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NORMA BRANŻOWA BN-75 

Półprodukty do borwników 6021-05 
PRODUKTY 

Kwas ORGANICZNE Zamiast 
dwuaminosłylbenodwusulłonowy BN-6416021 -05 

Grupa katalogowa X 22 

l. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest kwas dwuaminostylbeno
dwusulfonowy techniczny, otrzymywany przez redukcję kwasu dwunitrostyl
benodwusulfonowego. 

Kwas dwuaminostylbenodwusulfonowy ma: 
a) wzór sumaryczny - C14H14N206S2 

b) wzór budowy 

c) masę cząsteczkową - 370,4 (1962 r .) 
d) nazwę systematyczną - kwas 4,4'--dwuaminostylbeno-2,2'-dwusulfo-

nowy. 

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Kwas· dwuaminostylbenodwu
sulfonowy stosClwany jelit do produkcji barwników azowych stylbenowych. 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. Rodzaje. W zależności od przeznaczenia produktu, r.ozróżnia się dwa 
rodzaje kwasu dwuaminostylbenodwusulfonowego: 

Z - przeznaczony na zbyt, 
W - przeznaczony na zużycie wewnętrzne. 

2.2. Przykład oznaczenia kwasu dwuaminostylbenodwusulfonowego przezna
cz.onego na zbyt : 

KWAS DWUAMINOSTYLBENODWUSULFONOWY Z BN 75/6021-05 

Zgłoszona pr.,e., Zfedno~.;'ia P,.nmyslu Organicznego ORGANIKA 
Ustanowiona przez Dyrektar~~Zfed~o.u.;'ia Pnemy,lu Organicznego ORGANIKA 

dnia 20 czerwca 1975 r. 
jako norma obowiązująca w .,akr •• ie produkcji i obrotu od dnia l kwietnia 1976 r. 

(D.,. Norm. i Miar nr19/1975 poz. 68) 

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1975. Wplyw do WN 11.8.75. Oddano do ,klad. 15.10.75. 
Or",k "ltokaono IN grudniu 15. Obł . O,., orlt , wyd. Nakłod 220 O + 54 eQZ . Zom. 3329:75 

Ceno ~ł 2,-40 
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!l. WYMAGANIA 

3.1. Wygląd zewnętrzny. Kwas dwuaminostylbenodwusulfonowy powinien 
mieć postać jednolitej pasty barwy żółtej, 

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne - wg tab!. 1. 

Tablica l 

Rodzaje 
Wymagania 

Z W 

a) Zawartość kwasu dwuaminostylbenodwusulfonowego, 
%, nie mniej niż 60 35 

b) Zawartość substancji nierozpuszczalnych w roztworze 
węglanu sodowego, w przeliczeniu na produkt 100-
-procentowy, %, nie więcej niż 0,5 0,5 

c) Zanieczyszczeń organicznych wg 5.4.4.3 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT 

4.1. Pakowanie. Kwas dwuaminostylbenodwu'Sulfonony należy pakować do 
beczek drewnianych wg PN-68/0-79352 pojemności 115 dm', 

Na każdym opakowaniu należy umieścić napis zawierający co najmniej : 
a) nazwę lub znak wytwórni, 
b) oznaczenie wg 2,2, 
'c) numer partii, 
d) masę br,utto i netto, 
e) datę produkcji. 

4.2. Formowa.nie Jednostek ładUnkowych. W przypadku stosowania pale
tyzacji kwas dwuaminostylbenodwusulfonowy w opakowaniach transporto
wych należy formować w jednos'tki ładun~owe przy użyciu palet ładunkowych 
o wymiar,ach 800 X1200 mm wg PN-68/M-78218. 
Ładunek na palecie należy zabezpieczyć przed przesuwaniem się i defor

macją , 

4.3. Przechowywanie. Kwas <lwuaminostylbenodwusulfonowy opakowany 
wg 4.1 należy przechowywać w suchych pomieszczeniach magazynowych. 
Okres przechowywani.a : dla pasty rodzaju Z - 6 miesięcy, dla pasty rodzaju 
W - 3 miesiące . 

4.4. Transport. Kwas dwuaminoS'tylbenodwusulfonowy opakowany wg 4.1 
należy przewozić krytymi środkami transportu, chroniącymi ,produkt przed 
działaniem szkodliwych warunków atmosferyeznych. 

Srodek przewozowy przed załadowaniem należy przygotować przez usu
nięcie gwoLdzi, zabezpieczenie śrub, haków itp. wystają'cychczęści , które 
mogą spowodować uszkodzenie opakowań. Opakowania z kwasem dwuamino
stylbenodwusulfonowym należy ustawiać ściśle obok siebie na całej po
wierzchni środka przewozowego (wagonu, samochodu), ' 
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Ewentualne luki zabezpieczyć material em wyściółkowym tak, aby ładunek 
stanowił zwartą calość, zabezpieczoną 'przed przemieszczaniem się. W trans~or
cie kolejowym opakowania z kw.asem dwuaminostylbenodwus,uHonowym na
leży ładować 'do granic wykorzystania wagonu wg Przepisów o ładowaniu 

i wyładowywaniu wagonów towarowych w k.omunika·cji wewnętrznej. 

W transporcie samochodowym opakowania z kwasem dwuaminostylbeno
dwusulfonowym należy ładować zgodnie z Instrukcją o ładowaniu sam.ocho
dów ciężarowych i przyczep. 

5. BADANIA 

5.1. Radzaje badań 
a) sprawdzanie wyglądu zewnętrznego (3.1) , 
b) oznaczanie zawartośc-i kwasu dwuaminostylbenodwusulfonowego (3.2a), 
c) oznaczanie z,awartości substancji nierozputSzczalnych w r.oztworze węgla-

nu sodowego (3.2b), 
d) oznaczanie zanieczyszczeń organicznych (3.2c). 

5.2. Wielkość partii. Partię stanowi około 750 kg produktu. 

5.3. Pobieranie próbek. Przy pobieraniu próbek należy stosować wytyczne 
podane w PN-67/C-04500. 

Z każdej partiii w zależności od je j liczności należy wybrać w sposób 
losowy do pobrania prób liczbę opakowań wg tabl. 2. 

Tablica 2 

Liczba opakowań w partii Liczba opakowań, którą należy 
wylosować d.o pobrania próbek 

do 5 wszystkie 

6 -H5 5 

Próbki kwasu dwaminostylbenodw,usulfonowp.go należy pobierać próbnik iem 
nr 13 wg PN-74!C-60008. Z każdego wylosowanego opakowania pobra ć 3 prób
ki pierwotne - z wierzchu, ze środka i ze s·podu, każdą o masie 200 g. 
Pobrane próbki należy umieścić w czystym, suchym naczyni u odpowiednie j 
wielkośc i. Otrzymaną w ten sposób próbkę ogólną należy dokład!li p. wymie
sz ać, po czym pobrać z niej średnią próbkę J.aboratory jną w ilości 200 g. 
Srednią próbkę laboratoryjną należy podzielić na dwie cz~śc i i umieścić 

w dwóch naczyniach. Jedną próbkę przeznaczy ć do badań kontroln ych, drugą 
zachować do analizy rozjemczej . Próbk ę do a nali zy rozj emcze j przechowywać 

w ciągu 6 miesięcy. 

5.4. Opis badań 

5.4.1. Sprawdzanie wyglądu zewnętrzneg-o wykonać organoleptyczni /:: . 

5.4.2. Oznaczanie zawartości kwasu dwuaminostylbenodwusulfonowc.l\'o 

5.4.2.1. Odczynniki i roztwory 
a) Azotyn sod.owy ·cz., roztwór 0,1 N. 
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bj m-Ksylenian sodowy CZ., roztwór nasycon y. 
cj Kwas solny cz ., roztwór 20-procentowy. 
dj Węglan sodowy cz., roztwór 10-procentowy. 
ej Wskaźniki: pa,pierki żółcie ni brylantowe j i jodoskrobiowe. 

5.4.2.2. Wykonanie oznaczania 
a) Oznaczanie wstępne. 5 g badaneg,o kwasu dwuaminostylbenodwusul

fonowego odważyć z dokładnością do 0,01 g, przenieść do zle'wki poj-emncści 
250 cm3, rozpastować z małą ilośc: ią wody, następnie dodać 150 cm3 wody 
i roztwoI'iU węglanu sodowego - do uzy·skani.a reakcji słabo alkalicznej wobec 
żółcieni brylantowej . Po rozpuszczeniu produktu (w razi e potrzeby ogrzewać 
w temperaturze 50-;.-60 0 Cj, roztwór przenieść ilościowo do kolby pomia·rowej 
pojemności 250 cm! i uzupełnić w,odą ,do kreski . Z tak przygotowanego roz- j 
tworu odmierzyć pipetą 25 cm3, przenieść do zlewki pojemnośc i 250 cm3, dodać 

190 cm! m'-Ksylenianu SOdowego, 10 cms roztworu kwasu solnego i miarecz
kować . roztworem azotynu sodowego w temperaturze 15 + 20oC. Miareczko
wanie należy uznać za zakończon e, gdy kro pla badanego roztworu w ciągu 

5 min po dodaniu azotynu będzie wyraźni e zabarwiała papierek jodoskro
biowy na niebiesko. 

b) Oznaczanie właściwe. Z roztworu przygoto\va nego w g 5.4.2.2,a) odm ierzyć 

pipetą 50cm8, przenieść do zlewki poje mn.ości 800 ~ms, dodać 400 cms \vody 
oraz podwójną objętość roztworu azotynu sodowego - zmniejszoną olcms, 
zużytego do miareczkowania w 5.4.2.2a). Następnie, e nergianie mies/.ając , 

dodać 20 cm! r~ztworu ·kwasu solnego i miareczkować roztworem azotynu 
sodowego tak długo , ·aż rorlw6r miareczkowany w ciągu 5 min po dodaniu 
azotynu będzie wyraźnie zabarwial papierek jodoskrobiowy na niebiesko. 
Zawartość kwasu dwuaminostylbenodwusulfonowego (X) obliczyć w pro

centach wg wzoru 

v . 0,0185 . 250 
X = -------- . 100 

w którym: 50 ' m 

V - objętość ściśle 0,1 N roztworu azotynu sodowego zużytego do 
miareczkowania właściwej próby, cm3, 

0,0185 - ilość gramów kwasu dwuaminostylbenodwusuHonowego odpo wia
dająca l cm3 ściśle 0,1 N roztworu azotynu wdowego, 

m - odważka badanej próbki, g. 

5.4.2.3. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końcowy oznaczania należy 
przyjąć m-ednią arytmety'czną wyników co najmniej dwóch oznacz·ań , nie 
różniących się między sobą więcej ' niż o 1,0% . 

5.4.3. Oznaczanie zawartości substancji nierozpuszczalnych w roztworze 
węglanu sodowego w przeliczeniu na produkt IOO-procentowy. 

5.4.3.1. Odczynniki I roztwory 
aj Węglan sodowy cz., roztwór lO-procentowy. 
b) Wskaźnik - papierki żółcieni brylantowe j. 

5.4.3.2. Wykonanie oznaczania. 20 g kwasu dwuaminostyłbenodwusulfo

nowego odważyć z dokł8'dnością do 0,01 g, przenieść do zlewki pojemnOŚCi 
l dm8, dodać 750 cm' wody oraz 100 cm3 roztworu węglanu . sodowego. 
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Roztwór pOWlmen wykazywać odczyn alkaliczny w,obec żółcieni brylantowej . 
Całość ogrzać do 50+60oC i utrzymywać tę tempE raturę aż do całkowitego 

rozpusz,czenia się produktu. Następnie roztwór przesączyć na lejku anali
tycznym przez sączek średniej twardości, wysuszony uprzednio do stałej 

masy o temperaturze BO oC i zważony z dokładnością do 0,0002 g, a przed 
użyciem zwilżony wodą . Osad na sączku przemyć wodą w temperaturze 60°C 
do zaniku reakcji alkalicznej, sprawdzając papierkiem żółcieni brylantowej. 
Sączek ,WI'az z osadem wysuszyć w tem1peratuxze BO oC do stałej masy i zwa
żyć z dokładnością do 0,0002 g. 
Zawartość sUbstancji nierozpuszczalnych w roztworze węglanu sodowego 

(XI) w przeliczeniu na produkt 100-procentowy obliczyć w procentach wg 
I 
wzoru 

w którym: 

XI= 
(m! - mI) . 100 . 100 

m'X 

fi 2 - masa sączka z osadem, g, 
mI - masa sączka, g, 
m - odważka badanego produktu, g, 
X - zawartość kwasu dwuaminostylbenodwusulfonowego, 0,'0 - wg 5.4.2. 

5.4.3.3. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końcowy ,oznaczania należy 
przyjąć średnią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań nie · 
różniących się między sobą więcej niż o 0,1°,'0. 

5.4.4. Oznaczanie zanieczyszczeń organicznych 

5.4.4.1. Odczynniki I roztwory 
a) Adsorbent - płytki szklane o wymiaraCh 15 X 6 cm, pokryte żelem 

krzemionkowym G (firmy Merck typ 60), wysuszone na p.owietrzu do 
zmatowienia powierzchni, a następnie aktywowane w temperaturze 100°C. 

b) Chlorek cynawy cz., roztwór 5-procentowy w 20-procentowym kwasie 
solnym. 

c) Odczynnik Erlicha przygotowany w następujący sposób: 0,5 g aldehydu 
p-dwumetyloaminobenzoesowego cz. rozpuścić w 30 cm3 alkoholu etylowego 
~cz. , dodać 3 cms kwasu solnego stężonego cz.d.a. i 180 cms alkoholu n-buty
lowego cz.d.a. 

d) Rozpuszczalnik przygotowany w następują'Cy 'Sposób: butanol I-['zędowy 
cz.d.a., butanol III-rzędowy cz.d.a. i wodę wymieszać w stownku 3: l : 1. 

e) Roztwór badany przygotowany w następujący sposób: 2 g kwasu dwu
aminostylbenodwusulfonowego (w przeliczeniu na pr.odukt 100-procentowy), 
odważyć z dokładnością do 0,002 g, przenieść do zlewki pojemności 100 cms, 
dodać 40 cm' mieszaniny alkoholu etylowego cz. z wodą w stosunku l : l, 
a następnie kilka kropel amoniaku cz. do uzyskania całkowitego rozpuszcze
nia produktu. 

Otrzymany roz.twór przenieść ilościowo do kolby 'pomiarowej pojemności 

50 cm' i uzupełnić do kreski mieszaniną alkoholu etylowego z wodą - jak 
wyżej . 

f) Roztwór wzorcowy przygotowany wg 5.4.4.1e) z kwas'u dwuaminostyl
benodwusulfonowego wzorcowego. 
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5.4.4.2. Wykonanie oznaczania. 0,005 cm3 roztworu bada nego i wzorco
wego nanieść na płytk~ szklaną wg 5.4.4.1 a) , na wysoko ś'ci 2 cm od dolnej 
~raw~dzi. Odległość mię-dzy naniesionymi roztworami powinna wynosić 2 cm. 
Płytkę umieścić w komorze chromatograficzne j , zanurzając ją w rozpuszczal
niku na głębokość 0,7 cm. Chromc>.togram rozwija ć w tem peraturze poko jo
w ej do chwili , gdy cz.olo rozpuszczalnika os iągn ie wysokość 16 .cm , po czym 
chromatogram wyjąć, wysuszyć na powietrzu, spryska ć chlorkiem cynawym 
i ogrze'\vać przez 30 m in w temperaturze 100°C. Nas tępnie ochłodzić i sprys
kać odczynnikiem Erl icha. OcenG chromatogramu wykonać nieuzbrojonym 
okiem w rozproszonym św ie tl e dziennym J.ub stosując urządzenie do otrzy
m ywania sztucznego św iatła dziennego wg PN-68/N-023l0. 

5.4.4.3. Ocena wynikli . Proo'ukt badany odpowiada wymaganiom no.rmy , 
j e żeli chromatogram produktu badanego nie wykClzuje większej ilo ś ci zanie
czyszczeń niż chromatogram produktu w zor,cowe go. 

5.5. Zao·krąglanie i zapisywanie liczb. Przy zaokrąglaniu i zapisywaniu liczb 
należy stosować zasady wg PN-70/N-02l20 metoda Z. 

5.6. Ocena partiI. Partię kwasu dwuaminostylbenodwusulfonowego należy 

uznać z.a zgodną z wymaganiami normy, jeżeli wyniki badań przeprowadzo
nych wg 5.1 są zgodne z wymaganiami wg rozd z. 3. 

5.7. Zaświadczenie o wynikach badań . Dla każdej partii produktu wytwórca 
jest obowiązany wystawić i przesłać odbiorcy zaświadczenie stwierdz,ające 

zgodność produktu z wymaganiam i normy. 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE 

1. Instytucja opracowująca normę - Zakłady Przemysłu Barwników BO-
RUTA w Zgierz'u. 

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-64/602l-05 
a) wprowadzono rodzaj W - przezna'czony na zużycie wewnętrzne , 
b) podwyższono zawartość procentową produktu przeznaczonego na zbyt (Z) , 
c) zrezygnowano z 

- oznaczania zawartości 'metodą utle niania, 
- wyliczania różnicy procentowej zawartośc i oznaczanej przez dwua zo-

wanie i utlenianie, 
d) zmie niono częściowo metodę oznaczania zawartości procentowej, 
e) wprowadzono oznaczanie zanieczyszczeń organiczny,ch metodą ,chromato

grafii cienkowarstwowej. 
3. Normy i dokumenty związane 

PN-67/C-04500 Produkty chemi'czne. Wytyczne pobierania i przygotowywania 
próbek 

PN-74/C-60008 Próbniki do pobierania próbek produktów be zkształtnych 
PN-68/M-782l8 Palety ładunkowe płaskie drewniane dwu wejściowe bez skrzv

d~ł 800 X 1200 i 1000 X 1200 
PN-70/N-02120 Zasady zaokrąglania i zapisywania liczb 
PN-68/N-02310 Iluminanty i źródła sztucznego ś wi,atla dziennego 
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PN-68/0-79352 Opakowania transportowe drewniane. Beczki i komplety becz
kowe do produktów stałych , sypkich i mazistych 

Przepisy o ładowaniu i wyładowywaniu wagonów towarowych w komuni
kacji wewnętrznej. Załącznik nr 10 (do art. 27, ust. 4, pkt 4 DKP) 

Instrukcja o ładowaniu samochodów ciężarowych i ·przyczep. Załączni~ do 
Zarządzenia Ministra Komunika'cji z dnia 7 marca 1963 r . Mon. Pol. nr 12 
poz. 123. 

4. Wzorzec kwasu dwuaminostylbenodwusulfonowego dostarczają na żądanie 
Zakłady Przemysłu Barwników BORUTA w Zgierzu. 

5. Autorzy projektu normy - Kazimiera Cienkusz i inż. Wiesława Majew
ska ZPB BORUTA w Zgierzu. 
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