UKD 662.749.41

NORMA BRANZOWA
BN-73
6021-23
PRODUKTY Polprodukty do barwnikéw
ORGANICZNE
Kwas litolowy LC extra
Grupa katalogowa X 221)
1. WSTEP PN-68/0-79352 Opakowania transportowe drew-

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
kwas litolowy LC extra, zwany dalej kwasem lito-
lowym LC, otrzymywany przez sulfonowanie tolu-
enu, chlorowanie, nitrowanie i redukcje, stosowa-
ny jako pélprodukt w produkeji lakow.

Kwas litolowy LC ma:

a) wzor sumaryczny C,H;NSO.Cl

b) wzoér budowy

CH,
cl

NH,
S0,H
¢) mase czasteczkowsy 221,663 (1961 r.)
d) nazwe systematyczng — kwas 6-chloro-3-
-amino-1-metylo-4-fenylosulfonowy.

1.2. Normy zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne po-
bierania i przygotowywania prébek

PN/C-60009 Chemiczne badania i préby. Przyrza-
dy do pobierania prébek. Zglebniki do produk-
tow pélcieklych, mazistych i ciastowatych

PN-68/M-78216 Palety ladunkowe plaskie jedno-

plytowe drewniane czterowejsciowe bez skrzy-
det 8001200

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

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

1) Symbol wg SWW: 1242-651.

niane. Beczki i komplety beczkowe do produk-
tow statych, sypkich i mazistych

2. OZNACZENIE

KWAS LITOLOWY LC extra BN-73/6021-23
SWW 1242-651

3. WYMAGANIA

3.1. Wyglad zewnetrzny. Kwas litolowy LC po-
winien mieé¢ posta¢ pasty o zabarwieniu bialym
z odcieniem kremowym lub rézowym.

3.2. Wymagania chemiczne i fizyczne — wg ta-
blicy.

Wymagania

a) Kwasu litolowego LC, %, nie mniej
niz 50

b) Substancji nierozpuszczalnych w roz-
tworze weglanu sodowego w przeli-
czeniu na produkt 100-procentowy, %,

nie wiecej niz 0,4
¢) Czystosé zgodna z
wzorcem

3.3. Trwalo§é. Kwas litolowy LC powinien od-
powiada¢ wymaganiom wg 3.1 i 3.2 (przy spel-
nieniu warunkéw podanych w 4.2) przez 6 mie-
siecy.

Zjedneoczenie Przemystu Organicznego ,,Organika”
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przenmryslu Organicznego ,,Organika”
dnia 15 stycznia 1973 r. jako norma obowigzujgca w zakresie produkcji i obrotu
od dnia 1 pazdziernika 1973 r. (Dz. Norm. i Miar nr 12/1973 poz. 36)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1973. Wplyw do WN 31.01.73. Oddano do skladu 14.04.73.

Cena zt 2,40

Druk ukonczono w sierpniu 73. Obj. 0,55 a. w. Naktad 2000+50 egz. Typo LO6dZ, zam. 461/73.
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Kwas litolowy LC nalezy pa-
kowa¢ w beczki drewniane pojemnosci 115 dms3
wg PN-68/0-79352. Znakowanie opakowan nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-67/0-79252.

Na kazdym opakowaniu umiesci¢ czytelny na-
pis zawierajacy co najmniej:

a) nazwe lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg 2,

¢) mase brutto i netto,

d) nr partii,

e) date produkcji.

4.2. Formowanie jednostek ladunkowych. Becz-
ki z kwasem litolowym LC na paletach ladunko-
wych powinny by¢ ustawiane zgodnie z PN-68/
M-78216, po 4 beczki na palecie, nie wiecej niz po
4 warstwy palet w stosie.

4.3. Przechowywanie. Kwas litolowy LC opako-
wany wg 4.1 nalezy przechowywaé¢ w krytych po-
mieszczeniach magazynowych, w temperaturze
otoczenia mie wyzszej niz 30°C.

Beczki z kwasem litolowym LC powinny by¢
przechowywane z zastosowaniem paletyzacji lub
ustawiane jednowarstwowo obok siebie, bez uzy-
cia palet.

4.4. Transport. Kwas litolowy LC opakowany wg
4.1 mozna przewozi¢ dowolnymi $rodkami trans-
portu, chronigcymi przed dzialaniem szkodliwych
warunkéw atmosferycznych.

Srodek przewozowy przed zaladowaniem nalezy
przygotowa¢ usuwajgc gwozdzie, zabezpieczajgc
sruby, haki, itp. wystepujace czesei, ktére moga
spowodowac¢ uszkodzenie opakowan.

Opakowania z produktem nalezy ustawiaé¢ §cisle
obok siebie na calej powierzchni $rodka przewozo-
wego (wagonu, samochodu). Ewentualne luki za-
bezpieczy¢ materialem wysciotkowym tak, aby sta-
nowily zwarta calosé, zabezpieczajgca towar przed
przemieszczaniem sie.

W transporcie kolejowym opakowania nalezy la-
dowacé do granic wykorzystania wagonu wg przepi-
s6w kolejowych 1).

W transporcie samochodowym kwas litolowy LC

nalezy ladowaé¢ zgodnie z instrukcjg o ladowaniu
samochodéw ciezarowych i przyczep 1).

1) Patrz Informacje dodatkowe p. 2.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartosci kwasu litolowego LC.
(3.2 a),

b) oznaczanie zawarto$ci substancji nierozpusz-
czalnych w roztworze weglanu sodowego (3.2 b),

¢) oznaczanie czystosci (3.2 c).

5.2. Wielkosé partii. Gorng granice partii stano-
wi 300 kg produktu.

5.3. Pobieranie prébek i przygotowanie $redniej
probki laboratoryjnej. Przy pobieraniu probek na-
lezy stosowa¢ wytyczne podane w PN-67/C-04500.

Z przedstawionej do badaid partii, z kazdego
opakowania nalezy pobra¢ co najmniej 2 prébki
pierwotne. Kazda prébke pierwotng nalezy pobie-
ra¢ z innego miejsca opakowania.

Probki pierwotne pobieraé zglebnikiem wg
PN/C-60009, z calej gruboéci warstwy produktu.
Pobrane prébki pierwotne nalezy umiesci¢ w czy-
stym, suchym naczyniu o odpowiedniej wielkosci.
Otrzymana w ten sposdb préobke ogdlng nalezy do-
ktadnie wymieszaé, po czym pobraé¢ z niej $rednia
probke laboratoryjna, o masie nie mniejszej niz
600 g. Produkt stanowigcy $rednig prébke labora-
toryjng nalezy umiesci¢ co najmniej w dwoch na-
czyniach w réwnych ilosciach wystarczajgeych do
przeprowadzenia przewidzianych badan.

Nakladanie produktu nalezy wykonywa¢ maly-
mi porcjami. Porcje nalezy umieszczaé¢ po jednej
kolejno w kazdym naczyniu, powtarzajagc w ten
sam sposob te czynnosci, az do napelnienia na-
czyn. Po napelnieniu, naczynia nalezy tak zabez-
pieczy¢, aby byla zagwarantowana identyczno$é
probek.

Na kazdym naczyniu zawierajgcym S$rednig
prébke laboratoryjna nalezy umiesdci¢é wyrazny na-
pis zawierajacy:

a) nazwe lub znak wytwoérni,

b) oznaczenie wg 2,

c) jednoznaczne okre§lenie partii (nr partii, da-
te wyprodukowania itp.),

d) nazwisko pobierajgcego probke,

e) date i miejsce pobrania prébki.

Jedno naczynie zawierajace $rednig probke la-
boratoryjna przeznaczy¢é do analizy kontrolnej,
drugie do analizy rozjemczej, przechowujac nie
krocej niz 3 miesigce.

5.4. Opis badan

5.4.1. Oznaczanie zawartoSci kwasu litolowe-

go LC

5.4.1.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas solny techniczny (1,19).
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b) Azotyn sodowy cz.d.a., roztwér 1n.

c) Wéglan sodowy cz.d.a., roztwor 10-procento-
wy.

d) Papierki wskaznikowe: zélcieni brylantowej,
iodoskrobiowe i Kongo.

5.4.1.2. Wykonanie oznaczania

a) Analiza orientacyjna. 10 g kwasu litolowego
LC odwazy¢ z dokladnoscig do 0,01 g i umiescic¢
w zlewce pojemnosci 2 dm?. Doda¢ 1 dm3 goracej
wody destylowanej oraz okolo 25 cm? weglanu so-
dowego do zmiany barwy papierka zolcieni bry-
lantowej. Nastepnie, mieszajac badany roztwor
podgrza¢ az do rozpuszczenia sie produktu, po
czym doda¢ 50 cm3 kwasu solnego i oziebi¢ lo-
dem do temperatury 5°C. Calo$¢ miareczkowac
roztworem azotynu sodowego tak dlugo, az roz-
twor miareczkowany po 5 min od dodania azotynu
zabarwi papierek jodoskrobiowy na niebiesko.

b) Analiza wlasciwa. 10 g kwasu litolowego LC
odwazy¢ z dokladnoscia do 0,01 g i postepowac
jak przy proébie orientacyjnej.

Po rozpuszczeniu sie produktu roztwoér oziebié
lodem do temperatury 5--10°C, nastepnie dodaé
roztworu azotynu sodu (909, ilosci jaka zostala
zuzyta do miareczkowania w 5.4.1.2 a). Calo$¢ wy-
miesza¢, doda¢ 50 cm3 kwasu solnego mieszajac
intensywnie przez caly czas, po czym sprawdzic¢
roztwor na papierku Kongo — powinno wystgpié
niebieskie zabarwienie. Nastepnie dokonczy¢ mia-
reczkowanie roztworem azotynu sodowego do mo-
mentu, az roztwor miareczkowany po 5 min od do-
dania azotynu zabarwi papierek jodoskrobiowy na
niebiesko.

Zawarto$é¢ kwasu litolowego LC (X) obliczy¢ w
procentach wg wzoru

V0,22
X = el 2 100
w ktorym:

V — objetos¢ azotynu sodowego zuzytego
do dwuazowania w analizie wlasciwej,
cm3,

m — odwazka badanego produktu, g,

0,221 — iloé¢ kwasu litolowego LC odpowiada-

jaca 1 cm? $ci$le 1n roztworu azotynu
sodowego, g.

5.4.1.3. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé $red-
nig arytmetyczng wynikow dwoch oznaczan, nie
rézniacych sie miedzy sobg wiecej niz o 0,5%.

5.4.2. Oznaczanie zawarto$ci substancji nieroz-
puszczalnych w roztworze weglanu sodowego

5.4.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Weglan sodowy cz.d.a., roztwér 10-procen-
towy.
b) Papierki wskaznikowe zélcieni brylantowej.

5.4.2.2. Wykonanie oznaczania. 20 g kwasu lito-
lowego LC odwazy¢ z dokladnoscig do 0,01 g, prze-
nies¢ iloSciowo do zlewki pojemnosci 2 dms3. Po
dodaniu 1 dm? wody destylowanej i 60 ecm3 roz-
tworu weglanu sodowego powinna wystgpié¢ zmia-
na zabarwienia papierka zoélcieni brylantowej. Ca-
tos¢ zagrza¢ do wrzenia, po czym przefiltrowaé
na gorgco przez uprzednio wysuszony do stalej
masy saczek Sredniej twardo$ci VEB nr 389 lub
nr 388 na lejku sitowym i przemy¢ kilkakrotnie
gorgca woda do zaniku zmian barwy papierka z6l-
cieni brylantowej. Nastepnie saczek ostroznie
zdjac z lejka i wysuszy¢ w temperaturze 100°C do
stalej masy.

Zawarto§¢ substancji nierozpuszczalnych (X,)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

(my, — m,)-100- 100

= m-X
w ktorym:
m, — masa sgczka z osadem, g,
m; — masa saczka, g,
m — odwazka badanego produktu, g,
X — zawartos¢ kwasu litolowego LC wg
5.4.1.2 b).

5.4.2.3. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ $rednia
arytmetyczng wynikéw dwéch oznaczan, nie réz-
nigeych sie miedzy sobg wiecej niz o 0,19.

5.4.3. Chromatograficzne oznaczanie czystoSci

5.4.3.1. Przyrzady i materialy

a) Komora chromatograficzna.

b) Mikropipeta.

c¢) Lampa kwarcowa.

d) Bibula Whatman nr 3 lub Filtr nr 7 — pa-
ski bibuly o wymiarze 10X 30 cm.

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak cz.d.a., roztwér 25-procentowy,

b) Alkohol n-propylowy ch.cz. do chromatogra-
fii.

c) Kwasny weglan sodu cz., roztwor 5-procen-
towy.

d) Roztwér wzorcowy kwasu litolowego LC
technicznego.

e) Roztwoér rozwijajacy przygotowany w naste-
pujacy sposob: 2 czesci alkoholu n-propylowego
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oraz 1 czes¢ roztworu kwasnego weglanu sodowe-
g0 umiesci¢ w zlewce na 4 godz, po czym odfiltro-
waé¢ wytracony osad na lejku sitowym przez sa-
czek ilosciowy. Klarowny filtrat stosowaé jako
roztwor rozwijajacy.

f) Roztwér produktu badanego przygotowany w
nastepujacy sposob: 2 g kwasu litolowego LC w
przeliczeniu na produkt 100-procentowy odwazy¢
z dokladnoscig 0,01 g, umiesci¢ w zlewce pojemno-
§ci 100 cm?, po czym dodaé¢ 20 cm3 amoniaku.

Po rozpuszczeniu badanego produktu calo§é
przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnoéci 100 cm?
i dopelni¢ do kreski wodg destylowana. W ten
sam sposob przygotowaé¢ wzorcowy roztwér kwasu
litolowego LC.

5.4.3.3. Wykonanie chromatogramu (metoda
wstepujaca). Do ryniehki znajdujacej sie w komo-
rze chromatograficznej oraz na dno komory wlaé
roztworu rozwijajgcego. Nastepnie na przygoto-
wany pasek bibuly, w odleglosci 2 em od dolnego
brzegu, nanie$¢ za pomocag mikropipety 0,01 em?
badanego roztworu kwasu litolowego LC oraz roz-
tworu kwasu litolowego wzorcowego, w odleglosci
3 ecm od siebie. Nastepnie pasek bibuly umiesci¢

miedzy precikami szklanymi w gérnej czeéci ko-
mory tak, aby dolna krawedz paska byla 2anurzo-
na 5 mm pod powierzchnia roztworu rozwijajgce-
go.

Naczynie nakry¢ plytkg szklang i pozostawié
w temperaturze pokojowej na 4 godz. Po wymie-
nionym czasie chromatogram wyja¢, wysuszyé w
temperaturze pokojowej i sprawdzi¢ pod lampg
kwarcowsy.

5.4.3.4. Ocena wyniku. Produkt odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli chromatogram (ilosé¢ plam,
ich wielko$é, intensywno$§¢ zabarwienia oraz po-
fozenie) produktu badanego i wzorcowego jest
praktycznie zgodny.

5.5. Zaswiadczenie o wynikach badan. Produ-
cent jest obowigzany przedstawié zaswiadczenie
o wynikach badan stwierdzajace zgodnosé produk-
tu z wymaganiami normy.

5.6. Zaokraglenie i zapisywanie liczb dotycza-
cych koncowych wynikéw oznaczan parametrow
nalezy dokonaé¢ wg PN-70/N-02120 p. 3.3.2.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-73/6021-23

1. Istotn<
OE-2876

a) podwyzszonu zawarlo$é kwasu litolowego L.C z 459,
na 500/0,

zmiany w stosunku do ZN-67/MPCh/

b) wprowadzono metode chromatograficznego ozna-
czania czystoSci poréwnawczo w wzorcem,

C) zrezygnowano z oznaczania
larnej.

rozpuszezalnosSci mo-

2. Przepisy dotyczace transportu

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

b) Instrukcja o ladowaniu samochodéw ciezarowych
i przyczep. Zalacznik do Zarzadzenia Ministra Komuni-
kacji z dnia 7 marca 1963 r.
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