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NORMA BRANZOWA
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PRODUKTY Potprodukty do barwnikow
ORGANICZNE Zamiast
Kwas J BN-66/6021-12
Grupa katalogowa 1022
1. WSTEP 1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Kwas J

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
kwas J otrzymywany przez sulfonowanie kwasu Tobia-
sa i alkaliczne stapianie soli sodowej kwasu amino-J.

Kwas J ma: ,

a) wzor sumaryczny C;oHsO4NS,

b) wzér budowy

HO,S NH,

\ UH

c) masg¢ czasteczkowg 239,25 (1974),
d) inne nazwy: kwas 2-amino-5-naftolo-7-sulfono-

stosuje si¢ do produkcji barwnikéw azowych i potpro-
duktéow do barwnikéw.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od procentowej zawartoé-
ci kwasu J oraz iloSci zanieczyszczenr rozrdznia sic
dwa gatunki: I i II.

2.2. Przyklad oznaczenia kwasu J gaiunku !
KWAS -J 1 BN-81/6021-12

3. WYMAGANIA

3.1. Wyglad zewnetrzny. Kwas J powinien byé prosz-
kiem barwy szarej do brazowej.

wy, kwas 2-amino-5-hydroksynaftalenosulfonowy-7,
kwas 6-amino-a-naftolo-sulfonowy-3. 3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl. |.
Tablica 1
Gatunk
Wymagania et
I 11
a) Kwasu J okreslonego przez sprzeganie, %, nie mniej niz 90,0") 87.0
b) Stosunek liczby sprzggania do liczby dwuazowania 097 + 1,03 0.9+ L1
¢) Kwasu amono-J w przeliczeniu na produkt 100-procentowy wg sprzegania, %, nie wiecej niz?) 1,5 2.0
d) Czgdci nierozpuszczalnych w roztworze weglanu sodowego w przeliczeniu na produkt 100-procento-
wy wg sprzegania, %, nie wiecej niz 0,3 0.5
e) Rozpuszczalnoé¢ molarna w przeliczeniu na produkt 100-procentowy weg sprzggania, %, nie wigcej
niz?) 5,0 6.5

%) Nie oznacza si¢ dla produktu przeznaczonego na eksport.

') Dla produktu przeznaczonego na eksport: kwasu J, %, nie mniej niz 92.

Zgtoszona przez Zjednoczenie Przemystu Organicznego ORGANIKA
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego ORGANIKA dnia 24 stycznia 1981 r.
: jako norma obowigzujgca od dnia 1 lipca 1981 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 7/1981 poz. 36)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1981,

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 1,00 Nakt. 1500 + 55 Zam. 608/81

Cena zt 5.40
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3.3. Trwalo$é. Kwas J opakowany i przechowywany
zgodnie z rozdz. 4 powinien odpowiada¢ wymaganiom
wg 3.1 i 3.2 przez okres co najmniej 24 miesigcy, liczac
od daty produkcji. Po tym czasi€ moze by¢ stosowany

“dopiero po ponownym sprawdzeniu zgodno$ci para-
metré4w z wymaganiami wg 3.1 i 3.2,

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Kwas J nalezy pakowa¢ w ilosci po
35 kg do workéw wykonanych z rekawow z folii polio-
_lefinowej o wymiarach 600 X 1300 mm, umieszczonych
dodatkowo w workach papierowych OK-4 + 1 AP
o symbolu wg SWW 1822-21 zgodnie z PN-76/79005,
o wymiarach 600 X 1200 mm wg PN-68/0-79027.

Znakowanie opakowan nalezy wykonaé¢ w widoczny
spos6b zgodnie z PN-76/0-79252, umieszczajac na kaz-
dym opakowaniu napis zawierajacy co najmnie;j:

a) nazwe¢ lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg 2.2,

c) numer partii i date produkcji,

d) mas¢ brutto 1 netto. :

4.2. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji jednostki tadunkowe powin-
ny byé formowane na paletach o wymiarach 800 X
X 1200 mm wg PN-75/M-78216. Ladunek na palecie
nalezy zabezpieczyé. przed przesuwaniem si¢ 1 defor-
macja. :

4.3. Przechowywanie. Kwas J nalezy przechowywac
w szczelnie zamknietych opakowaniach wg 4.1 w su-
chych i chtodnych pomieszczeniach magazynowych.

4.4. Transport. Kwas J w opakowaniach wg 4.1 na-
lezy przewodzié krytymi Srodkami transportu.

Przy przewozie koleja produkt nalezy fadowa¢ do
granic pelnego wykorzystania wagonu, zabezpieczajgc
opakowania przed przemieszezaniem si¢ w czasie tran-
sportu w spos6b zgodny z Przepisami o fadowaniu i wy-
tadowywaniu wagondéw towarowych w komunikacji we-
wnetrznej'). '

W transporcie samochodowym produkt nalezy fado-
waé zgodnie z Instrukcja o tadowaniu samochodow
cigzarowych i przyczep!).

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzanie wygladu zewngtrznego (3.1),

b) oznaczanie zawartoéci kwasu J (3.2a),

¢) oznaczanie stosunku liczby sprzg¢gania do liczby
dwuazowania (3.2b),

d) oznaczanie zawartosci kwasu amono-J (3.2¢),

e) oznaczanie zawarto$ci czeéci nierozpuszczalnych
w roztworze we¢glanu sodowego (3.2d), '

f) oznaczanie rozpuszczalnoéci molarnej (3.2¢).

§.2. Wielko$¢é partii. Partie kwasu J stanowi jedna
partia stopowa, tzn. okofo 1 t produktu, lub zawartos¢
okoto 30 opakowan.

1y Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

5.3. Pobieranie probek i przygotowywanie s$redniej
probki laboratoryjnej "nalezy wykonaé wg PN-67/
C-04500. Z przedstawionej do badan partii nalezy wy-

_ braé losowo liczb¢ opakowan wg.tabl. 2.

Tqblica 2

Liczba opakowan wybranych

; K : 4
Liczba opakowan w partii do pobrania probek

do 6 wszystkie
F=1S €
16 + 25 5
26 + 30 12

Prébki pierwotne nalezy pobieraé probnikiem
14 =+ 16 wg PN-74/C-60008. '

Masa $redniej probki laboratoryjnej przeznaczonej
do badan, nie powinna by¢ mniejsza niz 500 g. Czgs¢
éredniej probki laboratoryjnej do badan rozjemczych,
w ilo$ci nie mniejszej niz 200 g, nalezy przechowywac
'przez okres 3 miesiecy od daty wystania produktu
na teren kraju, probki z partii przeznaczonych na eks-
port przechowywaé 6 miesigcy.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzenie wygladu zewnetrznego — wyko-
na¢ wizualnie.

5.4.2. Oznaczanie zawartosci kwasu J metoda sprze¢-
gania z sola dwuazoniowa aniliny

5.4.2.1. Aparatura, przyrzady i materiaty

a) Bibula do saczenia szybkosgczaca.

b) Biureta ze szkla oranzowego z ptaszczem chio-
dzacym.

¢) Mieszadlo elektryczne.

d) Ultrakriostat typ MK-70 firmy VEB MLW Priif-
geriate-Werk Medingen — NRD lub inna faZnia chto-
dzaca utrzymujgca temperaturg 0 -+ 5°C.

5.4.2.2. Odczynniki i roztwory

. a) Chlorek sodowy cz.d.a.

b) Kwas solny cz.d.a. (1,18), roztwor 17-procentowy.

c) S8l dwuzoniowa aniliny, roztwoér 0,1N, przygoto-
wany w nastgpujacy sposéb: w zlewce pojemnosci
100 cm® odwazyé 1,862 g $wiezo przedestylowanej ani-
liny cz.d.a., doda¢ 20 cm® wody destylowanej i 45 cm?
kwasu solnego cz.d.a. (1,18). Zlewk¢ umiesci¢ w fazni
chtodzonej do temperatury ponizej 5°C i dodawacl
z biurety 0,5N roztwor azotynu sodowego cz.d.a. az
do chwili, gdy papierek jodoskrobiowy zwilzony otrzy-
manym roztworem soli dwuazoniowej aniliny zabarwi
sic na niebiesko.

Podczas dwuazowania temperatura nie powinna
- przekorczyé 5°C. Po zakonczonej reakcji dwuazowania,
zawarto$é zlewki przenie$é ilosciowo do kolby pojem-
noéci 200 cm®, uzupetnié do kreski woda destylowana
ochtodzona do temperatury 0 + 5°C i dokladnie wy-
mieszaé. Tak przygotowany roztwor soli dwuazoniowej
aniliny nalezy przechowywa¢ w naczyniu z ciemnego
szkla w temperaturze 0 + 5°C.

Roztwor jest trwaty przez 4 h od chwili przygo-
towania.

d) Sél jednosodowa kwasu H cz., roztwor 1-procen-
towy w 10-procentowym roztworze weglanu sodowego
cz.d.a. '
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e) Weglan sodowy cz.d.a. roztwdr l0-procentowy.

5.4.2.3. Wykonanie oznaczania. W zlewce pojemnosci
250 cm® odwazyé okoto 10 g badanego kwasu J z do-
kladnosécia do 0,0002 g, doda¢ 30 cm’® roztworu wegla-
nu sodowego i okoto 50 cm® wody destylowanej, za-
warto$é¢ zlewki ogrzaé do temperatury nie Wyzszej niz
60°C i miesza¢ do catlkowitego rozpuszczenia. Catos¢
przenies¢ ilodciowo do kolby pomiarowej pojemnosci
500 cm?®, uzupetni¢ woda destylowang do kreski i wy-
mieszaé. Nastgpnie do zlewki pojemnosci 250 cm® od-
mierzyé 50 cm® przygotowanego roztworu, zobojetnic
roztworem kwasu soinego do pH = 7, doda¢ 50 cm’
roztworu weglanu sodowego i cato$¢ ochtodzi¢ do tem-
peratury 0 = 5°C. Zawarto$¢ zlewki miareczkowa¢ roz-
tworem soli dwuazoniowej -aniliny, umieszczonym
w biurecie ze szkla oranzowego, chtodzonej ozigbiona
do okoto 0 + 5°C woda.

Roztwdr soli dwuazoniowej dodawaé poczagtkowo
szybko, a pod koniec miareczkowania kroplamu.

W czasie miareczkowania zawarto$¢ zlewki energicz-
nie mieszaé, utrzymujac temperatur¢ 0 + 5°C.

Przebieg reakcji sprzggania sprawdza¢ na bibule do
sgczenia.

W celu lcpszej obserwacji przebiegu reakcji sprzega-
nia nalezy w kofcowym etapie sprz¢gania dodaé do
roztworu okolo 50 g chlorku sodowego.

Za koniec miareczkowania przyja¢ moment, w kto-
rym roztwér miareczkowany naniesiony na bibul¢ nie
wykazuje juz reakcji barwnej z solg dwuazoniowa ani-
liny, a zaczyna wykazywaé barwng reakcj¢ z roztwo-
rem soli jednosodowej kwasu H.

Zawarto$é kwasu J (X)) obliczy¢ w procentach wg
wzoru -

V-0,0239 - 10 - 100 239 -V
X, = : = (1)
m : m
w ktérym:

V — objetosé scisle 0,IN roztworu soli dwua-
zoniowej aniliny zuzytego do miareczko-
wania, cm®,

m — odwazka kwasu J, g,

0,0239 — ilo§¢ kwasu J odpowiadajaca I cm® Scisle

0,IN roztworu soli dwuazoniowej aniliny, g.
5.4.2.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kofico-
wy nalezy przyja¢ $redniag arytmetyczng wynikow co
najmniej dwéch oznaczan, ktérych rdznica nie prze-
kracza 0,5.
5.4.3. Oznaczanie stosunku liczby sprzegania do licz-
by dwuazowania

5.4.3.1. Przyrzady i materialy
a) Mieszadlo magnetyczne.
b) Papierki jodoskrobiowe.
c) Papierki Kongo.

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Azotyn sodowy cz.d.a., roztwor 0,IN.

b) Dyspergator NNO rodzaj S-10 wg BN-79/6069-06,
roztwor 40-procentowy.

¢) Kwas solny cz.d.a. (1,18).

d) Wodorotlenek sodowy cz.d.a.,
towy.

5.4.3.3. Wykonanie oznaczania zawartosci kwasu J me-
toda dwuazowania. W zlewce pojemnosci 100 cm?® od-
wazy¢ okoto 4 g badanego kwasu J z dokladnoscig
do 0,0002 g.

Zlewke umieéci¢ na mieszadle magnetycznym 1 mie-
szajac dodaé 50 cm® roztworu wodorotlenku sodowego.
Po rozpuszczeniu probki, roztwoér przenies¢ ilosciowe
do kolby pomiarowej pojemnos$ci 250 cm’, uzupeinié
woda destylowang do kreski i doktadnie wymicszad.

50 cm? przygotowanego roztworu umiesci¢ w zlewce
pojemnosci 400 cm?, doda¢ 50 cm?® roztworu Dysperga-
tora NNO i caloéé doprowadzi¢ do temperatury 25°C.
Nastepnie zawarto$é¢ zlewki miareczkowac roztworem
azotynu sodowego. Ilo§¢ dodanego roztworu azotynu
sodowego powinna by¢ mniejsza o 1 cm® od ilosci beda-
cej wynikiem wstgpnego miareczkowania wykonanego
w tych samych warunkach 1 opartego na dwuazowaniu
bezposrednim. Po wprowadzeniu tej ilo§ci roztworu
azotynu sodowego, doda¢ do zlewki bardzo szvbko
5 cm? kwasu solnego i domiareczkowaé zawartos¢ zlew-
ki roztworem azotynu sodowego do uzyskania trwate-
go, utrzymujacego si¢ przez 5 min, niebieskiego zabar-
wienia papierka jodoskrobiowego. Pod koniec miarecz-
kowania dwuazowany roztwor powinien wykazaé wy-
raznie, na papierku Kongo, odczyn kwasny. W prze-
ciwnym przypadku dwuazowanie nalezy powtorzyc
z wieksza iloscia kwasu solngo.

Zawarto$é¢ kwasu J (X,) obliczyé w procentach wg
wzoru

roztwor 4-procen-

V- 0.0239 -5 - 100 1195V

3 = = ' (2)
m m
w ktorym:
V' — objetosé Scisle 0,IN roztworu azotynu SO-
dowego zuzytego do miareczkowania, cm?,
m — odwazka kwasu J, g,
0,0239 — ilo§¢ kwasu J odpowiadajaca 1 cm® Scisle

0.IN roztworu azotynu sodowego, g.
Za wynik koficowy nalezy przyja¢ Srednig arytme-
tyczng wynikéw co najmniej dwdch oznaczan, ktorych
réznica nie przekracza 0,5.
5.4.3.4. Stosunek liczby sprzegania do liczby dwuazo-
wania obliczy¢ wg wzoru

X1
X == (3
X )
w ktéfym:
X, — zawarto$é kwasu J oznaczona metodg sprzg-
gania, wg 5.4.2, %,
X, — zawarto$¢ kwasu J oznaczona metodg dwua-

zowania, wg 5.4.3.3, %.
5.4.4. Oznaczanie zawarto$ci kwasu amino-J
5.4.4.1. Zasada oznaczania polega na rozdzieleniu ba-
danego kwasu J medoda chromatografii bibutowej
wstepujacej i porownaniu w Swietle lampy kwarcowe]
zawarto§ci kwasu amino-J w badanej probcee ze skalg
WZOTCOW.
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5.4.4.2. Aparatura, przyrzady i materiaty

a) Bibula chromatograficzna Whatman nr 4 lub 41
o wymiarach co najmniej 350 X 250 mm.

b) Komora chromatograficzna firmy Shandon o wy-
miarach 335 X 170 X 360 mm, z pokrywg na szlif
lub naczynie szklane z pokrywa na szlif zaopatrzone
w szklany stojak do zawieszania bibuly.

¢) Komora chiodzgca utrzymujaca temperaturg
5 = 10°C o wymiarach wigkszych od wymiarow ko-
mory chromatograficznej lub chlodziarka.

d) Lampa kwarcowa z filtrem o krotkim zakresie
fal UV (254 nm).

e) Mikrostrzykawka pojemnosci 10 mm?® Iub mikro-
pipeta.

5.4.4.3. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy cz.d.a., roztwor wodny 1 + |[.

kY Kwas amino-J oczyszczony, przygoiowany w na-
stepuiacy sposéb: 100 g odfiltrowanej pasty kwasu ami-
no-J technicznego rozpusci¢ w 100 cm? wrzacej wody
destylowanej i dodaé¢ 200 cm’® kwasu solnego cz.d.a.
(1,1%). Po ochiodzeniu odsaczy¢ wytracony osad przez
Leick Buchnera. Nast¢pnie osad przenie$¢ do zlewki
pojemnosci 500 ¢m?, doda¢ 100 cm’ wody destylowa-
nej 1 20 g tlenku magnezowego ch.cz. ogrzac do wrze-
pia ! utreymvwadé we wrzeniu w ciggu 20 <+ 25 min.

(roraca mase odfiltrowaé na lejku Biichnera. Filtrat
ochtodzi¢ do ¢ 1 odstawi¢ do krystalizacji, utrzymu-
jac temperatury O°C.

Otrzymang sl magnezowg kwasu amino-J przekry-
stalizowac¢ w 50 cm’ wody destylowanej, przeprowadzi¢
w Ol jednosodows za pomocg kwasnego weglanu so-
dowego cz.d.a. 1 wysuszy¢ w temperaturze 100°C bez
dostepu Swiatis.

Procentowa zawarto$é kwasu amino-J oznaczy¢ me-
todg dwuazowania.

Koniec reakcji dwuazowania sprawdza¢ na papierku
jodoskrobiowym, ktdérego zabarwienie powinno utrzy-
mac si¢ w ciggu 5 min.

W obliczeniack procentowej zawartosci uwzglednié
mas¢ czasteczkowa soli jednosodowej kwasu amino-J.

¢) Roztwor rozwijajacy: woda nasycona cykloheksa-
noiem, przygotowana w nastgpujacy sposdb: wymieszac
cykloheksanol cz. z woda destylowang w stosunku ob-
jgtosciowym 1 + 1 i pozostawié¢ na okres jednego dnia,
<o’ pewien czas wstrzgsajac. Powstate warstwy rozdzie-
ii¢; warstwa dolna — wodna stuzy jako uktad rozwi-
lajacy.

d) Woda amoniakalna cz.d.a.

5.4.4.4. Przygotowanie roztworow wzorcowych kwasu
amino-J. Odwazy¢ 0,2 g kwasu amino-J oszyszczonego
(w przeliczeniu na produkt 100-procentowy) z doktad-
noécig do 0,0002 g. odwazke rozpusci¢ w 30 cm’ roz-
tworu alkoholu etylowego, doda¢ 3 =+ 5 kropli wody
amoniakalnej, roztwdr przenie$¢ ilosciowo do kolby
pomiarowej pojemnosci 100 cm? i uzupetnié¢ roztworem
alkobolu etylowego do kreski. Z tak przygotowanego
roztworu, za pomoca pipety pojemnosci 5 em® z po-
dziatka co 0.1 cm?; odmierzy¢ do kolb pomiarowych
poemnodci 100 cm? kolejno 0,5: 1,05 1,5; 2.0 i 2,5 cm’®
roztwory, uzupelnié vostworem alkoholu etylowego do

kreski i doktadnie wymieszaé. Otrzymane roztwory bg-
da odpowiadaly zawartosci: 0,5; 1,0; 1,5; 2,0 i 2,5%
kwasu amino-J w badanym kwasie J w przeliczeniu
na produkt 100-procentowy. :

5.4.4.5. Przygotowanie roztworu badanego kwasu J.
Odwazy¢ 0,2 g badanego kwasu J (w przeliczeniu na
produkt 100-procentowy wg metody sprzggapia) z do-
ktadnoscia do 0,0002 g, odwazke rozpuscic w 30 cm?
roztworu alkoholu etylowego, doda¢ 3 <+ 5 kropli wo-
dy amoniakalnej, roztwér przenie$¢ ilosciowo do kol-
by pomiarowej pojemnosci 100 c¢m? 1 uzupetni¢ do
kreski roztworem alkoholu etylowego.

5.4.4.6. Przygotowanie komory chromatograficznej.
Do komory chromatograficznej wprowadzi¢ roztwor
rozwijajacy, w takiej ilosci aby stanowit warstwg wy-
sokosci I cm. Komore umiescié w komorze chtodzacej
w temperaturze 5 + 10°C.

5.4.4.7. Wykonanie oznaczania. Na bibul¢ chromato-
graficzna nanie$s¢ mikrostrzykawka roztw6r badanego
kwasu J wg 5.4.4.5 oraz wzorcowe roztwory kwasu
amino-J wg 5.4.4.4 w iloSciach po 10 mm’, tak, aby
$rednica powstalych plam wynosita okoto 0,5 cm. -
Krople nanie$¢ na jednej linii poziomej w odleglosci
2 cm od dolnego brzegu i 3 cm od siebie. Dolny brzeg
bibuly zanurzy¢ od roztworu rozwijajacego tak, aby
janiesione plamy znajdowaty si¢ 1 cm nad jego pozio-
mem. Komore zamkng¢ 1 pozostawi¢ w tmperaturze
5 = 10°C przez okolo 2 h. Nastgpnie wyja¢ chroma-
togram z komory chromatograficznej i natychmiast
oglada¢ w $wietle lampy kwarcowej.

Poréwnaé¢ wizualnie plam¢ powstalg z roztworu ba-
danego kwasu J z szeregiem plam wzorcowych.

Na podstawie obserwacji wielkosci plam i intensyw-
nosci fluorescencji okresli¢ procentowa zawartos¢ kwa-
su amino-J w badanym kwasie J w przeliczeniu na
produkt 100-procentowy.

5.4.5. Oznaczanie zawartosci czeSci nierozpuszczal-
nych w roztworze weglanu sodowego

5.4.5.1. Przyrzady i materiaty

a) Saczek iloSciowy $redni lub tygiel Schotta G-3.

b) Papierki uniwersalne.

5.4.5.2. Odczynniki i roztwory. Weglan sodowy cz.,
roztwor 10-procentowy.

5.4.5.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto 10 g
kwasu J z doktadnoscig do 0,001 g, przenies¢ ilosciowo
do zlewki pojemnosci 800 cm?, doda¢ 300 cm® wody
destylowanej i 50 c¢m’® roztworu wegglanu sodowego.
Cato$¢ ogrza¢ do temperatury 60°C, mieszajac do cal-
kowitego rozpuszczenia si¢ kwasu J. Roztwor przesa-
czy¢ przez saczek lub tygiel Schotta, uprzednio wysu-
szony do statej masy w temperaturze 80°C i zwazony
z doktadnoscia do 0,001 g.

Osad przemy¢ woda destylowang z dodatkiem nie-
wielkiej ilosci roztworu weglanu sodowego, a nastgpnie
trzykrotnie wodg destylowang o temperaturze 60°C, do
uzyskania odczynu oboj¢tnego na papierek uniwersalny.

Osad wysuszy¢é w suszarce do stalej masy w tempe-
raturze 80°C i zwazyé z dokladnoscia do 0,001 g.

Zawarto$é czeSci nierozpuszczalnych w roztworze
weglanu sodowegoc (Xi) w przeliczeniu na produkt
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100-procentowy wg metody sprzg¢gania obliczy¢é w pro-
centach wg wzoru

(my -=m32) - 100 - 100

X — 4)
w ktorym:
m; — masa sgczka lub tygla z osadem po wysusze-
niu, g,
m; — masa saczka lub tygla, g,
m — odwazka badanego kwasu J, g,
X, — zawarto$¢ kwasu J oznaczona metoda sprzg-

gania, %.

5.4.5.4. Wynik koricowy oznaczania. Za wynik konco-
wy nalezy przejg¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co
najmniej dwoch oznaczan, ktérych réznica nie prze-
kracza 0,05.

5.4.6. Oznaczanie rozpuszczalnosci molarnej

5.4.6.1. Zasada oznaczania polega na okresleniu, me-
toda sprzggania z sola dwuazoniowa aniliny, pozosta-
lego w roztworze wodnym kwasu J, po wysoleniu go
chlorkiem sodowym.

5.4.6.2. Aparatura, przyrzady i materialy

a) Bibula do saczenia Sredniej gestosci.

b) Biureta ze szkla oranzowego z ptaszczem chio-
dzacym.

c) Mieszadto laboratoryjne.

d) Pehametr.

e) Ultratermostat.

5.4.6.3. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek sodowy cz. i roztwdr nasycony.

b) Kwasny weglan sodowy bezwodny cz.d.a.

¢) SOl dwuazoniowa aniliny, roztwor 0,IN, przygo-
towany wg 5.4.2.2¢c).

d) Weglan sodowy cz.d.a., roztwdr 10-procentowy.

5.4.6.4. Wykonanie oznaczania. Do kalibrowanej
zlewki pojemnosct 800 cm® odwazy¢, z dokladnoscia
do 0,01 g, 23,9 g kwasu J (w przeliczeniu na produkt
100-procentowy wg metody sprzegania wg 5.4.2), do-
da¢ 50 ¢m’® wody detylowanej i doktadnie wymieszaé
do uzyskania konsvstencji pasty. Zlewke umiesci¢ w ter-
mostacie, doda¢ 300 cm® wody destylowanej, zaopa-
trzy¢ w mieszadto i termometr. Mieszadio uruchomi¢
1 utrzymujac temperature 19 <+ 20°C mieszaé zawar-
tos¢ zlewki do uzyskania jednorodnej mieszaniny.
Otrzymana zawiesina kwasu J powinna wykazywaé na
pehametrze pH 3 + 3,5.

W przypadku pH nizszego od 3 nalezy doda¢ 7 biu-
rety roztworu we¢glanu sodowego do uzyskania 73da-
nej warto$ci pH. Nast¢pnic wyja¢ mieszadio i termo-
metr, zawartos¢ zlewki uzupetni¢ woda destvlowans do
objetoscr 400 c¢cm® i ponownie umiecsci¢ w zlewce mic-
szadto 1 termometr.

Po uruchomieniu mieszadta doda¢ porcjami w ciagu
10 min 10 g kwasnego weglanu sodowego, utrzymujac
przez caly czas temperaturg 19 <+ 20°C. Zawarto$é
zlewki miesza¢ do catkowitego rozpuszczenia si¢ kwa-
su J. Do otrzymanego roztworu dodaé porcjami w cia-
gu 30 min 150 g chlorku sodowego, utrzymujgc tem-

KONIEC

Intormacie dodatkowe

peraturg 20 =£1°C.

Po zakonczeniu wysalania, zawartosc zlewki mieszad
jeszcze przez 4 h, utrzymujac temperature 20 +1°C.
Nastepnie wyja¢ mieszadto i termometr, zawartosc
zlewki uzupetni¢ do objetosci 500 ¢cm® nasyconym roz-
tworem chlorku sodowego o temperaturze 20 £1°C.
po czym ponownie umieSci¢c w zlewce mieszadle 1 ter-
mometr. Zawarto$¢ zlewki mieszaé jeszcze przer
15 min, utrzymujac temperaturg 20 +1°C.

Calos¢ przesgczy¢ przez saczek z bibuly o Srednicj
gestosci.

Temperature w czasie sgczenia utrzymywac na po-
ziomie 20 =*£1°C, a czas sgczenia nie moze przekro-
¢zy¢ 10 min.

Do zlewki pojemnosci 600 ¢m® odmierzy¢ 250 ¢m’
otrzymanego przesaczu, dodaé 10 g roztworu weglanu
sodowego, cato$¢ ochlodzi¢ do temperatury 0 =+ 5°C
1 w tej temperaturze miareczkowaé zawatto$¢ zlewki
roztworem soli dwuazoniowe] aniliny, umieszczonym
w biurecie ze szkta oranzowego, chtodzonej woda ozig-
biong do okoto 5°C. ,

Pod koniec miareczkowania sprawdzié na bibulc
przebieg reakcji sprzggania, nanoszac kroplg roztworu
miareczkowanego i obok kroplg roztworu soli dwua-
zoniowej aniliny. Na granicy wyciekéw z obu roztwo-
rOw powinno pojawi¢ si¢ zabarwienie zOlte oraz czer-
wonobrunatne.

Za koniec miareczkowania przyjagé moment, w kto-
rym nie pojawi si¢ zabarwienie czerwonobrunatne.

Rozpuszczalno$¢ molarna kwasu J (Xs) w przelicze-
niu na produkt 100-procentowy obliczy¢ w procentach
wg wzoru

¥, = 0,0239 - 500 - V - 100 = 1 v 5)
250 - 239 . 5
w ktorym:

V' — objetosc sciéle 0,IN roztworu soli dwua-
zoniowej aniliny zuzytego do miareczko-
wania. cm’,

0,0239 — ilo$¢ kwasu J odpowiadajgca 1 cm? Scisle
0,IN roztworu soli dwuazoniowe) anili-

ny, g,
23,9 — odwazka kwasu J w przeliczeniu na produkt

100-procentowy wg metody sprzg¢gania, g.

5.4.6.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kofico-

wy- nalezy przyjaé srednig arytmetyczng wynikow co

najmniej dwoch oznaczan, ktdrych réznica nie prze--
kracza ().5.

5.5. Zaokrgglanie i zapisywanie liczb dotyczacych
koncowych wynikow oznaczati parametréow wg 3.2 na-
lezy przeprowadzac rgodnie » PN-70/N-02120 p. 3.3.2.

§.6. Ocena wynikéw badan. Parti¢ kwasu J nalezy
uznaé za zgodng z wymaganiami normy, jezeli wyniki
badan, podanych w 5.1, sa zgodne® z wymaganiami
p. 3.

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Do kazdej par-
tii wystanego produktu wytworca obowiazany jest do-
taczyé zaswiadczenie stwierdzajate zgodno$¢ wynikow
badan z wymaganiami normy.
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INFORMACIJE DODATKOWE

L. Instytucja opracowujgca norm¢ — Nadodrzanskie Zakiady
Przemystu Organicznego ORGANIKA-ROKITA w Brzegu Dolnym.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-66/6021-12

a) ze wzgledu na brak w kraju produkcji kwasu J w postaci pasty,
zrezygnowano z ujmowania tego rodzaju kwasu J w nowelizowane;j
norinie,

b) wprowadzono dwa gatunki kwasu J w zaleznoéci od zawar-
tosci gléwnego skiadnika i zanieczyszczef,

¢) dla produktu przeznaczonego na eksport przyjeto zawarto$é
kwasu J na-poziomie nie mpiej niz 92%,

d) wprowadzono stosunek liczby sprzggania do liczby dwuazo-
wania,

€) zrezygnowano z oznaczania wybarwienia,

f) uscisSlono i uaktualniono postanowienia dotyczace pakowania,
przechowywania i transportu.

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobicrania i przy-

gotowywania prébek ’
PN-74/C-60008 Prébniki do pobierania probek produktéw bez-

ksztattnych
PN-75/M-78216 Palety tadunkowe plaskie jednoptytowe czterowejs$-

ciowe bez skrzydet drewniane 800 X 1200-EUR
PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb

PN-68/0-79027 Opakowania transportowe. Worki papierowe. Sze-
regi wymiarowe

PN-76/0-79252 Transportowe jednostki opakowaniowe. Znaki i zna-
kowanie. Wymagania podstawowe

PN-76/P-79005 Opakowania transportowe. Worki papierowe

BN-79/6069-06 Dyspergator NNO

Przepisy o fadowaniu i wyladowywaniu wagonéw towarowych w ko-
munikacji wewngtrznej. Zalacznik Nr 10 do DKP (Dz.T i ZK
z 1968 r., nr 4 poz. 10) wraz z pdiniejszymi zmianami

Instrukcja o tadowaniu samochodéw cigzarowych i przyczep. Zalacz-
nik do Zarzadzenia Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r.
(Mon. Pol. nr 24, poz. 123)
4. Normy zagraniczne

Indie IS 6264 — 1971 Specification for J-ACID

NRD WEFS 46 (1965) Organische Zwischenprodukte. I-Siure. Paste
und Pulver

ZSRR T'OCT 19661-63 2-amnHo-5-nadTON-TCy1bPOKHCIOTA TEXHHU-
yeckas
5. Symbol wg SWW — SWW 1243-435.
6. Autorzy projektu mormy — mgr inz. D. Adamczak mgr inz.

E. Gnitecka, mgr inz. J. Kopertowski — Nadodrzanskie Zaklady

Przemystu Organianicznego ORGANIKA—ROKITA w Brzegu Dol-

nym. :
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