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NORM B /
A BRANZOWA BN-71
6021-19
PRODUKTY Pélprodukty do barwnikéw
ORGANICZNE

Rhwas peri v

Grupa katalogowa X&31)

1. WSTEP 2. OZNACZENIE

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy
jest kwas peri otrzymywany z naftalenu przez
sulfonowanie, nitrowanie i redukcje.

Kwas peri ma:

a) wzoér sumaryczny — C;oHyO3;NS,
b) wzér budowy
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é) mase czgsteczkowg — 223,24,
d) nazwe systematyczng — kwas l-naftyloa-
minosulfonows-8.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy.
Kwas peri stosuje sie do produkcji barwnikow
kadziowych i polproduktéw barwnikarskich.

1.3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wrytyczne
pobierania i przygotowywania probek
PN/C-60009 Chemiczne badania i préby. Przy-
rzady do pobierania prébek. Zglebniki do pro-
duktow pélcieklych, mazistych i ciastowatych
PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach tran-
sportowych. Znaki i znakowanie. Wymagania
podstawowe
PN-68/0-79352 Opakowania transportowe dre-
wniane. Beczki i komplety beczkowe do pro-
duktow stalych, sypkich i mazistych
Przepisy o ladowaniu i wyladowywaniu wagonow
towarowych w komunikacji wewnetrznej. Zalg-
cznik nr 10 do art. 27 ust. 4 p. 4 DKP.

1) Symbol wg SWW: 1243-413.

KWAS PERI BN-71/6021-19
SWW 1243-413

3. WYMAGANIA

3.1. Wyglad zewnetrzny. Kwas peri powinien
mie¢ posta¢ pasty lub sprasowanych kawaltkow
tatwo kruszacych sie w palcach, o zabarwieniu
szarorozowym do szarofioletowego,

3.2. Wymagania chemiczne i fizyczne

Wymagania

a) CzeSci nierozpuszczalnych w amonia-

ku w przeliczeniu na 100% produkt, %o,

nie wiecej niz 0,5
b) Obcych amin w przeliczeniu na 100%

produkt, %, nie wiecej niz 1,0
c) Kwasu peri, %, nie mniej niz 60

d) Czes$ci sultonu nierozpuszczalnych w
toluenie, w przeliczeniu na 100% pro-
dukt, %, nie wiecej niz 1,0

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Kwas peri nalezy pakowaé do
beczek drewnianych pojemno$ci 115 dm3 odpo-
wiadajgcych wymaganiom PN-68/0-79352.

Na kazdym opakowaniu malezy umiesci¢ trwa-
ly napis zawierajacy co najmniej:

a) nazwe lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg rozdz. 2,

¢) numer partii,

d) mase brutto i netto. .
Spos6b znakowania — wg PN-67/0-79252.

Zjednoczenie Przemystu Organicznego ,,Organika”
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysiu Organicznego ,,Organika”
dnia 3 wrze$nia 1971 r. jako norma obowigzujgca w zakresie
produkecji od dnia 1 czerwca 1972 r. (Mon. Pol. nr 53/1971 poz. 348)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE

PZG w Pab. zam. 1775-71

Obj. 0,45 a. w. Nakl. 2500 + 50 Cena zt 2,40
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4.2. Przechowywanie. Kwas peri w opakowa-
niach wg 4.1 nalezy przechowywaé w suchych
magazynach o podlozu cementowym. Beczki z
produktem powinny by¢ ustawione na kratownicy
drewnianej. Dopuszcza sie skladanie beczek z pro-
duktem bezposrednio na podlozu cementowym.
Beczki z produktem nalezy ustawiaé jedno- lub
dwuwarstwowo.

Kwas peri zapakowany wg 4.1 mozna przecho-
wywaé w nieograniczonym czasie.

4.3. Transport. Kwas peri w opakowaniach wg
4.1 mozna przewozi¢ §rodkami transportu zabez-
pieczajagcymi produkt przed opadami atmosfery-
cznymi. Transport kolejowy powinien odbywaé
sie zgodnie z § 26 i 76 przepiséw. o ladowaniu i
wyladowywaniu wagonéw towarowych w komu-
nikacji wewnetrznej, zalgcznik nr 10 do art. 27
ust. 4p. 4 DKP, Przy ladowaniu nalezy wykorzy-
sta¢ pelng ladownos¢ wagonu.

5. BADANIA

5.1. Wielko§¢ partii. Partie stanowi do 2 t
produktu.
5.2. Pobieranie prébek i przygotowanie S$red-

niej probki laboratoryjnej nalezy wykonaé wg -

PN-67/C-04500. Z kazdej partii produktu nalezy
wybra¢ losowo ma $lepo do pobrania prébek naste-
pujacg liczbe opakowan.

Liczba opakowan, ktorg
nalezy wybraé do pobra-
nia proébek jednostkowych

Liczba opakowah w partii

do 9 wszystkie
10-+-15 9
1625 i 16
2663 26

=~

Probki nalezy pobiera¢ zglebnikiem wg PN/
C-60009 ze srodka opakowania i z calej grubosci
warstwy produktu. Srednig prébke laboratoryj-
ng o masie 200 g przygotowaé wg PN-67/C-04500.
Probki do analizy rozjemczej przechowywaé w
ciggu 3 miesiecy od daty wystania produktu z za-
kladu produkcyjnego.

5.3. Opis badan

9.3.1. Oznaczanie cze§ci nierozpuszczalnych w
amoniaku

9.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Woda amoniakalna cz., roztwér 25-procen-
towy.

b) Papierki Zoélcieni brylantowej.

9.3.1.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 20 g
kwasu peri z dokladno$cig do 0,01 g, umiescié w
zlewce pojemnosci 1000 cm3, dodaé 600 cm?® wody
z dodatkiem 25 cm?® wody amoniakalnej i roztwor
ogrzewa¢ w temperaturze 50°C do rozpuszczenia

/

kwasu peri. Po rozpuszczeniu odczyn roztworu
powinien by¢ slabo alkaliczny — powinien barwié
na rézowo papierek Zoélcieni brylantowej. W prze-
ciwnym wypadku nalezy doda¢ wody amoniakal-
nej. Nastepnie roztwor przela¢ do kolby pomia-
rowej pojemno$ci 1000 cm3 i uzupelni¢ wodg do
kreski. Otrzymany roztwor przesgczyé przez wy-
suszony do stalej masy w temperaturze 80—90°C
i zwazony z dokladnoscig 0,0002 g miekki saczek
iloSciowy (roztwoér A). Osad na sgczku przemyé
wodg o temperaturze 50°C do otrzymania bez-
barwnego przesgczu.

Roztwér z przemycia osadu nalezy zbiera¢ do
oddzielnej zlewki i odrzucié. Natomiast roztwér
A nalezy pozostawi¢ do wykonania oznaczania
zawarto$ci amin wg 5.3.2,

Osad z saczkiem wysuszy¢ do stalej masy w
temperaturze 80--90°C, studzié w eksykatorze
nad chlorkiem wapniowym w ciggu 1 godz i zwa-
zy¢ z dokladnoscig do 0,0002 g. Suszenie sgczka
bez osadu i sgczka z osadem wykonywaé w na-
czynku wagowym.

Zawarto$¢ czesci nierozpuszezalnych w amonia-
ku w przeliczeniu na produkt 100% (X,) obliczyé
w procentach wg wzoru

X, M :100-100 _ m, - 10000
L m - X, o ome X
w ktérym:
m,; — masa osadu, g,
m — odwazka kwasu peri, g,
X3 — procentowa zawarto§é kwasu peri ozna-

czona wg 5.3.3.2.

9.3.1.3. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé¢ $red-
nig arytmetyczng wynik6w co najmniej dwéch
oznaczan rdéznigcych sie miedzy sobg mie wiecej
niz o 0,1%b.

5.3.2. Oznaczanie zawarto$ci obcych amin

5.3.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz. (1,19).

b) Azotyn sodowy cz., roztwér 1n.

c) Papierki jodoskrobiowe.

9.3.2.2. Wykonanie oznaczania. 400 cm3 roztwo-
ru A z oznaczania wg b5.3.1.2 ogrzaé do tem-
peratury 30--35°C, zakwasi¢ 30 cm? kwasu sol-
nego i natychmiast miareczkowaé roztworem azo-
tynu sodowego, dodajgc od razu okolo 80% roz-
tworu azotynu potrzebnego do zmiareczkowania.
Przy koncu miareczkowania nalezy dodawaé roz-
twor azotynu sodowego malymi porcjami po 0,5
cm3, a nastepnie po kilka kropel. Dla okreslenia
potrzebnych 80%o roztworu azotynu sodowego na-
lezy uprzednio wykona¢ w tych samych warun-
kach wstepng probe miareczkowania roztworu A.

W czasie miareczkowania nalezy zawartosé
zlewki intensywnie miesza¢ utrzymujgc tempe-
rature 30--55°C. Miareczkowanie nalezy uwazaé
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za zakonczone, gdy nastepna kropla wyjeta cien-
kim precikiem po uplywie 2 min zabarwi réw-
niez papierek jodoskrobiowy na niebiesko.

Roztwér po zakonczonym miareczkowaniu po-
winien wykazywaé¢ odczyn kwasny na papierku
Czerwieni Kongo. Roztwér po miareczkowaniu
pozostawi¢ do oznaczania wg 5.3.3.2.

Zawartos¢ obcych amin w przeliczeniu na pro-
dukt 1009 (X,) obliczy¢ w procentach wg wzo-
) GG

(0,223 - V- 1000100

X; | - 100

m - 400 5575 - V
X, = a T 100
w ktérym:
0,223 — masa kwasu peri odpowiadajgca 1 cm?3
Scisle 1n roztworu azotynu sodowe-
g0, 8,
V — objetosé 1n roztworu azotynu sodowe-

, go zuzytego do miareczkowania, cm?,

m — odwazka kwasu peri, g,

X3 — procentowa zawartosé
oznaczona wg 5.3.3.2.

kwasu peri

5.3.2.3. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ sred-
nig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoch
oznaczan roznigcych sie miedzy sobg nie wiece]
niz o 0,5%.

5.3.3. Oznaczanie zawartoSci kwasu peri
5.3.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz. (1,19).
b) Azotyn sodowy cz., roztwoér 1n.
c) Papierki jodoskrobiowe.

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. Do roztworu
otrzymanego wg 5.3.2.2 dodaé 3 cm? azotynu so-
dowego, roztwor wymieszaé i pozostawi¢ na 1
godz. Nastepnie roztwér ogrzewac powoli do wrze-
nia, ciggle mieszajgc. W przypadku silnego pie-
nienia grozacego wykipieniem zbi¢ piane kropla-
mi wody. Roztwér gotowaé tak dlugo, az przesta-
ng wydobywaé sie tlenki azotu, a piana caltkowi-
cie zniknie. Roztwor nie powinien dawaé¢ reakcji
na papierku jodoskrobiowym. Po zaprzestaniu
pienienia roztwor gotowaé jeszcze przez 5 min,
po czym mieszaé przez 20 min. Roztwoér dopelnié
woda do 400 cm3? i pozostawi¢ w temperaturze
pokojowej na okres 1216 godz. Wydzielony osad
sultonu przesaczy¢ przez wysuszony do stalej ma-
sy w temperaturze 80--90°C filtr ze spiekanego
szkla G3. Po przesaczeniu okoto 200 cm?® roztworu,
przesacz przelaé¢é do ponownego sgczenia. W celu
skrocenia czasu sgczenia w pierwszej fazie prze-
sgczy¢ zdekantowany roztwor, a nastepnie resztki
osadu w zlewce splukaé przesgczem. Osad nma s3-
czku przemy¢ 10 razy po 10 cm?® roztworu kwasu
solnego (10 cm?® kwasu solnego (1,19) dopelnione

wodg do 100 cm?). Filtr ze spiekanego szkla G3 z
osadem suszy¢ do stalej masy w temperaturze
80-+90°C i studzi¢ w eksykatorze nad chlorkiem
wapniowym w ciggu 1 godz.

Zawartos¢ kwasu peri (X;) obliczyé w procen-
tach wg wzoru

my — 2512 ) 953 . 1000 - 1,05 - 100
my

X; = =
206 - m - 400
284,2 3 m;; (m1 e mg)
m1 *m
w ktorym:

m3 — masa wysuszonego osadu, g,
m, — masa czeSci sultonu nierozpuszczalnych
w toluenie wg 5.3.4.1, g,
m; — odwazka wg 5.3.4.1, g,
223 — masa czgsteczkowa kwasu peri,
1,05 — poprawka na rozpuszczalnosé sultonu,
206 — masa czgsteczkowa sultonu,
m — odwazka kwasu peri wg 5.3.1.2, g.

5.3.3.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ sred-
nig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoch
oznaczan, roznigcych sie miedzy soba nie wiecej
niz o 1%,

5.3.4. Oznaczanie czeSci sultonu nierozpusz-

czalnych w toluenie

5.3.4.1. Wykonanie oznaczania. Z otrzymanego
wg 5.3.3.2 osadu (sultonu) odwazyé¢ okolo 2 g z
doktadnoscig do 0,0002 g do gilzy ekstrakeyjnej.
Gilze uprzednio ekstrahowaé¢ toluenem w apara-
cie Soxhleta przez /2 godz liczagc od poczatku
wrzenia toluenu i wysuszyé do stalej masy w
temperaturze 100--105°C. Gilze z sultonem
umie$cié w aparacie ekstrakcyjnym Soxhleta z
kolbg o pojemnosci 500 cm3. Gilze nalezy umies$-
ci¢c w nasadce ekstrakcyjnej aparatu tak, aby
gorny jej poziom znajdowal sie nieznacznie wyzej -
od poziomu gérnego zgiecia rurki lewarujgcej. Do
kolby wlaé¢ 150 cm?® toluenu cz. i ogrzewaé¢ na
lazni piaskowej do wrzenia. Ekstrakcje sultonu
prowadzi¢ przez 8 godz. Gilze z czeSciami nieroz-
puszczalnymi suszyé w temperaturze 100--105°C
w ciggu 4 godz.

Suszenie pustej gilzy i gilzy z osadem wykony-
waé w naczynku wagowym.

Dopuszcza sie stosowanie zamiast gilzy tygla G3,

W przypadku analiz rozjemczych nalezy sto-
sowa¢ gilzy.

Zawarto$é czesSci sultonu nierozpuszczalnych
w toluenie w przeliczeniu na produkt 100%0 (X4)
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obliczy¢ w procentach wg wzoru

m — odwazka sultonu, g,
X, — 100 - my - 206 100 - m, 1,05 — poprawka na rozpuszczalno$¢ sultonu,
(m—my) - 1,056 - 223 (m—my,) - 1,134 223 — masa czgsteczkowa kwasu peri.
w ktorym: 5.3.4.2, Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Sred-
m; — masa czesci sultonu nierozpuszczalnych nig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoéch

w toluenie, g, oznaczan roznigcych sie miedzy sobg nie wigcej
206 — masa czagsteczkowa sultonu, niz o 0,1%b, :

KONIEC



4 EN-71/6021-19 Polprodukly do barwnikéw. Kwas peri poprawka 1
xuld
W punkcie 1.1 d podano: Kwas 1-naftyloaminosulfonowy -8, zamiast: Kwas 1-naf-
tyloamino-8-sulfonowy.
(Biuletyn PKNiM nr 3/73, poz. 31)
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