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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jes!
kwas sulfanilowy techniczny, otrzymywany przez
sulfonowanie aniliny metodg spiekania. stosowa-
ny do produkcji barwnikow i polproduktow.

Kwas sulfanilowy ma:

a) wzor sumaryezny C,H.NSO,

b) wzor budowy

50,31

¢) mase czasteczkowa 173.18 (1962 r.)

d) nazwe systematycezna kwas I-aminobenzeno-
-4-sulfonowy.

1.2. Normy zwigzane

PN-67 C-04500 Produkty chemiczne.
pobierania i przygotowywania probek

PN C-60010 Chemiczne badania i proby. Przyiza-
dv do pobierania probek. Zglebniki do produk-
tow sypkich i w kawalkach

PN-68 M-78216 Palety ladunkowe plaskie jedno-
plvtowe drewniane czterowejsciowe bez skizv-
del 800 1200

Wylvezne

1) Svmbol wg SWW: 1242-631.

PN-70 N-02120 Zasadyv zaokraglania i zapisywania
liczb

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

znakowanie.

PN-68 0-79352 Opakowania transportowe drew-
niane. Beczki i komplety beczkowe do produk-
iow stalych, sypkich i mazistych

BN-(9 5046-02 Opakowania transportowe metalo-
we. Bebnv lekkie

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Podzial. W zaleznosSci od przeznaczenia roz-
roznia sie dwa rodzaje kwasu sulfanilowego tech-
nicznego:

A — do zbytu,

B — do zuzycia wewnetrznego.

2.2. Przyklad oznaczenia kwasu sulfanilowego
technicznego przeznaczonego do zbyvtu:

KWAS SULIFANILLOWY TECHNICZNY A BN-73/6026-08
SWW: 1242-631

3. WYMAGANIA

3.1. Wyglad Kwas sulfanilowy
techniczny powinien by¢ proszkiem barwy szarej.

zewnetrzny.

3.2. Wymagania fizyczne i
tabl. 1.

chemiczne — wg

Zjednoczenie Przemystu Organicznego ,.Organika”

Ustanowiona przez Naczelnego Dyvrektora

Zjednoczenia

Przemystu Organicznego ,,Organika”

dnia 15 styveznia 1973 r. jako norma obowiagzujaca w zakresie produkeji i obrotu
od dnia 1 pazdziernika 1973 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 12/1973 poz. 36)

WYDAWNICTWA NORMALIZACY.INE 1973, Wplvw do WN 31.01.73.

Lroek wli-ae-ra w hipeuw 73 Obj. 0.50 a. w. Naktad 2500 ' 50

egz. Tvpo LoOdz

Oddano do sktadu 14.04.73.
469/73

Cena 71t 2.40
zam.
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Tablica 1
W ) Rodzaje
magania
¥y 4 A B
1 2 3
a) Kwasu sulfanilowego, %), nie
mniej niz 96 94
b) Aniliny, Y%, nie wiecej niz 0,6 1
¢) Substancji nierozpuszczalnych
w roztworze weglanu sodowe-
go, %, nie wiecej niz 1,8 2

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Kwas sulfanilowy techniczny
nalezy pakowa¢ w beczki drewniane wg PN-68/
0-79352 pojemnosci 115 dm?® wykladane papierem
lub w bebny metalowe lekkie wg BN-69/5046-02
pojemnosci 100 dm3 zawierajace wewnatrz worki
igelitowe.

Znakowanie opakowan nalezy wykona¢
PN-67/0-79252.

Na kazdym opakowaniu nalezy umiesci¢ trwaly
i czytelny napis zawierajacy co najmniej:

a) nazwe lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg 2.2,

¢) mase brutto i netto,

d) nr partii.

wg

4.2. Formowanie jednostek ladunkowych. Becz-
ki z kwasem sulfanilowym technicznym powinny
by¢ ustawiane na paletach ladunkowych zgodnie
z PN-68/M-78216, po 4 beczki na palecie, nie wie-
cej niz 4 warstwy palet w stosie.

4.3. Przechowywanie. Kwas sulfanilowy tech-
niczny opakowany wg 4.1 nalezy przechowywa¢é
w krytych pomieszczeniach magazynowych w cza-
sie nieograniczonym, z zastosowaniem paletyzacji.
Opakowania z kwasem sulfanilowym technicznym
mozna rowniez przechowywaé bez paletyzacii,
ustawiajac jednowarstwowo obok siebie.

4.4. Transport. Kwas sulfanilowy techniczny
nalezy przewozi¢ krytymi s$rodkami transportu,
zabezpieczajacymi produkt przed wplywami atmo-
sferycznymi. Srodek przewozowy przed zalado-
waniem nalezy przygotowaé¢ usuwajgc gwozdzie,
zabezpieczajac Sruby, haki itp. wystepujace czegsci,
ktére moga spowodowaé¢ uszkodzenie opakowan.
Opakowania z kwasem sulfanilowym technicznym
nalezy ustawia¢ $cisle obok siebie na calej po-
wierzchni $rodka przewozowego (wagonu, samo-
chodu). Ewentualne luki zabezpieczy¢ materialem
wysciolkowym tak, aby stanowily zwarta calo$c,
zabezpieczong przed przemieszczaniem sig.

W transporcie kolejowym opakowania z kwa-
sem sulfanilowym technicznym nalezy ladowaé
do granic wykorzystania wagonu wg przepisow
kolejowych 1).

W transporcie samochodowym opakowania
z kwasem sulfanilowym technicznym nalezy lado-
waé zgodnie z instrukcjg o ladowaniu i wylado-
wywaniu samochodow ciezarowych i przyczep 2).

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartosci kwasu sulfanilowego
(3.2 a),

b) oznaczanie zawarto$ci aniliny (3.2 b),

¢) oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w roztworze weglanu sodowego (3.2 c).

5.2. Wielko$¢ partii. Gérna granica partii nie po-
winna przekracza¢ 2000 kg produktu.

5.3. Pobieranie prébek i przygotowanie Sredniej
prébki laboratoryjnej. Przy pobieraniu probek na-
lezy stosowaé wytyczne podane w PN-67/C-04500.

Z przedstawionej do badan partii wylosowaé¢ na
$lepo opakowania w liczbie podanej w tabl. 2.

Tablica 2
Liczba opakowan w partii Liczba opakowarn
wylosowanych
do 6 wszystkie
715 6
1625 9

Z kazdego wylosowanego opakowania nalezy po-
brac¢ co najmniej 2 proébki pierwotne. Probki pier-
wotne pobieraé¢ zglebnikiem wg PN/C-60010 z ca-
lej grubo$ci warstwy produktu. Masa probki pier-
wotnej powinna wynosi¢ nie mniej niz 100 g. Po-
brane probki pierwotne nalezy zsypac¢ na czyste
miejsce zabezpieczone przed zanieczyszczeniem
produktu i dokladnie wymiesza¢. Z otrzymanej w
ten spos6b ogoélnej probki pobraé¢ srednia probke
laboratoryjng o masie nie mniejszej niz 200 g.
Produkt stanowigcy S$rednig probke laboratoryj-
ng nalezy umie$ci¢ co najmniej w dwoch naczy-
niach w rownych ilosciach, wystarczajacych do
przeprowadzenia przewidzianych badan. Nasypy-
wanie produktu nalezy wykona¢ malymi porcja-
mi. Porcje nalezy umieszczaé po jednej kolejno w
kazdym naczyniu, powtarzajac w ten sposob te
czynnosci, az do napelnienia naczyn. Po napelnie-
niu, naczynia nalezy tak zabezpieczy¢, by byla za-
gwarantowana identyczno$¢ probek.

1), 2) Patrz Informacje dodatkowe p. 2.
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Na kazdym naczyniu zawierajacym Srednig
probke laboratoryjng nalezy umiesci¢ wyrazny na-
pis zawierajacy:

a) nazwe lub znak wytworni,

b) oznaczenie (wg 2.2),

¢) jednoznaczne okreslenie partii (nr partii, da-
te wyprodukowania itp.),

d) nazwisko pobierajacego probke,

e) date i miejsce pobrania probki.

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

5.4. Opis badan

5.4.1. Oznaczanie zawartoSci kwasu sulfanilowe-
go technicznego

5.4.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwor 30-procentowy.

b) Azotyn sodu cz.d.a., roztwoér 1n.

c¢) Weglan sodu cz.d.a., roztwor 10-procentowy.

d) Papierki wskaznikowe Kongo, jodoskrobio-
we i fenoloftaleinowe.

5.4.1.2. Wykonanie oznaczania. 20 g kwasu sul-
fanilowego technicznego odwazy¢ z dokladnoscig
do 0.01 g na wadze technicznej, przenies¢ do kol-
by destylacyjnej, doda¢ okolo 150 ecm® roztworu
weglanu sodowego do wyraznego odczynu alka-
licznego na papierku fenoloftaleinowym i desty-
lowa¢ z parg wodng. Zebraé¢ 400 ecm? destylatu do
oznaczania aniliny wg 5.4.2.2.

Pozostalos¢ w kolbie destylacyjnej po ostudze-
niu do temperatury 20--30°C przeniesé¢ ilosciowo
do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 em? i do-
pelni¢ wodg do kreski.

Pobra¢ probke o objetosci 250 em3, przeniesé
do zlewki, zakwasi¢ kwasem solnym do slabo
kwasnej reakcji na papierku Kongo i doda¢ jesz-
cze 15 em?® kwasu solnego.

Probe miareczkowac azotvnem sodowym w tem-
peraturze 10°C do momentu az roziwor miarecz-
kowany po 5 min od dodania azotynu zabarwi pa-
pierek jodoskrobiowy na niebiesko.

Zawartos¢ kwasu sulfanilowego (X) obliczy¢ w

procentach wg wzoru (1)
X __V-0.17318-1000-100_V -17.318-4_V - 69,272
m - 250 m m
w ktéorym:
V — objetos¢ azotynu sodowego zuzyte-
go do miareczkowania, cm?,
m — odwazka badanego produktu, g,
0,17318 — ilos¢ kwasu sulfanilowego odpowia-
dajgca 1 cm? Scisle 1n roztworu

azotynu sodowego, g.

5.4.1.3. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé¢ sred-
nig arytmetyczng wynikéw dwoch oznaczan, nie
réznigeych sie wiecej niz o 0,5%.

5.4.2. Oznaczanie zawartoSci aniliny

5.4.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwor 30-procentowy.
b) Azotyn sodu cz.d.a., roztwor 0,In.

c¢) Papierki wskaznikowe — jodoskrobiowe.

5.4.2.2. Wykonanie oznaczania. 400 cm3 desty-
latu uzyskanego przy oznaczaniu wg 5.4.1.2 prze-
nies¢ do zlewki pojemnosci 1000 cm3, dodaé 20 cm3
kwasu solnego, oziebi¢ lodem do temperatury oko-
o 5°C i miareczkowaé azotynem sodowym do
trwalego niebieskiego zabarwienia na papierek
jodoskrobiowy.

Zawarto$¢ aniliny (X,) obliczy¢ w procentach
wg wzoru
_V-0,0093-100_V-0,93

%1 m m &
w ktorym:
V — objetos¢ azotynu sodowego zuzytego
do miareczkowania, ems,
m — odwazka badanego produktu, g,

0,0093 — ilo§¢ aniliny odpowiadajaca 1 cm3
§cisle 0,1n roztworu azotynu sodo-
wego, g.

5.4.2.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ sred-
nig arytmetyczng wynikow dwoch oznaczan, nie
réznigeych sie wiecej niz o 0,1%,.

5.4.3. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych
w roztworze weglanu sodowego

5.4.3.1. Wykonanie oznaczania. 10 g kwasu sul-
fanilowego technicznego odwazy¢ z dokladnoscig
do 0.01 g, wsypa¢ do zlewki, doda¢ 100 cm® wody
i 100 cm? 10-procentowego roztworu weglanu so-
dowego cz.d.a., podgrza¢ do wrzenia i po rozpusz-
czeniu przesaczy¢ przez iloSciowy saczek sSredniej
twardosci, uprzednio wysuszony i zwazony z do-
kladnoscig do 0,001 g na lejku sitowym.

Nastepnie przemy¢ ciepla woda az probka prze-
sgezu nie bedzie wykazywala
i suszy¢ w temperaturze 100°C do stalej masy.

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

reakeii alkaliczne]

(m, —m,) - 100
R 3)
w ktorym:
m, — masa sgczka z osadem, g,
m, — masa saczka, g,
m — odwazka badanego produktu, g.
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5.4.3.2. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $red-
nia arytmetycznag wynikow dwoch oznaczan, nie
rézniacych sie wiecej niz o 0,29,

5.5. Zaswiadczenie o wynikach badan. Produ-
cent jest obowigzany przedstawi¢ zaswiadczenie

o wynikach badan stwierdzajace zgodno$¢ z wy-
maganiami normy.

5.6. Zaokraglanie i zapisywanie liczb dotycza-
cych koncowych wynikow oznaczan parametrow
nalezy dokonywaé¢ wg PN-70/N-02120 p. 3.3.2.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-73/6026-08

1. Istotne zmiany w stosunku do BN-63/6026-68

a) wprowadzono dwa

technicznego,

rodzaje kwasu sulfanilowego

b) obnizono zawarto$¢ aniliny w produkcie przezna-
czonym do zbytu,

¢) obnizono zawarto$¢ substancji
W roztworze weglanu sodowego.

nierozpuszczalnych

2. Przepisy dotyczace transportu

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

b) Instrukcja o ladowaniu samochodéw ciezarowych
i przyczep. Zalacznik do Zarzadzenia Ministra Komu-
rikacji z dnia 7 marca 1963 r. (Mon. Pol. nr 24 poz. 123).
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