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PRODUKTY Polprodukty do barwnikéw 6021-22
ORGANICZNE
hwas bromoaminowy
Grupa katalogowa X 221)
1. WSTEP 2. OZNACZENIE

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
kwas bromoaminowy otrzymywany przezsulfono-
wanie i bromowanie l-aminoantrachinonu. Kwas
bromoaminowy stosuje sie jako polprodukt w
przemysle barwnikarskim.

Kwas bromoaminowy jest to kwas l-amino-4-
-bromo-2-antrachinonosulfonowy i ma:

a) wzor sumaryczny C;,HgNO;SBr

b) wzér budowy

¢) mase czgsteczkowsy:
— soli sodowej kwasu bromoaminowego
404,183 (1961 r.),
— wolnego kwasu bromoaminowego
382,194 (1961 r.).

1.2. Normy zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne, Wytyczne
pobierania i przygotowywania prébek

PN/C-60010 Chemiczne badania i proby. Przyrza-
dy do pobierania probek. Zgiebniki do produk-
tow sypkich i w kawalkach

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania
liczb

PN-65/0-79030 Opakowania transportowe. Bebny
drewniane i tekturowe. Szereg wymiarowy

PN-67/0-79252 Procukty w opakowaniach trans-
portowych. Znaki i znakowanie. Wymagania
podstawowe

) Symbol wg SWW: 1243-581.

KWAS BROMOAMINOWY BN-72/6021-22
SWW 1243-581

3. WYMAGANIA

3.1. Wyglad zewnetrzny. Kwas bromoamino-
wy powinien mie¢ posta¢ grudek tatwo rozkru-
szajacych sie o zabarwieniu pomaranczowym do
brunatnego.

3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl. 1.
Tablica 1
Wymagania
a) Kwasu bromoaminowego, %o,
nie mniej niz 80
b) Kwasu l-aminoantrachinono-2-sulfo-
nowego, %, nie wiecej niz 5
¢) Substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie, %, nie wiecej niz 1,0

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Kwas bromoaminowy w ilosci
30+40 kg nalezy pakowa¢ w worki z folii poli-
chlorowinylowej o przekroju kwadratowym, o
wymiarach 4871050487 mm lub 340X1050<

- X340 mm, albo w worki z folii polietylenowej o

wymiarach 585>X1050 mm umieszczonych w be-
bnach ze sklejki o wymiarach wg PN-65/0-79030.
Dopuszcza sie pakowanie kwasu bromoaminowego
w worki o innych zblizonych wymiarach. Worki
zawigzywac¢ sznurkiem.

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

Zjednoczenie Przemystu Organicznego ,,Organika”

Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemystu

dnia 2 wrzeénia 1972 r. jako norma obowigzujgca w zakresie produkeji od dnia 1 lipca 1973 r.
(Dz. Norm. 1 Miar nr 26/1972, poz. 58)

Organicznego ,,Organika”

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1973. Wplyw do WN 29.09.72. Oddano do skladu 28.12.72

Cena zt 2,40

Druk ukonczono w marcu 1973 r. Obj. 0,45 a.w. Naklad 2200450 egz. PZG w Pab., zam. 2-73
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a) nazwe lub znak wytworni,
b) oznaczenie wg 2,

¢) mase brutto i netto,

d) nr partii,

e) nr opakowania w partii.

Znakowanie opakowan wg PN-67/0-79252.

4.2. Przechowywanie. Kwas bromoaminowy na-
lezy przechowywaé w opakowaniu wg 4.1 w maga-
zynach suchych i przewiewnych. Kwas bromoami-
nowy przechowywany w opakowaniu wg 4.1 w po-
danych warunkach mozna przechowywatc W
praktycznie nieograniczonym czasie.

4.3. Transport. Kwas bromoaminowy mozna
przewozi¢ w opakowaniu wg 4.1 wszystkimi srod-
kami transportowymi zabezpieczajagcymi przed
opadami atmosferycznymi. Kwas bromoaminowy
w opakowaniu wg 4.1 nalezy ladowa¢ do granic
wykorzystania srodka transportowego. W trans-
porcie kolejowym nalezy przestrzegaé¢ aktualnych
przepisow o ladowaniu i wyladowywaniu wago-
néw towarowych w komunikacji wewnetrznej?).

5. BADANIA

5.1. Wielko§é partii. Partie stanowi najwyzej
1000 kg produktu.

5.2. Pobieranie probek i przygotowanie Sred-
niej prébki laboratoryjnej wykona¢ wg PN-67/
C-04500.

Z partii produktu nalezy wybraé losowo do po-
brania probek nastepujaca liczbe opakowan wg
tabl. 2.

Tablica 2
Liczba opakowan I_l,1(.3zba ogazkf)wxéan, kt;cora'a
w partii BaleEy Wranae o pobrani
prébek
do 15 9
1625 13
26—+—63 20

Probki nalezy pobiera¢ zglebnikiem wg PN/
C-60010 z calej warstwy produktu.

Srednig probke laboratoryjng w ilosci 100 g
rozetrze¢ w porcelanowym mozdzierzu, a nastep-
nie umiesci¢ w dwoch sloikach zamknietych do-
szlifowanymi korkami. Jeden stoik z probka la-
boratoryjna nalezy przechowywaé¢ w ciagu trzech
miesiecy do ewentualnej analizy rozjemczej.

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartoSci kwasu bromoami-
nowego

5.3.1.1. Zasada oznaczania polega na okresleniu
sumarycznej zawarto$ci amin przez dwuazowanie.

1) Patrz Informacje dodatkowe.

Z rbéznicy sumarycznej zawartosci amin i za-
warto$ci kwasu l-aminoantrachinono-2-sulfono-
wego oblicza sie zawartos¢ kwasu bromoamino-
wego.

5.3.1.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz. (1,83).

b) Metaksylenosulfonian sodowy, roztwor 40-
-procentowy.

¢) Bromek potasowy, cz., roztwoér 10-procen-
towy.

d) Azotyn sodowy, cz., roztwor 0,1n.

5.3.1.3. Wykonanie oznaczania. 0,5 g kwasu
bromoaminowego odwazy¢ z dokladnoscia do
0,0002 g i umiesci¢ w zlewce pojemnosci 200 cm?,
doda¢ 10 cm? kwasu siarkowego i ogrza¢ na lazni
wodnej do catkowitego rozpuszczenia probki. Na-
stepnie intensywnie mieszajac doda¢ kroplami 100
cm® metaksylenosulfonianu sodowego i 30 cm?
roztworu bromku potasowego. Calo$¢é schlodzi¢
do temperatury 20°C i miareczkowa¢ azotynem
sodowym do stabo niebieskiego zabarwienia
papierka jodoskrobiowego. Zabarwienie powinno
utrzymac sie przez 5 min.

Sumaryczng zawarto$¢ amin (X;) obliczy¢ w
procentach wg wzoru

0,382 - V- 100

1 m

w ktérym:

V — objetos¢ Scisle 0,In roztworu azoty-
nu sodowego zuzytego do miarecz-
kowania, cm?,

0,0382 — masa kwasu bromoaminowego, od-
powiadajgca 1 cm? scisle 0,In roz-
tworu azotynu sodowego, g,

m — masa odwazki kwasu bromoamino-

wego, g.

Za wynik nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng
wynikow co najmniej dwoéch oznaczah nie roz-
nigcych sie miedzy sobg wiecej niz o 1,5%.

5.3.1.4. Obliczanie zawarto$ci kwasu bromoami-
nowego. Zawarto$¢é kwasu bromoaminowego (X,)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

X2 == Xl —_— X3
w ktérym:
X, — zawarto$é amin (wg 5.3.1.3), %o,
X; — zawartos¢ kwasu l-aminoantrachinono-2-

-sulfonowego (wg 5.3.2), %,

5.3.2. Oznaczanie zawartoSci kwasu l-amino-
antrachinono-2-sulfonowego

5.3.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Rozpuszczalnik A: mieszanina pirydyny
cz.d.a. i wody w stosunku objetosciowym 1 :1.
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b) Rozpuszczalnik B: mieszanina alkoholu n-
-butylowego I-rzedowego cz.d.a., czystego chro-
matograficznie kwasu octowego lodowatego
cz.d.a. i wedy w stosunku objetosciowym 4 :1:35.

c) Bibula chromatograficzna Whatman nr 3.

d) Kwas bromoaminowy, roztwér 2-procento-
wy, przygotowany w sposOb nastepujacy: 2 g ba-
dancgo produktu odwazy¢ z dokladnoscig do
0,0002 g, umiesci¢ w zlewce pojemnosci 100 cm?,
doda¢ 50 cm?® roztworu A i miesza¢ do rozpusz-
czenia, podgrzewajgc na lazni wodnej (tempera-
tura 60--70°C). Po rozpuszczeniu przela¢ do kol-
by pomiarowej pojemnosci 100 cm?® i uzupelni¢
roztworem A do kreski.

e) Kwas l-aminoantrachinono-2-sulfonowy czy-
sty chromatograficznie — roztwory wzorcowe.
Przygotowaé¢ roztwor 2-procentowy kwasu 1-ami-
noantrachinono-2-sulfonowego w taki sposob, jak
sperzadzono roztwér kwasu bromoaminowego
wg d). Z tak przygotowanego roztworu odmierzyc¢
pipeta (z podzialka o dzialce elementarnej 0,1 cm?)
1; 2; 3; 41 5 cm?® do kolb pomiarowych pojem-
nosci 100 cm?, uzupeini¢ do kreski rozpuszczalni-
kiem A i dobrze wymiesza¢.

Otrzymane roztwory beda odpowiadaly zawar-
tosci: 1; 2; 3; 4; 5% kwasu l-aminoantrachinono-
-2-sulfonowego w badanym kwasie bromoamino-
wym.

5.3.2.2. Wykonanie oznaczania. Na dnie komory
chromatcgraficznej zaopatrzonej w stojak do za-
wieszania bibuly umiesci¢ naczynie zawierajgce
rozpuszczalnik B. Dno komory réwniez wypetnié
rozpuszczalnikiem B. Nastepnie roztwory wzor-
cowe wg 5.3.2.1 e) i roztwér kwasu bromoamino-
wego wg 5.3.2.1 d) nanie$¢ mikropipetg w ilos-
ciach po 0,005 ¢m?® na bibule chromatograficzng
Whatman nr 3. Krople nanie$¢ na jednej linii
poziomej w odleglosci 2 cm od dolnego brzegu
bibuly i 2 cm od siebie. Po naniesieniu roztwo-
row bibule wysuszy¢.

Dolny brzeg bibuly zanurzy¢ w rozpuszczalni-
ku B tak, aby naniesione plamy znajdowaly sie
1 cm nad jego poziomem. Chromatografowanie
prowadzi¢ 10-+12 godz w temperaturze pokojo-
wej. Nastepnie chromatogram wyjaé¢ i wysuszyc¢
na powietrzu. Poréwnac¢ natezenie dolnej plamy
z roztworu badanego z szeregiem plam wzorco-
wych. Porownania dokonaé¢ nieuzbrojonym okiem

w rozproszonym Swietle dziennym. Oceny doko-
na¢ przez znalezienie plamy roztworu wzorcowe-
go odpowiadajacej pod wzgledem wielkosci i in-
tensywnosci zabarwienia plamie z roztworu ba-
danego.

Procentowg zawartos¢ kwasu l-aminoantrachi-
nono-2-sulfonowego (X3;) w badanym kwasie bro-
moaminowym odczytaé¢ z roztworéw wzorcowych
wg 5.3.2.1 e).

5.3.3. Oznaczanie zawartoSci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie. 10 g kwasu bromoamino-
wego odwazy¢ z dokladnoscig 0,01 g, umiesci¢ w
zlewce pojemnosci 750 cm?® i doda¢ 500 cm?® wedy
o temperaturze 60--70°C. Roztwér ogrzaé do
wrzenia i utrzymywa¢ we wrzeniu 5 min, mie-
szajgc probe przez caly czas ogrzewania. Gorgcy
rozbwor przesgczy¢ pod zmniejszonym ci$nieniem
na lejku Biichnera przez miekki sgczek ilo$ciowy
typu VEB 388, wysuszony uprzednio do stale]j
masy w temperaturze 100--105°C i zwazony z
dokladnoscig do 0,0002 g.

W celu unikniecia przerwania sgczka zaleca sie
stosowanie podkladek ptéciennych. Osad przemy¢
gorgca wodg, az przesacz stanie sie bezbarwny.
Saczek z osadem wysuszy¢ do stalej masy w
temperaturze 100--105°C.

Zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych w
wodzie (X4) obliczy¢ w procentach wg wzoru

— © 100
¥ - (my —m)

4 m,
w ktérym:
m — masa sgczka, g,
m; — masa sgczka z osadem, g,
m, — masa odwazki badanego kwasu bromo-

aminowego, g.

Za wynik nalezy przyja¢ srednig arytmetyczng
wynikow co najmniej dwoéch oznaczan nie roz-
nigcych sie miedzy sobag wiecej niz o 0,1%.

5.4. Zaswiadczenie o wynikach badan. Produ-
cent jest obowigzany przedstawi¢ zaswiadczenie
o wynikach przeprowadzonych badan dla kazdej
partii produktu. Interpretacja wynikéw powinna
by¢ zgodna z PN-70/N-02120.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-72/6021-22

Przepisy obowiazujace w komunikacji wewnetrznej. Przepisy o ladowaniu i wyladowywaniu wagonoéw towaro-
wych w komunikacji wewnetrznej. Zalgcznik nr 10 (Do art. 27 ust. 4 pkt 4 DKP),
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