyjac srednig arvtmeryczng wynikow co naj-
mniej dwoch oznaczan nie rézniacveh si¢ od siebie o wigee|
niz 0,0005

5.3.2.4. Wykonanie oznaczania. 3 g badanego chloro-
wodorku o-toluidyny odwazonego z dokladnoscia do 0,0002 g
rozpusci¢ w 150 cm® wody. Doda¢ 15 cm?® kwasu solnego,
10 ¢cm? roztworu bromku potasowego i po ochlodzeniu
lodem do temperatury 0--3"C miareczkowaé 0,5n roztwo-
rem azotynu sodowego, ciggle mieszajgc zawartosc¢ zlewki
precikiem szklanym — do chwili, kiedy kropla miareczko-
wanego roztworu przeniesiona na papierek jodoskrobiowy
wywola wyrazne nicbiesko-fioletowe zabarwienie. Gdy to
nastapi, miareczkowanie zakonczvé

Sumaryczng zawarto$¢ chlorowodorkéow amin (X)) obliczyc
w procentach wg wzoru

0,143622 - 17, - n - 100
G

w ktorym
0.143622 — miliréwnowaznik chlorowodorku o-toluidyny
I", — objetos¢ zuzytego do miareczkowania 0,5n
roztworu azotvnu sodowego, cm?,
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n — normalnos¢ azotynu sodowego obliczona
wg 5.3.2.3,

G — masa badane) probki chlorowodorku o-to-
luidyny, g.

5.3.2.5. Wynik. Za wynik przyja¢ srednig arytmetyczng
wynikéw co najmniej dwdch oznaczan nie réznigcych sie od
siebie o wiecej niz o 0,259%,.

5.3.3. Oznaczanie wody wykona¢ wg PN-66,C-04523,
biorac do oznaczania 25 g badanego chlorowodorku o-to-

luidyny odwazonego z dokladnoscig do 0,0002 g i 100 cm?
nasyconego wodg ksylenu.

5.3.4. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych
w wodzie wykona¢ wg PN-54/C-04517, biorac do ozna-
czania 10 g badanego chlorowodorku o-toluidyny odwa-
zonego z dokladnoscig do 0,01 g.

5.4. Zas§wiadczenie o wynikach badan. Kazda partia
wysylanego chlorowodorku o-toluidyny powinna miec
zaswiadczenie o wynikach badan, stwierdzajace zgodnos$é
z wymaganiami normy. Interpretacja wynikéw powinna by¢
zgodna z PN-70/N-02120.

KONIEC

INFORMAC]JE DODATKOWE do BN-72/6026-51

Przepisy o ladowaniu 1 wyladowywaniu wagonow towar8wych w komunikacji wewnetrzne). Zalacznik nr 10 do artykulu 27 ust.

4 pkt. 4 DKP.
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