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1. WSTEP 4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest kwas
antranilowy techniczny otrzymywany 7z bezwodnika
kwasu ftalowego w wyniku przegrupowania Hofmanna.

Kwas antranilowy ma:

a) wzér sumaryczny: C;H,0:N,

b) wzér budowy

NH,

COOH

¢) mas¢ czgsteczkowa: 137,13 (1961 r.),

d) nazwe¢ systematyczng: kwas orto-aminobenzo-
esowy.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Kwas
antranilowy techniczny stosowany jest do produkcji
barwnikow oraz érodkéw zapachowych 1 farmace-
utycznych.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zalezno$ci od zawarto$ci kwasu
antranilowego rozroznia si¢ dwa gatunki kwasu antra-
nilowego technicznego oznaczone literami A i B.

2.2. Przyktad oznaczenia kwasu antranilowego tech-
niczego gatunku A:

KWAS ANTRANILOWY TECHNICZNY A BN-81/6026-11

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Kwas antranilowv technicz-
ny powinien mie¢ posta¢ proszku o barwie jasnozotte]
do jasnobrgzowej.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tablicy.

Wymagania Gatunki
A B
a) Kwasu antranilowego, %, nic mniej niz 99,3 97.0
b) Poczatek temperatury topnienia, °C, nie
mniej niz 145 145
c) Czgéci nierozpuszezalnych w roztworze
weglanu sodowego, %, nie wigce] niz 0,2 0.3

I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Kwas antranilowy techniczny nalezy
pakowa¢ do workow polietylenowych wg BN-77/
6414-06 umieszczonych w workach polipropylenowych
wg BN-75/7671-03 w ilosci nie wigkszej niz 50 kg
netto. Znakowanie opakowan nalezy wykona¢ zgodnie
z PN-78/0-79252 w sposob widoczny, umieszczajgc
na kazdym worku trwaly napis, bgdz wywieszkg za-
wierajgcg co najmniej:

a) nazwe¢ lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg 2.2,

¢) numer partii 1 datg produkcji,

d) mas¢ brutto i netto.

Znakowanie partii  eksportowych
kazdorazowo uzgodnione z odbiorcy.

4.2. Formowanie jednostek tadunkowych. W przy-
padku stosowania paletyzacji jednostki fadunkowe na-
lezy formowac¢ na paletach o wymiarach 800X 1200 mm
wg PN-75/M-78216. Ladunek na palecie powinien by¢
zabezpieczony przed przesuwaniem si¢ i deformacja.

powinno by¢

4.3. Przechowywanie. Kwas antranilowy techniczny
opakowany zgodnie z 4.1 nalezy przechowywa¢ w po-
mieszczeniach suchvch, przewiewnych 1 nienastonecz-
nionych.

Kwas antranilowy techniczny zachowuje wiasnosci
uzytkowe przez 12 miesigcy od daty produkeji.

4.4. Transport. Transport kwasu antranilowego tech-
nicznego powinien odbywacé si¢ krytymi srodkami tran-
sportu. Przy przewozie koleja nalezy produkt tadowac
do granic petnego wykorzystania wagonu, zabezpiecza-
jac réwnoczesnie przed przemieszczaniem si¢ W Czasic
transportu, w sposéb zgodny z przepisami o tadowaniu
i wyladowywaniu wagonéw towarowych').

W transporcie samochodowym nalezy produkt tado-
waé zgodnie 7z instrukcjg o ladowaniu samochodow
cigzarowych i przyczep?).

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzanie wymagan ogolnych (3.1).

b) oznaczanie zawarto$ci kwasu antranilowego
(3.2a),

¢) oznaczanic poczgtku temperatury topnienia (3.2b),

Y, ) Patrz Informacjec dodatkowe p. 3.
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d) oznaczanie zawarto$ci czg¢sci nierozpuszczalnych
w roztworze weglanu sodowego (3.2c¢).

5.2. Wielko$¢ partii. Parti¢ kwasu antranilowego
technicznego stanowi najwyzej 600 kg.

5.3. Pobieranie prébek i przygotowywanie Sredniej
probki laboratoryjnej — wg PN-67/C-04500. Z kazdego
opakowania nalezy pobraé¢ probnikiem 14 <16 probek
wg PN-74/C-60008, aby po sporzadzeniu probki ogélnej
i wymieszaniu jej mozna bylo sporzadzi¢ $rednia prob-
k¢ laboratoryjng o masie 500 g. Probk¢ t¢ podzielié
na dwie rowne czgs$ci. Jedng przeznaczy¢ do badan,
a druga przechowywaé do analiz rozjemczych, w wa-
runkach zabezpieczajacych produkt przed zmiang wia-
snosci  fizycznych 1 chemicznych — przez okres
3 miesigcy w przypadku odbiorcy krajowego i 6 mie-
sigcy w przypadku przesylek kierowanych na eksport.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzanie wymagain ogélnych nalezy wyko-
na¢ wizualnie.

5.4.2. Oznaczanie zawarto$ci kwasu autranilowego
metoda dwuazowania potencjometrycznego

5.4.2.1. Wytyczne ogélne. Metoda potencjometrycz-
nego dwuazowania jest metodg gidwng i arbitrazowa.
Dopuszcza si¢ stosowanie metody dwuazowania.

5.4.2.2. Odczynniki i roztwory

a) Azotyn sodowy cz.d.a., roztwor 0,IN.

b) Bromek potasowy cz.d.a., roztwor 10-procentowy.

¢) Kwas solny cz.d.a., (1.18).

d) Kwas sulfanilowy cz.d.a., wysuszony do statej ma-
sy w temperaturze 140°C.

¢) Woda amoniakalna cz.d.a.

f) Papierki wskaznikowe Kongo.

5.4.2.3. Aparaty i przyrzady

a) Potencjometr lub pehametr dostosowany do wy-
konywania miareczkowania potencjometrycznego.

b) Elektroda platynowa i kalomelowa.

¢) Mieszadto elektromagnetyczne.

5.4.2.4. Ustalanie normalnosci roztworu azotynu so-
dowego. 0,5000 g kwasu sulfanilowego wysuszonego
wg 5.4.2.2d) umieécié w zlewce pojemnosci 400 cm?
i rozpuécié w 25 cm® wody amoniakalnej. Roztwér
zobojetnic kwasem solnym wobec papierka Kongo,
a nastgpnie dodaé¢ 20 cm?® nadmiaru kwasu solnego.
Objetosé roztworu uzupetni¢ woda do 200 cm?, roztwér

ozigbi¢ do temperatury 0-4°C i dodaé¢ 10 ¢cm? roz-

tworu bromku potasowego. W zlewce umiesci¢ elektro-
d¢ platynowa i kolomelowa podtaczone do potencjo-
metru.

Po ustaleniu si¢ potencjalu nalezy rozpoczaé¢ do-
dawanie z biurety roztworu azotynu sodowego po
1 em® zaé w poblizu punktu rownowaznikowego po
0,2 cm® lub nawet 0,1 cm? Miareczkowanie nalezy
prowadzi¢ przy cigglym mieszaniu. Na podstawie za-
notowanych odczytéw potencjatéw 1 objetosci zuzytego
roztworu azotynu sodowego nalezy sporzadzi¢ wykres,
odksladajac na osi rzgdnych mV, a na osi odcigtych
cm”.

Przez srodkowy punkt najbardziej stromego odcinka
krzywej miareczkowania przeprowadzi¢ lini¢ pionowa.
Linia ta wyznacza punkt réwnowaznikowy. Linia po-

prowadzona od punktu réwnowaznikowego do przecig-
cia z osia odcigtych okreéla ilo§¢ cm?® roztworu azo-
tynu sodowego zuzytego do miareczkowania.

Normalno$¢ (N) roztworu azotynu sodowego obli-
czy¢ wg wzoru

N m 1 - 1000 ;
C 1732V (5
w ktorym:
m) — odwazka kwasu sulfanilowego, g,
173,2 — gramoréwnowaznik kwasu sulfanilowe-
go, g,
V1 — objgtos¢ roztworu azotynu sodowego zuzy-

tego do miareczkowania, cm>.

5.4.2.5. Wykonanie oznaczania. 0,5000 g badanego
kwasu antranilowego umiesci¢ w zlewce pojemnosci
400 cm?, dodaé¢ 200 cm?® wody i ogrzewaé do roz-
puszczenia si¢ kwasu antranilowego. Po ostudzeniu do-
da¢ 15 cm® kwasu solnego, ozigbié¢ roztwér do tempe-
ratury 0-+4°C i doda¢ 10 em®  roztworu bromku
potasowego.

W zlewce umiescié¢ elektrodg¢ platynowa i kalomelowa
podlaczone do potencjometru i dalsze oznaczanie wy-
kona¢ jak w pkt. 5.4.2.4.

Zawarto$¢ kwasu antranilowego (X 1) obliczy¢ w pro-
centach wg wzoru

V,-0,01371 - 100

X1 = (2)
m?
w ktérym:

V, — objgtos¢ Scisle 0,IN roztworu azotynu
sodowego zuzytego do miareczkowania,
cm?,

0,01371 — ilo$¢ kwasu antranilowego odpowiadaja-
ca 1 em? $cisle 0,IN roztworu azotynu
sodowego, g,

m, — odwazka badanego kwasu antranilowe-

20, g.

5.4.2.6. Wynik konicowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyja¢ $rednig arytmetyczng wynikOw co najmniej
dwodch oznaczan nie réznigeych si¢ migdzy sobg wigcej
niz o 0,2%.

5.4.3. Oznaczanie zawartoSci
metoda dwuazowania

5.4.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Azotyn sodowy cz.d.a., roztwér IN.

b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 4-procen-
towy.

¢) Kwas solny (1,18).

d) Papierki jodoskrobiowe.

5.4.3.2. Wykonanie oznaczania. 5,0000 g badanego
kwasu antranilowego umie$ci¢é w zlewce pojemnosci
I dm? i rozpuscié w 300 cm® goracej wody. Dodaé
50 cm?® roztworu wodorotlenku sodowego i ozigbi¢
roztwér do temperatury 0°C. Objetos$é roztworu uzu-
petni¢ wodg do 600 cm?, doda¢ 25 cm? kwasu solnego
1 miareczkowaé roztworem azotynu sodowego do uzy-

kwasu antranilowego
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skania wyraznego i trwalego zabarwienia papierka jo-
doskrobiowego.

Zawarto$¢ kwasu antranilowego (X») obliczy¢ w pro-
centach wg wzoru

V3-0,1371 - 100

X5 (3)
m3

w ktérym:
V3 — objgtos¢ Scisle IN roztworu azotynu so-
dowego zuzytego do miareczkowania,

cm?,
0,1371 — ilo$¢ kwasu antranilowego odpowiada-
jaca 1 cm? Scisle IN roztworu azotynu

sodowego, g,
m3; — odwazka badanego kwasu antranilowe-
£0, g.

5.4.3.3. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyja¢ Srednig arytmetyczna wynikow co najmniej
dwéch oznaczan nie rézniacych si¢ miedzy soba wigcej
niz o 0,5%.

5.4.4. Oznaczanie poczatku temperatury topnienia
kwasu antranilowego nalezy wykonaé w aparacie elek-
trycznym typu Boétius. Dopuszcza si¢ oznaczanie po-
czatku temperatury topnienia wg PN-76/C-04513.

5.4.5. Oznaczanie zawarto$ci cze$ci nierozpuszczal-
nych w roztworze weglanu sodowego

5.4.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Weglan sodowy cz.d.a., roztwor 10-procentowy.

5.4.5.2. Wykonanie oznaczania. 10 g badanego kwasu
antranilowego odwazy¢ z doktadnoscia do 0,01 g, roz-

puscié w 50 cm? roztworu weglanu sodowego, po czym
doda¢ 100 cm? goracej wody i mieszaé do rozpusz-
czenia, nastgpnie przesgczy¢ przez saczek szklany G4
wysuszony do stalej masy w temperaturze 105°C. Po-
zostatos$é¢ na saczku przemy¢ woda do zaniku odczynu
alkalicznego na papierku lakmusowym. Tygiel G4
suszy¢ w temperaturze 105°C do statej masy.

Zawarto$¢ czg$ci nierozpuszczalnych w roztworze
weglanu sodowego (X3) obliczy¢é wg wzoru

mg - 100

X3= —— 4)
ms

w ktorym:

ms4 — masa wysuszonej pozostatosci, g,

ms — odwazka badanego kwasu antranilowego, g.

5.4.5.3. Wynik koricowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyja¢ $rednig arytmetyczng wynikOw co najmniej
dwéch oznaczan nie rdznigcych si¢ migdzy soba wigcej
niz o 0,2%.

5.5. Zaokraglanie i zapisywanie liczb dotyczacych
koncowych wynik6w oznaczan nalezy wykonaé zgodnie
z PN-70/N-02120 metoda Z.

5.6. Ocena wynikow badan. Parti¢ kwasu antranilo-
wego technicznego nalezy uznaé za zgodng z wyma-
ganiami normy, jezeli wyniki badan sga zgodne z wyma-
ganiami wg 3.

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Dla kazdej
partii wystanego produktu wytworca jest zobowigzany
wystawi¢ i przesta¢ odbiorcy zaswiadczenie o wynikach
badan stwierdzajace zgodno$¢ z wymaganiami normy.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca Chemiczne
ORGANIKA-ARGON, Lodz.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-64/6026-11

a) wprowadzono nowy gatunck A kwasu antranilowego o wyz-
szych parametrach, zrezygnowano z pasty oraz proszku 85-procen-
towego,

b) wyeliminowano wymaganie oraz metod¢ oznaczania kwasu
ftalowego,

c) obok opisanej w nowelizowanej normie metody dwuazowania
wprowadzono jako oznaczanie glownie metod¢ dwuazowania poten-
cjometrycznego.

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygo-

towywania probek
PN-76/C-04513 Oznaczanie granic temperatury topnienia lub tempe-

ratury rozktadu substancji organicznych w kapilarze
PN-74/C-60008 Probniki do pobicrania probek produktoéw bezksztat-
tnych

norm¢ — Zaklady

PN-75/M-78216 Palety ladunkowe ptaskie jednoptytowe czterowej-
$ciowe bez skrzydel drewniane 800X 1200-EUR

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

PN-76/0-79252 Transportowe jednostki opakowaniowe. Znaki i zna-
kowanie. Wymagania podstawowe

BN-77/6414-06 Opakowania transportowe z tworz v s7tucznych.
Worki polietylenowe otwarte, plaskie, bez fatd bocznych,
zgrzewane

BN-75/7671-03 Worki tkane z folii poliolefinowych

Przepisy o tadowaniu i wyladowywaniu wagonéw towarowych
w komunikacji wewngtrznej. Zalacznik nr 10 do DKP (Dz.T.
i ZK z 1968 r. nr 4 poz. 10) wraz z péZnicjszymi zmianami

Instrukcja o tadowaniu samochodéw cigzarowych i przyczep. Za-
lacznik do Zarzadzenia Ministra Komunikacji z dnia 7 marca
1963 r. (Mon. Pol. nr 23 poz. 123)
4. Symbol wg SWW — 1242-511.
5. Autor projektu mormy — mgr Barbara Gtuszek — Zaktady

Chemiczne ORGANIKA-ARGON w Lodzi.
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