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PRODUKTY Pélprodukty do barwnikéw

ORGANICZNE Kwas Zamiast
dwuaminostylbenodwusulfonowy BN-64/6021-05
Grupa katalogowa X 22

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest kwas dwuaminostylbeno-
dwusulfonowy techniczny, otrzymywany przez redukcje kwasu dwunitrostyl-

benodwusulfonowego.
Kwas dwuaminostylbenodwusulfonowy ma:
a) wzér sumaryczny — C14H4N;06S,

I
H,N C=C NH,

b) wzér budowy —
SOzH SOzH
¢) mase czgsteczkowg — 370,4 (1962 r.)
d) nazwe systematyczng — kwas 4,4'—dwuaminostylbeno—2,2'—dwusulfo-

nowy.
1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Kwas. dwuaminostylbenodwu-
sulfonowy stoscwany jest do produkcji barwnikéw azowych stylbenowych.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Rodzaje. W zaleznoSci od przeznaczenia produktu, rozréiznia sie dwa
rodzaje kwasu dwuaminostylbenodwusulfonowego:
Z — przeznaczony na zbyt,
W — przeznaczony na zuzycie wewnetrzne.
2.2. Przyklad oznaczenia kwasu dwuaminostylbenodwusulfonowego przezna-
czonego na zbyt:
KWAS DWUAMINOSTYLBENODWUSULFONOWY Z BN 75/6021-05

Zgtoszona przez Zjednoczenia Przemystu Organicznego ORGANIKA
Ustanowiona przez Dyrektora~Zjednoczenia Przemystu Organicznego ORGANIKA
dnia 20 czerwca 1975 r.
joko norma obowiqzujqca w zakresie produkeiji i obrotu od dnia 1 kwietnia 1976 r.
(Dz. Norm. i Miar nr19/1975 poz. 68)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1975. Wplyw do WN 11.8.75. Oddano do skladu 15.10.75. Cena 1t 2,40

Druk vkohczono w grudniv 75.  Obj. 0,45 ark. wyd. Naklad 2200+ 54 egz. Zam, 332975
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3. WYMAGANIA

3.1. Wyglad zewnetrzny. Kwas dwuaminostylbenodwusulfonowy powinien
mieé posta¢ jednolitej pasty barwy zéitej.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tabl. 1.
Tablica 1
Rodzaje
Wymagania
Z w

a) Zawarto§é kwasu dwuaminostylbenodwusulfonowego,
0, nie mniej niz 60 35
b) Zawarto$é substancji nierozpuszczalnych w roztworze
weglanu sodowego, w przeliczeniu na produkt 100-
-procentowy, %, nie wiecej niz 0,5 0,5
¢) Zanieczyszczeni organicznych ‘ wg 5.4.43

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Kwas dwuaminostylbenodwusulfonony nalezy pakowaé do
beczek drewnianych wg PN-68/0-79352 pojemnos$ci 115 dm3.

Na kazdym opakowaniu nalezy umiesci¢ napis zawierajgcy co najmniej:

a) nazwe lub znak wytwérni,

b) oznaczenie wg 2.2,

€) numer partii,

d) mase brutto i netto,

e) date produkcji.

4.2. Formowanie jednostek ladunkowych. W przypadku stosowania pale-
tyzacji kwas dwuaminostylbenodwusulfonowy w opakowaniach transporto-
wych nalezy formowaé¢ w jednostki ladunkowe przy uzyciu palet tadunkowych
o wymiarach 800X1200 mm wg PN-68/M-78218.

Ladunek na palecie nalezy zabezpieczyé przed przesuwaniem sig i defor-
macjg.

4.3. Przechowywanle. Kwas dwuaminostylbenodwusulfonowy opakowany
wg 4.1 nalezy przechowywaé w suchych pomieszczeniach magazynowych.
Okres przechowywania: dla pasty rodzaju Z — 6 miesiecy, dla pasty rodzaju
W — 3 miesigce.

4.4. Transport. Kwas dwuaminostylbenodwusulfonowy opakowany wg 4.1
nalezy przewozi¢ krytymi $rodkami transportu, chronigcymi produkt przed
dzialaniem szkodliwych warunkéw atmosferycznych.

Srodek przewozowy przed zaladowaniem nalezy przygotowaé przez usu-
niecie gwozdzi, zabezpieczenie $§rub, hakéw itp. wystajgcych czeSci, ktére
mogg spowodowaé uszkodzenie opakowan. Opakowania z kwasem dwuamino-
stylbenodwusulfonowym nalezy ustawiaé $cisle obok siebie na calej po-
wierzchni $rodka przewozowego (wagonu, samochodu). -



BN-75/6021-85 3

Ewentualne luki zabezpieczyé materialem wysScidtkowym tak, aby ladunek
stanowil zwartg calo$é, zabezpieczong przed przemieszczaniem sie. W transpor-
cie kolejowym opakowania z kwasem dwuaminostylbenodwusulfonowym na-
lezy ladowaé -do granic wykorzystania wagonu wg Przepisoéw o ladowaniu
i wyladowywaniu wagonéw towarowych w komunikacji wewnetrznej.

W transporcie samochodowym opakowania z kwasem dwuaminostylbeno-
dwusulfonowym nalezy tadowaé zgodnie z Instrukcja o tadowaniu samocho-
déw cigzarowych i przyczep.

5. BADANIA

5.1. Radzaje badan

a) sprawdzanie wygladu zewnetrznego (3.1),

b) oznaczanie zawartofci kwasu dwuaminostylbenodwusulfonowego (3.2a),

c) oznaczanie zawartosci substancji nierozpuszczalnych w roztworze wegla-
nu sodowego (3.2b),

d) oznaczanie zanieczyszczen organicznych (3.2c).

5.2. Wielkos¢ partii. Partig stanowi okolo 750 kg produktu.

5.3. Pobieranie probek. Przy pobieraniu probek nalezy stosowaé¢ wytyczne
podane w PN-67/C-04500.

Z kazdej partiii w zaleznoéci od jej licznoSci nalezy wybraé w sposdb
losowy do pobrania préb liczbe opakowan wg tabl. 2.

Tablica 2

Liczba opakowan, ktéra nalezy

Liczba opakowan w partii wylosowaé do pobrania prébek

do 5 wszystkie
6-+15 5

Probki kwasu dwaminostylbenodwusulfonowego nalezy pobiera¢ prdbnikiem
nr 13 wg PN-74/C-60008. Z kazdego wylosowanego opakowania pobraé¢ 3 prob-
ki pierwotne — 2z wierzchu, ze $rodka i ze spodu, kazdag o masie 200 g.
Pobrane prébki nalezy umie$ci¢é w czystym, suchym naczyniu odpowiedniej
wielko$ci. Otrzymang w ten sposob probke ogdlng nalezy dokladnie wymie-
szaé, po czym pobraé¢ z niej Srednig prébke laboratoryjng w iloSci 200 g.
Sredniag probke laboratoryjng nalezy podzielic na dwic cze$ci 1 umiescic¢
w dwoéch naczyniach. Jedng probke przeznaczy¢é do badan kontrolanych, druga
zachowa¢ do analizy rozjemczej. Probke do analizy rozjemeczej przechowywaé
w ciggu 6 miesiecy.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzanie wygladu zewnetrznego wykonaé¢ organoleptycznie.

5.4.2. Oznaczanie zawartoSci kwasu dwuaminostylbenodwusulfonowego

5.4.2.1. Odczynniki i roztwory
a) Azotyn sodowy -cz., roztwor 0,1 N.
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b) m-Ksylenian sodowy cz., roztwor nasycony.

¢) Kwas solny cz., roztwér 20-procentowy.

d) Weglan sedowy cz., roztwér 10-procentowy.

e) Wskazniki: papierki zélcieni brylantowej i jodoskrobiowe.

5.4.2.2. Wykonanie oznaczania

a) Oznaczanie wstepne. 5 g badanego kwasu dwuaminostylbenodwusul-
fonowego odwazy¢ z dokladnosciag do 0,01 g, przeniesé do zlewki pojemncéci
250 cm3, rozpastowaé z matlg iloSciag wody, nastepnie dodaé¢ 150 cm? wody
i roztworu weglanu sodowego — do uzyskania reakcji stabo alkalicznej wobec
z6lcieni brylantowej. Po rozpuszczeniu produktu (w razie potrzeby ogrzewac
w temperaturze 50--60°C), roztwo6r przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej
pojemno$ci 250 cm? i uzupelni¢ wodg do kreski. Z tak przygotowanego roz-
tworu odmierzy¢ pipeta 25 cm?, przenies¢ do zlewki pojemnosci 250 ¢cms3, dodac¢
160 cm3® m-Ksylenianu sodowego, 10 cm3 roztworu kwasu solnego i miarecz-
kowa¢é . roztworem azotynu sodowego w temperaturze 15-+-20°C. Miareczko-
wanie nalezy uznaé¢ za zakonczone, gdy kropla badanego roztworu w ciggu
5 min po dodaniu azotynu bedzie wyraznie zabarwiata papierek jodoskro-
biowy na niebiesko. - '

b) Oznaczanie wlasciwe. Z roztworu przygotowanego wg 5.4.2.2a) odmicrzyé
pipetg 50 cm3, przenie§¢ do zlewki pojemnosci 800 cm3, dodaé 400 cm?® wody
oraz podwo6jna objetos¢ roztworu azotynu sodowego — zmniejszong o 1 cmS3,
zuzytego do miareczkowania w 5.4.2.2a). Nastepnie, energicznie mieszajac,
dodaé 20 cm?® roztworu kwasu solnego i miareczkowaé roztworem azotynu
sodowego tak dlugo, az roztwér miareczkowany w ciggu 5 min po dodaniu
azotynu bedzie wyrazZnie zabarwial papierek jodoskrobiowy na niebiesko.

Zawarto§¢é kwasu dwuaminostylbenodwusulfonowego (X) obliczy¢é w pro-
centach wg wzoru

V - 0,0185 * 250
X = *100
50 "m

w ktérym:
V — objetosé $ciSle 0,1 N roztworu azotynu sodowego zuzytego do
miareczkowania wtasciwej préby, cms,

0,0185 — ilo§¢é gramoéw kwasu dwuaminostylbenodwusulfonowego odpowia-

dajgca 1 cm? $cisle 0,1 N roztworu azotynu sodowego,
m — odwazka badanej probki, g.

5.4.23. Wynik koficowy oznaczania. Za wynik konhcowy oznaczania nalezy
przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczan, nie
réznigcych sie miedzy sobg wigcej niz o 1,0%,.

5.4.3. Oznaczanie zawartoSci substancji nierozpuszczalnych w roztworze
weglanu sodowego w przeliczeniu na produkt 100-procentowy.

5.4.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Weglan sodowy cz., roztwér 10-procentowy.

b) Wskaznik — papierki z6lcieni brylantowej.

5.4.3.2. Wykonanie oznaczania. 20 g kwasu dwuaminostylbenodwusulfo-
nowego odwazyé z dokladnoscig do 0,01 g, przeniesé¢é do zlewki pojemnosci
1 dms3, dodaé¢ 750 cm?® wody oraz 100 cm? roztworu weglanu sodowego.
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Roztwér powinien wykazywaé odczyn alkaliczny wobec zélcieni brylantowej.
Caloéé ogrzaé do 50-<60°C i utrzymywaé te temperature az do calkowitego
rozpuszczenia sie produktu. Nastepnie roztwor przesgczy¢é na lejku anali-
tycznym przez saczek Sredniej twardosci, wysuszony uprzednio do stalej
masy o temperaturze 80°C i zwazony z dokladnoscig do 0,0002 g, a przed
uzyciem zwilzony woda. Osad na sgczku przemy¢ woda w temperaturze 60°C
do zaniku reakecji alkalicznej, sprawdzajgc papierkiem z6icieni brylantowej.
Saczek wraz z osadem wysuszy¢ w temperaturze 80°C do stalej masy i zwa-
zyé z dokladnoscig do 0,0002 g.

Zawarto§é substancji nierozpuszczalnych w roztworze weglanu sodowego
(X1) w przeliczeniu na produkt 100-procentowy obliczyé w procentach wg
‘wzoru

(mz2 —mu) " 100 °* 100

X, =
m- X
w ktérym:
m, — masa sgczka z osadem, g,
m, — masa sgczka, g,
m — odwazka badanego produktu, g,
X — zawarto$é kwasu dwuaminostylbenodwusulfonowego, %y — wg 5.4.2.

5.4.3.3. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kohcowy oznaczania nalezy
przyjgé érednig arytmetyczng wynikOw co najmniej dwéch oznaczan nie '
réznigeych sie miedzy soba wiecej niz o 0,1%.

5.4.4. Oznaczanie zanieczyszczen organicznych

5.4.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Adsorbent — plytki szklane o wymiarach 15X6 cm, pokryte zelem
krzemionkowym G (firmy Merck typ 60), wysuszone na powietrzu do
zmatowienia powierzchni, a nastepnie aktywowane w temperaturze 100°C.

b) Chlorek cynawy ecz. roztwoér 5-procentowy w 20-procentowym kwasie
solnym.

¢) Odeczynnik Erlicha przygotowany w nastepujacy sposéb: 0,5 g aldehydu
p-dwumetyloaminobenzoesowego cz. rozpu$ci¢é w 30 cm?® alkoholu etylowego
cz., dodaé¢ 3 cm? kwasu solnego stezonego cz.d.a. i 180 cm? alkoholu n-buty-
lowego cz.d.a.

d) Rozpuszczalnik przygotowany w nastepujgcy spos6b: butanol I-rzedowy
cz.d.a., butanol III-rzedowy cz.d.a. i wode wymieszaé w stosunku 3:1:1.

e) Roztwor badany przygotowany w nastepujacy sposob: 2 g kwasu dwu-
aminostylbenodwusulfonowego (w przeliczeniu na produkt 100-procentowy),
odwazyé z dokladnoscig do 0,002 g, przeniesé do zlewki pojemno$ci 100 cm3,
dodaé¢ 40 cm? mieszaniny alkoholu etylowego cz. z woda w stosunku 1:1,
a nastepnie kilka kropel amoniaku cz. do uzyskania catkowitego rozpuszcze-
nia produktu.

Otrzymany roziwér przeniesé¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci
50 cm?® i uzupelni¢ do kreski mieszaning alkoholu etylowego z wodg — jak
wyzej.

f) Roztw6r wzorcowy przygotowany wg 5.4.4.1e) z kwasu dwuaminostyl-
benodwusulfonowego wzorcowego.
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5.4.4.2. Wykonanie oznaczania. 0,005 c¢m?® roztworu badanego i wzorco-
wego nanies¢ na plytke szklang wg 5.4.4.1a), na wysoko$ci 2 em od dolnej
krawedzi. Odleglo$¢ miedzy naniesionymi roztworami powinna wynosi¢ 2 em.
Plytke umieéci¢ w komorze chromatograficznej, zanurzajac ja w rozpuszczal-
niku na giebokos$é¢ 0,7 c¢m. Chromatogram rozwijaé w temperaturze pokojo-
wej do chwili, gdy czolo rozpuszczalnika osiagnie wysoko§é¢ 16 cm, po czym
chromatogram wyjgé, wysuszyé na powietrzu, spryskaé chlorkiem cynawym
i ogrzewaé przez 30 min w temperaturze 100°C. Nastepnie ochlodzié i Sprys-
ka¢ odczynnikiem Erlicha. Ocene chromatogramu wykonaé¢ nieuzbrojonym
okiem w rozproszonym $wietle dziennym lub stosujgc urzgadzenie do otrzy-
mywania sztucznego $wiatla dzienncgo wg PN-68/N-02310.

5.4.4.3. Ocena wyniku. Produkt badany odpowiada wymaganiom normy,
jezeli chromatogram produktu badanego nie wykazuje wiekszej ilo§ci zanie-
czyszczen niz chromatogram produktu wzorcowego.

5.5. Zaokraglanie i zapisywanie liczb. Przy zaokraglaniu i zapisywaniu liczb
nalezy stosowaé¢ zasady wg PN-70/N-02120 metoda Z.

5.6. Ocena partii. Partie kwasu dwuaminostylbenodwusulfonowego nalezy
uzna¢ za zgodng z wymaganiami normy, jezeli wyniki badan przeprowadzo-
nych wg 5.1 sg zgodne z wymaganiami wg rozdz. 3.

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Dla kazdej partii produktu wytwoérea
jest obowigzany wystawi¢ i przesta¢ odbiorcy zaswiadczenie stwierdzajgce
zgodno$¢ produktu z wymaganiami normy.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Zaklady Przemysiu Barwnikéw BO-
RUTA w Zgierzu.
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-64/6021-05
a) wprowadzono rodzaj W — przeznaczony na zuzycie wewnetrzne,
b) podwyzszono zawarto$é procentowg produktu przeznaczonego na zbyt (2),
c) zrezygnowano z
— oznaczania zawarto$ci metodg utleniania,
— wyliczania réznicy procentowej zawarto$ci oznaczanej przez dwuazo-
wanie i utlenianie,
d) zmieniono cze$ciowo metode oznaczania zawarto$ci procentowej,
e) wprowadzono oznaczanie zanieczyszczen organicznych metodg chromato-
grafii cienkowarstwowej.
3. Normy i dokumenty zwiazane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygotowywania
prébek
PN-74/C-60008 Probniki do pobierania prébek produktéw bezksztaltnych
PN-68/M-78218 Palety ladunkowe pltaskie drewniane dwuwej$ciowe bez skrzv-
del 800X1200 i 10001200
PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb
PN-68/N-02310 Iluminanty i Zr6édla sztucznego $wiatla dziennego



Informacje dodatkowe do BN-75/6021-05

PN-68/0-79352 Opakowania transportowe drewniane. Beczki i komplety becz-

kowe do produktéw statych, sypkich i mazistych
Przepisy o tadowaniu i wyladowywaniu wagonéw towarowych w komuni-

kacji wewnetrznej. Zalgcznik nr 10 (do art. 27, ust. 4, pkt 4 DKP)

Instrukcja o tadowaniu samochodéw cigzarowych i przyczep. Zalgcznik do
Zarzadzenia Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. Mon. Pol. nr 12
poz. 123,

4. Wzorzec kwasu dwuaminostylbenodwusulfonowego dostarczajg na zgdanie
Zaklady Przemystu Barwnik6bw BORUTA w Zgierzu.

5. Autorzy projektu normy — Kazimiera Cienkusz i inz. Wiestawa Majew-

ska ZPB BORUTA w Zgierzu,
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