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NORMA BRANZOWA BN-75
PRODUKTY SRt
ORGANICZNE a-Naftol Zamiast

BN-63/6021-01

Grupa katalogowa X 22

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest a-naftol destylowany
otrzymywany przez zmydlanie c¢-naftyloaminy kwasem siarkowym.

a-Naftol ma:

a) wzér sumaryczny — C;oHgO

OH
.

T P
b) wzér budowy — L \L W

¢) mase czgsteczkowa — 144, 174 (1961 r.)
d) nazwe systematyczng — 1-hydroksynaftalen.

1.2, Zakres stosowania przedmiotu normy. ¢-Naftol destylowany ma za-
stosowanie w przemyS$le barwnikarskim i farmaceutycznym.
2. OZNACZENIE
a-NAFTOL DESTYLOWANY BN-75/6021-01

3. WYMAGANIA

3.1. Wyglad zewnetrzny. o-Naftol destylowany powinien mieé posta¢ lu-
sek barwy jasnoszarej z dopuszczalnym lekko z6itym odcieniem.

Zgloszona przez Zjednoczenie Przemysiu Organicznego ORGANIKA
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego
ORGANIKA dnia 29 listopada 1975 r, jako norma obowigzujgca w zakresie !
produkeji i obrotu od dnia 1 paZdziernika 1976.
(Dz. Norm. i Miar nr 5/1976 poz. 14)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1976. Wpiyw do WN 27.1.76. Oddano Cena zt 2,40
do skitadu 18.2.76. Druk ukoficzono w czerwcu 76. Obj. 0,50 a. w. Naklad
2200-+42 egz. RZG — 544/76
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) l;!,.r Wymuanla fizyczne i chemiczne — wg tabl. 1
o Tablica 1

Wymagania

a) Temperatura krzepnigcia wysuszonego produktu, °C
nie nizsza niz 93,5

b) Zawartos§é a-naftolu, %, nie mniej niz 98,5
¢) Zawartosé¢ a-naftyloaminy, 9, nie wiecej niz
1
|

d) Rozpuszczalno§é w alkoholu etylowym catkowita

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. o-Naftol destylowany nalezy pakowaé po 40 kg w worki
papierowe otwarte klejone czterowarstwowe (w tym jedna warstwa z papie-
ru dwuwarstwowego sklejonego asfaltem) wg PN-70/P- 79005, o wymiarach
600X1100 mm — zgodnych z PN-68/0-79027, zamykane sposobem zawijania.

Na zyczenie odbiorcy nalezy stosowaé, jako wkladki do workow papiero-
wych, worki polietylenowe wg BN-70/6414-086.

Znakowanie opakowan nalezy wykonaé¢ wg PN-67/0-79252. Na kazdym
opakowaniu nalezy umiescié trwaly napis zawierajgcy co najmniej:

a) nazwe lub znak wytwoérni,

b) oznaczenie wg rozdz. 2,

¢) numer partii,

d) mase brutto i netto,

e) znak manipulacyjny CHRONIC PRZED WILGOCIA wg PN-67/
0-79252 p. 2.4.6. ;

4.2, Formowanie jednostek ladunkowych. W przypadku stosowania palety-
zacji, jednostki ladunkowe nalezy formowaé na paletach wg PN-68/M-78218.
Eadunek na palecie nalezy zabezpieczyé przed przemieszczaniem sie.

' 4.3. Przechowywanie. -Naftol opakowany wg 4.1 nalezy przechowywaé
w suchych pomieszezeniach magazynowych.

4.4. Transport. a-Naftol opakowany wg 4.1 naleiy przewozié krytymi
Srodkami transportu zabezpieczajacymi produkt przed zamoczeniem. Srodek
przewozowy przed zaladowaniem nalezy przygotowaé przez usuniecie gwoz-
dzi, zabezpieczenie $rub, hakéw itp. wystajacych czeSci, ktére moga spowo-
dowaé uszkodzenie opakowan.

Opakowania z a-naftolem nalezy ustawiaé $ciSle obok siebie na calej po-
wierzchni §rodka przewozowego (wagonu, samochodu).

W transporcie kolejowym opakowania z a-naftolem nalezy ladowaé do
granic wykorzystania wagonu wg Przepiséw o ladowaniu i wyladowywaniu
wagonéw towarowych w komunikacji wewnetrznej.

W transporcie samochodowym opakowania z a-naftolem nalezy ladowaé
zgodnie z Instrukcja o ladowaniu samochodéw ciezarowych i przyczep.
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5. BADANIA
5.1, Rodzaje badah
a) sprawdzanie wygladu zewnetrznego (3.1),
b) oznaczanie temperatury Krzepniecia wysuszonego produktu (3.2a),
¢) oznaczanie zawarto$ci a-naftolu (3.2b),
d) oznaczanie zawartosci a¢-naftyloaminy (3.2c),
e) oznaczanie rozpuszczalnosci w alkcholu etylowym (3.2d).

5.2, Wielkos¢ partii. Partie stanowi okolo 4000 kg produktu.

5.3. Pobieranie probek. Przy pobieraniu prébek nalezy stosowaé wytyczne
podane w PN-67/C-04500. Z kazdej partii, w zaleznosci od liczno$ci opako-
wan, nalezy wybra¢ w sposob losowy do pobrania prébek liczbe opakowan
wg tabl. 2.

Tablica 2
Liczba opakowan Liczba opakowan, ktére nalezy WyIOSOWElL
w partii do pobrania prébek
do 6 wszystkie
T—15 6
16 =25 9
2663 12
powyzej 63 14

Prébki pierwotne nalezy pobieraé prébnikiem nr 16 wg PN-74/C-60008,
z caiej warstwy produktu. Liczba pobieranych prébek pierwotnych z jednego
opakowania powinna byé taka, Zeby masa pr6ébki og6lnej byla nie mniejsza
nriz 1000 g. Prébke ogbélng umie$cié w czystym, suchym naczyniu, dokladnie
wymieszaé, po czym wydzielié z niej $rednig prébke laboratoryjng o masie
nie mniejszej niz 500 g. Srednig prébke laboratoryjng podzielié na dwie cze-
8ci: jedng przeznaczyé do badania, a drugg nalezy przechowywaé do analizy
kontrolnej przez 6 miesiecy od daty wystania produktu.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzanie wygladu zewnetrznego wykonaé wizualnie.

5.4.2. Oznaczanie temperatury krzepniecia wysuszonego produktu — wg
PN-75/C-04514.

5.4.3. Oznaczanie zawartosci ¢-naftolu

5.4.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas H techniczny, roztwér 10-procentowy w 5-procentowym wegla-
nie sodowym.

b) Kwas octowy cz., roztwér 10-procentowy.
¢) p-Nitroanilina zdwuazowana cz., roztwér 0,1 N,
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d) Octan sodowy cz., roztwor 40-procentowy.
e) Wodorotlenek sodowy cz., roztwoér 2 N.
f) Wskasnik — papierki fenoloftaleinowe.

5.4.3.2. Wykonanie oznaczania. 10 g badanego c«-naftolu odwazyé¢ z dc-
ktadnoécia do 0,01 g, przeniesé do zlewki pojemnosci 400 cm?, dodaé 200 cm?
wody, ogrza¢ do stopienia si¢ a-naftolu, po czym dodaé 35 cm’® wodorotlenku
sodowego. Nastepnhie roztwér przelaé do kolby pomiarowej pojemnosci
500 cm?® i uzupelnié woda do kreski. Z przygotowanego roztworu pobraé pi-
peta 50 cm3, przenie§é do zlewki pojemnosci 600 cm3, dodaé kwasu octowego
do lekkiej opalescencji i 40 cm® roztworu octanu sodowego, schlodzi¢ lo-
dem, a nastepnie rozcienczyé woda do objetosci okolo 200 cm? i miareczko-
waé zdwuazowana p-nitreaniling, kontrolujac przebieg reakeji roztworem
kwasu H.

W momencie kiedy kropla badanego roztworu naniesiona na bibule daje
na wycieku z kroplg roztworu kwasu H trwala czerwona obwoédke, nalezy
roziwor zalkalizowaé roztworem wodorotlenku sodowego wobec papierka
fenoloftaleinowego i cgrzaé do wrzenia. Po ostudzeniu zobojetni¢ nadmiar
wodorotlenku sodowego kwasem octowym i miareczkowaé dalej roztworem
zdwuazowanej p-nitroaniliny w temperaturze nie wyziszej niz 10°C, do wy-
stapienia na bibule trwalej, nie znikajacej w ciggu 5 min czerwonej obwodki
z roztworem kwasu H.

Zawartoés e-naftolu (X) obliczyé w procentach wg wzoru

'V -0,0144 - 500 - 100
m - 50

&

X =-
w ktéorym:

V — objetoéé §cisle 0,1 N roztworu zdwuazowanej p-nitroaniliny, zuzy-
tego do miareczkowania , cm3,
0,0144 — ilo&é ¢-naftolu odpowiadajacego 1 em? $cigle 0,1 N a-roztworu zdwu-
azowanej p-nitroaniliny, g,
m — odwazka badanej probki, g.

5.4.3.3. Wynik oznaczania. Za wynik oznaczania nalezy przyja¢ Srednia
arytmetyczna wynikéw co najmniej dwéch réwnoleglych oznaczan nie réznig-
cych sie wiecej niz o 0,5%,.

5.4.4. Oznaczanie zawartoSci ¢-naftyloaminy

5.4.4.1. Zasada metody. Metoda oznaczania zawartosci «-naftyloaminy po-
lega na sporzgdzeniu wykresu zaleznosci ekstynkeji roztworu od zawartosci
a-naftyloaminy w e-naftolu. ‘

5.4.4.2. Przyrzady. Kolorymetr Pulfricha lub spektrofotometr.

5.4.4.3. Odczynniki i roztwory

a) Azotyn sodowy cz., roztwoér 1 N.

b) Kwas H, roztwbér 1 N.

¢) Kwas solny cz. (1,19).

d) a-Naftol cz.

e) a-Naftyloamina cz., roztwér 0,5-procentowy przygotowany w nastgpu-



BN-75/6021-01 5]

jacy sposob: 0,5-g a-naftyloaminy rozpuscié¢é w 60 cm? 0,5-procentowego kwa-
su solnego, przenies¢ do kolby pomiarowej pojemno$ci 100 cm3? i uzupelnié
woda do kreski.

f) Woda amoniakalna cz., roztwér 25-procentowy.

5.4.4.4. Oznaczanie ekstynkcji roztworéw a-naftolu o znanej procentowej
zawartosci ¢-naftyloaminy i sporzadzenie wykresu. Pieé probek po 25 g
a-naftolu cz. odwazyé z doktadno$cia do 0,01 g, kazdg z nich przenie$é do
zlewki pojemnos$ci 400 cm?®, dodaé¢ 150 cm?® wody oraz nastepujgce ilosci roz-
tworu c-naftyloaminy: 0,5; 1,0; 1,5; 2,0 2,5 cm® odpowiadajgce stezeniu 0,1;
0,2; 03; 04; 0,59 c-naftyloaminy w c-naftclu. Prébki zagotowaé, mieszajac
dodaé po 10 ecm?® kwasu solnego i gotowaé 2 min.

Po oziebieniu do temperatury 30°C osady odsgczyé na lejku analitycznym
przez miekkie saczki iloSciowe, przesgcze oziebié z zewnagtrz do temperatury
15°C i mieszajgc dodaé do kazdej prébki po 2 emd roztworu azotynu sodowe-
go. Po 10 min roztwory przesgczyé, przesacze przelaé do kolby pomiarowej
pojemncsci 250 em3 i uzupelnié woda do kreski (roztwory A).

Do 5 zlewek pojemno$ci 100 cm? przenie§é kolejno po: 2 cm? roztworu
kwasu H, 5 cm?® wody amoniakalnej, 25 cm?® wody i 20 cm3 koleinych roztwp—
row A, wymieszaé, przenie§¢ do kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm?3, uzu-
pelnié wodg do kreski i wymieszad.

Ekstynkcje oznaczy¢ na kolorymetrze Pulfricha (roztworem odniesienia jest
woda), uzywajac filtr Sy i kuwete 0,5 cm3 (0,449), lub na spektrofotometrze
przy cilugosci fali 530 nm i wykreéli¢ zaleinosé ekstynkeji od procentowej
zawartoéei c¢-naftyloaminy wg przykladu na rysunku.
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Do kazdego kolorymetru nalezy zrobi¢ oddzielny wykres. Otrzymany wy-
kres przy poshugiwaniu sie tym samym aparatem trzeba sprawdzié co najmniej
raz na trzy miesigce oraz po regulacji kolorymetru.

5.4.4.5. Wykonanie oznaczania. Okolo 5 g badanego c«-naftolu odwazyé
z dokladno$cia do 0,01 g, przenie§é do zlewki pojemnosci 400 cm?®, dodac
150 em3® wody, zagotowaé, mieszajac dodaé 10 cm?® kwasn solnego i gotowaé
przez 2 min. Po oziebieniu do temperatury 30°C, osad odsaczyé na lejku
analitycznym przez miekki saczek iloSciowy, przesacz ozigbié do tempera-
tury 15°C i mieszajge dodaé 2 em3 azotynu sodowego. Po 10 min roztwoér
przesgczyc¢, przesacz przelaé do kolby pomiarowej pojemnosei 250 cm? i uzu-
pelnié wodg do kreski (roztwor A).

Do zlewki pojemnos$ci 100 cm?® przenie$é¢ 2 cm? roztworu kwasu H, 5 cm?
wody amoniakalnej, 25 cm?® wody i 10 cm? roztworu A, wymieszaé, przenie$é
do kolby pomiarowej pojemnosei 100 em3 i uzupelni¢é woda do kreski.

Ekstynkcje otrzymanego roztworu oznaczyé na kolorymetrze Pulfricha
(roztworem odniesienia jest woda) lub na spektrofotometrze, przy dilugosdei
fali 530 nm.

Zawartos§é a-naftyloaminy odczytaé z wykresu.

5.4,5. Oznaczanie rozpuszezalnoSei c¢-naftolu w alkohelu etyloewym. 2 g
a-naftolu odwazyé z dokladno$cia do 0,01 g, przenie§é do probowki, dodaé
20 cm3 96-procentowego alkoholu etylowego i wytrzasaé do rozpuszczenia.

ca-naftol nalezy uznaé za calkowicie rozpuszczalny w alkoholu etylowym,
jezeli otrzymany roziwoér ogladany w Swietle przechodzacym bedzie stano-
wil przezroczysta i bezbarwng ciecz z dopuszczalnym stabym zabarwieniem.

5.5. Ocena peartii. Partie «-naftolu nalezy uznaé¢ za zgodna z wymagania-
mi normy, jezeli wyniki badan przeprowadzonych wg 5.1 s zgodne z wyma-
g@niami wg 3.11 3.2

5.6. Zas§wiadczenie o wynikach badan stwierdzajace zgodnos§é z wymaga-
niami normy producent jest zobowigzany wystawi¢ i przesta¢ odbiorcy.

KONIEC

Informacje dodatkowe
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Zaklady Przemysilu Barwnikéw

BORUTA w Zgierzu. .

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-63/6021-01

a) podano aktualnie stosowany rodzaj opakowania,

b) powolano obowigzujgce zarzgdzenia w zakresie transportu,

¢) dopuszezono stosowanie spektrofotometru przy okreSlaniu ekstynkeji
barwnych roztworow.

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN—GZ/C-MSOO Produkty chemiczne., Wytyczne pobierania i przygotowania
prébek

PN-75/C-04514 Oznaczanie temperatury Kkrzepniecia substancji organicznych

PN-74/C-60008 Prébki do pobierania prébek produktéw bezksztaitnych

PN-68/M-78218 Palety !adunkowe plaskie dwuplytowe drewniane nieodwra-
calne dwuwej$ciowe bez skrzydel 2

PN-68/0-79027 Opakowania transportowe. Worki papierowe. Szeregi wymia-
rowe

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transportowych. Znaki i znakowa-
nie. Wymagania podstawowe

PN-70/P-79005 Opakowania fransportowe. Worki papierowe

BN-70/6414-06 Opakowania transportowe z tworzyw sztucznych. Worki poli-
etylenowe otwarte, plaskie bez fald bocznych, zgrzewane

Przepisy o ladowaniu i wyladowywaniu wagonéw towarowych w komunikacji
wewnetrznej. Zatgeznik nr 10 (do art. 27, ust. 4 pkt. 4 DKP)

Instrukcja o ladowaniu samochodbéw ciezarowych i przyczep. Zatgcznik do
Zarzadzenia Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. Mon. Pol. nr 24,
poz 123)

4. Autor projektu normy — Kazimiera Cinkusz — Zaklady Przemyslu

Barwnik6w BORUTA w Zgierzu.
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