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NORMA BRANŻOWA BN-72 
WYROBY 6026-51 

PRZEMYSŁU Produkty organicwe 
CHEMICZNEGO 

Chlorowodorek 

l . WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest chlo

rowodorek o-toluidyny, sól otrzymywana przez działanie 

gazowego chlorowodoru na o-toluidynę. Sól ta ma : 

a) wzór ogólny C7H 9N . HCI, 

b) wzór budowy C H l o "',·IICl 

c) mas~ cząsteczkową 143,62 (1 965 r.). 

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Chloro
wodorek o-toluidyny jest stosowany w przemyś le barwników 

) półproduktów organicznych. 

1.3. Normy związane 

PN-67jC-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobiera
nia i przygotowywania próbek 

PN-54(C-04517 Chemiczne badania i próby. Oznaczanie 

substancji nierozpuszczalnych w wodzie w produktach 
chemicznych 

PN-66 jC-04523 Oznaczanie zawartości wody metodą desty
lacyjną 

PN/C-60010 Chemiczne badania i próby. Przyrządy do 
pobierania próbek. Zgłębniki do produktów sypkich 
i w kawałkach 

PN-70jN-02120 Zasady zaokrąglania i zapisywania liczb 
PN-67jO-79252 Produkty w opakowaniach transportowych . 

Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe 
PN-68jO-79352 Opakowania transportowe drewniane. 

Beczki i komplety beczkowe do produktów stałych, 

sypkich i mazistych 

2. OZNACZENIE 

CHLOROWODOREK 0-TOLUIDYNY BN-72i6026-51 
SWW 1242-237 

l) Symbol wg SWW: 1242-237. 

0- toJuidyny 
Grupa katalogowa X 211) 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wygląd zewnętrzny. Chlorowodorek o-toluidyny 

powinien mieć postać krystaliczną, barwę jasnoszarą z do
puszczalnym odcieniem żółtawym, ciemniejącą pod wpły

wem światła. 

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne 

Tablica l 

Wymagania 

a) Temperatura topnienia, cC, nie niższa n iż 213 

I b) Sumaryczna , zawartość chlorowodorków 
I amin, o fi , nie mniej niż 99 
I 

c) Wody, o c" nie więcej niż 0,5 I 

I 
d) Substancji nierozpuszczalnych w wodzie, 

" nie więcej niż 0,1 u, 

3.3. Trwałość. Chlorowodorek o-toluidyny przechowy

wany wg 4.2 nie powinien zmieniać swoich własności poda
nych w 3.2 przez okres 3 mies ięcy od daty wyprodukowania. 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

4.1. Pakowanie. Chlorowodorek o-toluidyny należy 

pakować po 50 kg w worki z folii polietylenowej o wymia
rach 290 x 310 X 1350 mm. Worki te po zawiązaniu linką 

igielitową należy umieszczać w beczkach drewnianych, 

sosnowych lub świerkowo-jodłowych, jakości II, odmiany S, 
pojemności 115 dm3 wg PN-68jO-79352. 

Każde opakowanie transportowe powinno być oznakowane 
zgodnie z PN-67jO-79252. Treść oznakowania powinna za

wierać co najmniej : 

a) nazwę lub znak wytwórni, 
b) oznaczenie wg 2, 

c) numer partii, 

d) numer opakowania w partii, 

e) masę brutto i netto, 
fl), znM...Kontroli Jakości, 

Zjednoczenie ?r"c m \ sIu Organll / I1<: I!O "Organika" 
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Prlcmvsltr Organ lc'l llego "Organika" dnia 9 kwietnia 1972 r. 

jako norma obowiążująca w zakresie produkcji od dnia l kwietnia 1973 r. 
(Dz. Norm, i Miar nr 8/1972 poz. 13) 

WYDAWNI CTWA NORMALIZACYJNE R zesz . Z a kI. Graf . - Zam. 950/72. Ob j. 0,50 a. w. Nakład 2300 + 10 eg~ . Cena zl 2,40 
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g) datę produkcji, 
h) napis ostrzegawczy: "Ostrożme, środek szkodliwy. 

Chronić drogi oddechowe i pokarmowe". 
Napis ostrzegawczy powinien być wykonany czerwonymi 

literami na białym tle i powinien być większy niż inne na
pisy. Opakowania powinny być czyste, a wszystkie umiesz

czone na nich znaki czytelne i dobrze widoczne. 
Opakowanie i znakowanie chlorowodoru o-toluidyny, 

przeznaczonego na eksport, powinno być każdorazowo 

uzgodnione z eksporterem. 

4.2. Przechowywanie. Chlorowodorek o-toluidyny po
winien być przechowywany w magazynach krytych, z dala 
od urządzeń wodno-kanalizacyjnych i od instalacji elektrycz

nych. 

4.3. Transpor t. Chlorowodorek o-toluidyny w opako
waniach wg 4.1 należy przewozić krytymi środkami trans
portu, zabezpieczającymi produkt przed wpływami atmosfe

rycznymi. Przy przewozie koleją opakowania z chlorowo
dorkiem o-toluidyny należy ładować do granic pełnego 

wykorzystania wagonu, zabezpieczając je przed przemiesz
czaniem się podczas transportu zgodnie z przepisami k~le
jowymi. l

) 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań 

a) oznaczanie temperatury topnienIa; 
b) oznaczanie sumaryczne j zawartoścI chlorowodorków 

amin, 
c) oznaczanie wody, 
d) oznaczanie substancji nierozpu;,zczalnych \V wodzie . 

5.2. Pobieranie próbek j przygotowanie średniej 
próbki laboratoryjnej. Próbki ch lorowodorku o-toluidyny 
należy pobierać i przygotowywać zgodnie z PN-67 IC-04S00 
Do pobierania próbek należy używać zgłębnika nr 5 wg 
PN(C-600l0. Masa próbki pierwotnej powinna wynosić 

co najnmiej 100 g.; liczba próbek pierwotnych co na jmniej 2 
z każdego opakowania wylosowanego do pobrania próbek. 
Opakowania, z który, h mają być pobrane próbki pierwotne, 
należy pobrać losowo . 

W zależności od liczby opakowań w partii należy pobrać 
z niej liczbę opakowali iednostkowych do pobrania próbek 
wg tabI. 2. 

Tablica 2 

I Liczba opakowań, którą należy Liczba opakowań w partii 
pobrać do pobrania próbek 

do 15 
16 -::- 25 

26 -;.- 63 
64 -::- 160 

1 61 -;.- 250 
powyżej 250 

I) Patrz Informacj e dodatkowe 

6 
9 

12 
14 
15 
16 

Z próbek jednostkowych s porządzić próbkę ogóln<ł 

zmniejszyć ją w sposób dowolny do ilości okolo 200 g. 
która stanowić będzie średnią próbkę laboratoryjną . 

Próbkę przeznaczoną do analizy rozjemczej przechowywać 
w miejscu specjalnie do {(go celu przeznaczonym, gwarantu· 
jącym pozostanie jej w stanie niezmienionym pod względem 

fizycznym i chemicznym przez okres 3 mies lęcv 

5.3. Opis badań 

5.3.1. Oznaczanie tempel'atury topnienia 

5.3.1.1. Przyrządy 

a) Aparat Thielego 1. 
b) Kapilara 2 długości okolo 40 - 45 mm l średnicy 

okolo l mm, zatopiona z jednego kOIlca . 
c) Termometr 3 o zakresie pomiarowym od 200 do 250 'C 

z działką elementarną O,l -c. 
d) Termometr 4 o zakresie pomiarowym od O do 50' C 

z działką elementarną 0,1°C. 
e) Korek 5 z otworem na termometr oraz rowkIem wzdluz 

tworzącej s tożka . 

5,3.1.2. Ciecz ogrzewająca 

Kwas siarkowy stężony ( 1,84) 

3.3.1.3. Przygotowanie próbki. Kapilarę 2 napełm:: 

sproszkowanym i \vysuszonym do s tałej masy w tempera· 
turze 100 -'- IOS ' C badanym chlorowodorkiem o-toluidyny 

przez zanurzenie w nim otwartym końcem kapilary 
Nas tępnie odwrócić kapilarę i mocno ubi ć je j zawartoŚĆ 
nitką szklaną lub rzucając kapilarę kilkakrotnie przez rurkę 
szklaną o średnicy 6 -'-8 mm i d lugośc i okolo 50 cm r a 
twardą powierzchnię. Wysokość ubitej warstw~' \\" kapilarze 
powinna wynosić 2 ..:.... 5 mm. 

5.3.1.4. Wykonanie oznaczania. Aparat Thielegc [ . 
napełnić kwasem siarkowym. Do nóżk i termometru 3 przy · 
mocować za pomocą gumki kapilarę 2 tak, aby zatopiony 
koniec kapilary znajdowal się w połowie wysokoki zbiornika 
rtęci termometru. Aparaturę zestawić wg rysunku. Termo· 
metr pomocniczy 4 umocować tak. aby jego zblOrni~

rtęci znajdował się w polowie wysokości slupka rtęci termo· 
metru 3 wystającego ponad korek podczas wykonywa1ll3 
oznaczania. Aparat ogrzewać plomieniem palnib \\. ten 
sposób, aby temperatura podniosła się w ciągu 10 -'- 15 min 
do temperatury o 20 : 30 'C n iższe) od przewidywanej tem· 
peratury topnienia, a następnie z prędkością 2°C na minut >, 
aż do temperatury o około 5 C niższcj od przewidywancJ 
temperatury topnienia. Dalei ogrzewać z prędkością O,S 'C 
na minutę. Ogrzewanie przerwać, gdy calo~ć badane j próbki 
stanie się płynna. W tym momencie odczytać temperatw'c 
na termometrze 3. 

Do odczytanej temperatury topniel1lJ dodać poprawke 
!lI na wvstający słupek rtęci , obliczoną wg wzoru 

!lI = 0,000 16 ' n(t - l i 

w którym . 
0,00016 - współczynnik pozornc' roz,zcrzalnosCl rtęCI 

w szkle , 
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n - wysokość s łupka rtęc i wys tającego ponad 
korek, "C, 

( - temperatura odczytana na termometrze 3, . C, 

( I - temperatura odczytana na termometrze po
mocniczym 4, ve. 

J 

2 

5.3.1.5. Wynik. Za wynik należy przYJąc sredl11ą arytme
tyczną wyników co najmnie j dwóch oznaczań nie różl1lą

cych się od siebie o więcej niż 0,5 'C 
Dopuszcza się do oznaczania temperatury topmel1la stO 

sowanie metod instrumentalnych, np. kriometru elektrycz

nego; metody te w przypadku analizy rozjemczei muszą byc 
uzgodnione międz\' producentem chlorowodorku o-to
luidyny a odbiorcą . 

5.3.2. Oznaczanie sumarycznej zawartości chloro
wodorków amin 

5.3.2.1. Od czynniki roztwor~ 

a) Azotyn sodowy cz.d .a., roztwór 0,5n przygotowany 
w następu jący sposób : 17,251 2 g azotynu sodowego prze
nieść ilościowo do kolby pomiarowej po iemnośc i 500 cm ' 
uzupe łnić wodą do kreski. 
b) Kwas solny cz.d.a. (1 ,1 9) 
c) Bromek potasowy cz.d.a. , woln.· od bromianu potasu 

(KBrO]), roztwór 10-procentowy 
ci) Papierki jednoskrobiowe o sprawdzonel CZUłOŚC l 

e) Kwas sulfanilowy cZ.d.a 
f ) Czerwień Kongo - wskaźnik. roztwór l-procentowy 

w alkoholu etylowym. 

5.3.2.2. Sprawdzanie czułości papierków jodoskro
biowych. Do zlewki pojemności 600 cm 3 wlać 250 cm 3 

wody, 10 cm3 kwasu solnego i w temperaturze otoczenia 
wynoszącej okolo 20 ' C dodawać z biurety kroplami 0,5n 
roztworu azotynu sodowego tak długo. aż kropla cieczy 

przeniesiona pręcikiem szklanym na papierek jodoskrobiowy 
wywo ła wyraźne niebieskie zabarwienie. Czułość papierków 
jest właściwa, jeżeli zmieniają zabarwienie po dodaniu nie 
więcej niż O) <..m 3 0,5n roztworu azotynu sodowego. 

5.3.2.3. Spr a wdza nie normalnoś ci roztworu azo
ty.u sodow ego. 4,3297 g kwasu sulfanilowego odważonego 
na szkiełku zegarkowym przenieść ilościowo do zlewki po
jemności 600 cm3 . Przemyć szkiełko 150 cm3 wody i wlać 
popłuczyny do zlewki, do której następnie dodać kilka 
kropel roztworu Czerwieni Kongo . Zawartość zlewki za
kwasić kwasem solnym do zmiany zabarwienia z różoweg{) 
na niebieskie i mieszając ją szklanym pręcikiem dodać 

z biurety 45 cm3 badanego roztworu azotynu sodowego 
Dalej roztwór azotynu sodowego dodawać kroplami, nie 
przerywając mieszania i po dodaniu każdej kropli sprawdza
jąc na papierku jodoskrobiowym zmianę zabarwienia pa
pierka pod wpływem badanego roztworu . Postępować tak 
do chwili, w której kropla cieczy ze zlewki przeniesiona 
pręcikiem na papierek wywoła na nim wyraźne niebieskie 
zabarwienie . Gdy to nastąpi , miareczkowanie należy uznać 
z-a zak0l1czone 

Normalność azotynu sodowego en) obliczyć wg wzoru 

n 

w którym 

50 · 0,5 

V- T 

T' - objętoś ć roztworu azotynu sodowego zużytego do 
zlTIlareczkowania 4,3297 g kwasu sulfa nilowego sta
nowiącego i lość równoważną 50 cm 3 0,5n roztworu 

kwasu sulfani lowego, cm" 
II : - obj ętość roztworu azotvnu sodowego zużytego do 

badallla czułO ŚCI papierków jodoskrobiowych wg 
5.4.2, c 111" 

Za wynik przyj ąć średł1lą arytmetyczną wyników co nal
mniej dwóch oznaczań nie różniących s ię od siebie o więce J 

ni ż 0,0005 

5.3.2.4. Wykonanie oznaczania. 3 g badanego chloro· 
wodorku o-toluidyny odważonego z dok ładnością do 0,0002 g 
rozpuścić w 150 cm3 wody . Dodać 15 cm3 kwas u solnego , 
10 cm 3 roztworu bromku potasowego i po ochłodzeniu 
lodem do temperatury 0 -'- 3°C miareczkować 0,5n roztwo
rem azotynu sodowego, c iągle mies zając zawartość zlewkl 
pręcikiem szklanym - do chwili, kiedy kropla miareczko
wanego roztworu przeniesiona na papierek jodoskrobiowy 
wywoła wyrażne n iebiesko-fio le towe zabarwienie. Gdy to 

nastąpi, miareczkowanie zakończyć 
Sumaryczną zawartość chlo owodorków amm (X ) obhczyc 

w procentach wg wzoru 

} ( =-

w którym 

0,143622 . 11
2 • n . 100 

G 

0.143622 - milirównoważllik chlorowodorku o-tolmdyny ; 

" : - objętość zużytego do miareczkowania 0,5n 
roztworu azotynu sodowego, cm 3 • 
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n - normalność azotynu sodowego obliczona 
wg 5.3.2.3, 

G - masa badanej próbki chlorowodorku 0-10-

luidyny, g. 

5.3.2.5. Wynik. Za wynik przyjąć średnią arytmetycżną 
wyników co najmniej dwóch oznaczań nie różniących się od 
siebie o więcej niż o 0,25 % . 

5.3.3. Oznaczanie wody wykonać wg PN-66 jC-04523, 
biorąc do oznaczania 25 g badanego chlorowodorku 0-10-

luidyny odważonego z dokładnością do 0,0002 g i 100 cm3 

nasyconego wodą ksylenu. 

5.3.4. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych 
w wodzie wykonać wg PN-54;C-04517, biorąc do ozna
czania 10 g badanego chlorowodorku o-toluidyny odwa
żonego z dokładnością do 0,01 g. 

5.4. Zaświadczenie o wynikach badań. Każda partia 
wysyłanego chlorowodorku o-toluidyny powinna mieć 

zaświadczenie o wynikach badań, stwierdzające zgodność 

z wymaganiami normy. Interpretacja wyników powinna być 
zgodna z PN-70IN-02l20. 

K O NI EC 

l N F ORMACjE DODATKOWE do BN-72 j6026-51 

Przepisy o ładowaniu i wyładowywaniu wagonów lOwar(!wych w komunikacji wewnętrzne j. Załącznik nr 10 do artykulu 27 ust. 

" pkt. 4 DKP . 
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