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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy Jjest
antranilan metylu - produkt organiczny, otrzymy-
wany syntetycznie przez estryfikacje kwasu antra-
nilowego alkoholem metylowym, a nastepnie oczysz—
czany poprzez destylacje pod préznig lub dodatko=-
wo krystalizowany.

Antranilan metyluv ma:

a) wzér sumaryczny -— C8H902N

COOCH;

7~
b) wzér strukturalny [:::)

¢) cigzar czgsteczkowy - 151,16,

1,2, Zakres stosowania przedmiotu normy. Antra-
nilan metylu stosowany jest jako skiadnik w
pozycjach perfumeryjnych oraz do produkcji
cji spuzywczych.

Kome=-
esen—

1. 3. Normy zwigzane

PN-66/C=-04004 Przetwory naftowe. Oznaczanie ges-
vodci (masy witadciwej)

PN/C-04505 Chemiczne badania i proéby. Pobieranie
prébek i przygotowanie Sredniej prébki labora-
toryjnej. Wytyczne dla produktow ciekiych

PN/C-04507 Chemiczne badania i préby. Pobieranie
prébek i przygotowanie $redniej prébki labora-
toryjnej. Wytyczne ogdlne

PN/C-04514 Ozneczanie temperatury krzepniecia sub-
stancji organicznych

PN/C-60008 Chemiczne badania i préby. Przyrzady
do pobierania prébek. Zgiebniki do produktéw
ciektych

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transpor-—
towych. Znaki i znakowanie. Wymagsnia podsta-
wowe

2. OZNACZENIE

ANTRANITAN METYiU  BN-68/6144~12

o WYMAGANTA

Wymagania

el

a) Barwa ciecz bezbarwna lub
lekko zélta z nie=
biesky fluorescencjq;
dopuszczalna barva

jasnobrgzowa *

b) Zapach intensywny, W roz=-
cieficzeniu przypoui=-
najgcy zapach kwiatu
pomaraficzy; smak
gorzki; aromat gra-
pefruitowy

¢) Liczba kwasowa, nie wigk= 1
sza niz

d) Zawartos¢ antranilanu me- 98
tylu, %, co najmniej

e) Gestosé Py 1,164 + 1,168

20
£) Wspblezynnik zalamrnia
Swiatla vvfo 1,580 + 1,588
z) Temperatura krzepnigciz,
oC, nie nizsza niz 23

i) Rozpuszezaino$é w 60-pro-
centowym roztworze alkoholu
etylowego w stosunku 133

4, PAKOWANIE, PRZICHOWYWANIE T TRANSPORT

4,1, Pakowanie. Antranilan metylu nalezy pako-
waé w beczki zelazne ocynkowane, Przy napeinianiu
zostawié wolng przestrzen nad cieczg na zmiang
objetosci w zalezrodci od temperatury - okolo 5%
objetoéci. Opakowanie powinno byé zaplombowane od-
odcidnig-

powiednim znakiem kontroli Lechniczuej
tym na plombie ciowianej luk aluminiowej.

4,2, Napisy na opakowaniu powiany by¢ umieszezo-
ne zgodnie 2 IN-€7/0~79252 i zawieraé cc najmnisl

a) nazwe i adres wytwdrni,
b) oznaczenie wg rozdz. 2,
¢) numer partii,

Zjednoczenie Przemysiu Chemii Gospodarczej
Ustanowiona przez Dyrektora Przemystu Chemii Gospodarczej dnia 30 majc 1968 r.
joko norma obowiqzujgca w zakresie produkecii od dnia 1 stycznio 1969 r.
(Mon. Pol. nr32/196E€ poz. 220)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE
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d) znak kontroli technicznej,

e) wage retto i brutto.

W przypadku eksportu znakowanie nalezy kazdora-
zowo uzgodnié¢ z eksporterem.

4s2. Przechowywanie. Antranilan metylu Dpalezy
przechowywaé w beczkach ocynkowanych,
szczelnie zamknietych, chronigcych produkt przed
dziataniem Swiatta, najlepiej w chiodnym pomiesz-—
czeniu,.

4.4, Transport, Antranilan metylu moze by¢ tran-

zelaznych

sportowany wszelkimi $rodkami lokomocji.

5+ BADANTA
5.1. Pobieranie probek. Przy pobieraniu prébek
nalezy stosowa¢ wytyczne podane w PN/C-04505, PN/
C-04507 i zgiebnik wg PN/C-6000s, W przypadku
skrzepnigecia calo$é antranilanu metylu znajdujgca

sig¢ w danym opakowaniu nalezy roztopié.

Probki nalezy pobieraé losowo w zaleznosci od
liczby opakowan w partii w liczbie podanej w tab-
licy.

Liczba wybranych opako=
Liczba opakowaih w partii wai do pobrania prébek
Jjednostkowyoch
do 5 wszystkie
6+ 15 6
16 & 25 9
26 = 63 12
64 + 100 16

50 ml
labora-

Provki pierwotne o objetosci co najmniej
zla¢ razem. Uzyskang w ten sposédb prébke
torying naleizy podzielié na dwie czeéci,z ktérych
jedng o objetosci 100 ml nalezy przechowaé¢ do a-
partii
przeznaczonej na eksport - przez 6 miesig¢cy. Dru-

nalizy rozjemczej przez 3 miesigce, a 2z

ga probke wykorzystaé do analiz.
S5e2. Okreslanie barwy. Barwe okre$lié organo=-

leptycznic w probowce ze szkla bezbarwnego o 4$Fed-

nicy 15 mm w przechodzacym $wietle,

De3, Okreslanie zapachu., Kroplg badanego antra-
nilam mebtylu zwilzyé koniec paska bibuly do sag-
diu-

czenlia btezwonnej o szerokosci 0,5 - 1 em i
gosci okoXo 15 cm.

Zapach powinien byé swoisty, bez obcych domie-
szek, zgodny 2 okresleniem w rozdz. % poz. b).

De-te Oznaczanie liczby kwasowej

5441, Odczynniki i roztwory
a) Alkohol etylowy rektyfikowany.
b) Fenoloftaleina, 41-procentowy roztwdér alkoho-

lowy.
A Y

c ) Wodorotlenek potasowy cz.d.a., O,1n roztwor
alkohclowy.

>/t P Wykonanie oznaczania. W kolbie stozkowej

pojemnosci 250 ml odwazyé z dokiadnogcig do 0,01 g
okolo 5 g badanego antranilanu metylu,dodaé¢ 25 ml
alkoholu etylowego zcbojetnionego roztworem wo-

dorotlenku potasowego wobec fenoloftaleiny i mia~
reczkowaé O,1n alkoholowym roztworem wodorotlenku
potasowego do pierwotnego rbézowego zabarwienia nis
znikajacego po okoio 10 sek.

Liczbe kwasowa (LK) obliczyé wg wzoru

5,6 -V

m

LK =

w ktérynm:
5,6 =~ liczba miligraméw wodorotlenku potasowego
w 1 ml 0,1n roztworu,

vV ~ obJjetosé &cisle 0,1n roztworu wodorotlen—
ku potasowego zuzytego przy miareczkowa-
niu, ml,

m - odwazka antranilanu metylu, g.

Dole3. Wynik, Za wynik nalezy prayjgé $Srednig
arytmetyczng wynikdéw co najmniej dwédech oznaczan
nie réznigcych si¢ miedzy sobg wartoscig liczbewg
wiekszg niz 0,1.

5.5. Ozpaczanie zawartoéci antranilanu metylu

545.1, Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek potasowy cz.d.a., 0,5n roztwédr
alkoholowy.

b) Kwas solny c¢z.d.a., roztwér 0,5n.

¢) Fenoloftaleina, 1-procentowy roztwér alkoho-
lowy.

5,5.2, Wykonanie oznaczania. W kolbie stozkowe j
pojemnosci 100 ml odwazyé z doktadnoscig do 0,001 g
okoxo 1,5 g badanego antranilanu metylu,doda¢ 35 ml
0,5n alkoholowego roztworu wodorotlenku pota-
sowego i ogrzewaé¢ pod chlodnica zwrotng w ciggu
2 godz. Po ostygnigciu miareczkowaé nadmiar wodo-

rotlenku potascwego scisle 0,5n roztworem kwasu
solnego, uzywajgc 5 fenoleftaleiny jako
wskaznika, Nelezy réwnolegle przeprowadzié $lepg

kropli

proéve,
Zawartosé antranilanu metylu (X) obliczyé wg
wzoru

0,07558 . (v

w ktérym:

0,07558 = 1l06¢  antranilanu metylu zmydlona
przez 1 ml U,5n roztworu wodorotlenxu

potasowego, g,

roztworu kwasu
solnego uzytego do miareczkowania Sle-

V', ~- objetosé scisle 0,5n

pej proby, nl,
vV, = objetos¢ scisle 0,51 roztworu kwasu
solnego uzytego do miareczlkowania ba-
danej prébki, ml,
m - odwazka antranilanu metvlu, g.
2¢5e5. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé érednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwdch oznaczan
nie réziniagcych si¢ miedzy sobg wiecej niz o 1% wy-
niku mniejszego.
5.6, Oznaczanie gesto$ci.
metylu nalezy oznaczyé areometrem wy PNe=66/C—-04004

Gestosé antranilanu
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w temperaturze 20°C. W przypadku analiz rozjem-
czych nalezy stosowaé¢ oznaczanie gegstoséci za po-
mocg piknometru.

Za wynik nalezy przyjaé $Srednig arytmetyczng
w&nikéw co najmniej dwéch oznaczan nie rdinigcych
sie¢ miedzy sobq wigcej niz o 0,0005.

5.7+ Oznaczanie wspétczynnika zalamania $wiat-

la, Wspélczynnik zaamsnia éwiatla oznacza sig
przy uzyciu refrektometru Abbego w temperaturze
20°C, Jezeli oznaczanie przeprowadzone zostalio w
temperaturze wyzszej lub nizszej w granicach
20 tSOC, to wynik oblicza sig¢ wg wzoru

20 _ .t v T
np n, o+ 0,00043 (t=20)

w ktéryms
nB - wspbXczynnik zalamania Swiatla w tempera-
turze t°C,

t = temperatura pomiaru, 9.

5.8, Oznaczanie temperatury krzepniecia mnalezy
wykonaé wg PN/C-04514.

5.9, Oznaczanie rozpuszczalnosSci w alkoholu e-
tylowym, Do probéwki pojemnosci 25 ml odmierzyé
pipetg 1 ml badanego antranilanu metylu i mia=~
reczkowaé 60-procentowym (% obj.) roztworem alko~
holu etylowego az do calkowitego rozpuszczenia

antranilanu metylu.
Oznaczanie nalezy wykona¢ w temperaturze 20%.,

KONTIEC
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