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3. WYMAGA lA 

3. 1. Wygląd zewnętr zny. Kwas P-h:> clroksynaftoesowy powinien mieć 

postać proszku o zabarwien ju żółtym . 

3 . 2 . Wymagania fizyczne i chemiczne - wg tabl. 1 . 

Tablica 1 

Gatunki 
'iymaeania 

I extra I 

a) Zawartość kwas u p - hydr oksynaftoe so'"ego , %, nie mniej niż 97 ,5 96 
b) Temper atur a począt ku topni eni a , oC, ni c niższa niż 219 ,5 21 7 
c) Zawar tość wody , ;..; . ni c wi ęc ej n iż 0,4 0,5 
d) Zawartoś(; popioł u, I':J , nie więcej niż 0, 2 0 ,3 
e) Zawarto ~" substancji nierozpuszczalnych w roztwor ze 

węgl anu sodow eGo , ~ , ni e wi ęcej niż 0,3 0,4 
I) Zawart ość p-naftolu , , 

/o , nie wi ęc ej niż 0,8 1,0 

4 . PA KOWJI.łTIE , PRZFCHOWYWANIE I TRANSPORT 

4 . 1 . Pakowanie . Kwas P -hydroksynaftoesowy przeznaczony na rynek krąjONY 

na le3y pakować w bębny metalowe oc ynkowane z obręczami nasadzan~,/Ini 

i z dnem zde jmowanym wg BN- 69/ 5046-03 , pojemności 200 dm'. 

Produk t przeznac z ony na export nale ży pakować do worków polie ty­

l enowych wg BN-70/ 6414-06 , umieszczonyc h w b ębnac h metalowych z 

dnem zdejmowa ny m wg BN-69/5046-02 pojemności 50 + 100 dm' . 

Na każdym opakowaniu na leży umieścić trwały napis zawierający co 

najmniej : 

a) nazwę lub znak wytl\órni , 

b) oznaczenie wg 2 . 2 , 

c) ma s ę br utto i net to , 

d) numer partii , 

e) datę pr odukc ji . 

Znakowanie opakowall nale ży wykonać zgodnie z FN -67 lO -79252. 
Znakowanie parU ... e xportowych nale ży ka3dorazowo uzgodnić z eks -

portere m. 

4 . 2 . Formowani~ędno~tek ładunkowych . '/ przypadkU stosowania 

pa l etyzacji , kwa s P -hydroksy naf toesow:y w opakowaniach tl'ansporto-
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w,/ch n:Jleż~, fo('mow",~ w .jednr.st\<" i ładunkowe prz;y użyciu palet ładun­

rl:owych c wymier:.cb 800 x 12UO mm wg I'N-68/M-78218 . 

tadunek na ~alecte należy zabezpie c zyf przed przesuwaniem się i 

deformacją· 

4 . ;: . Przec;howywarde. Kwas ,B .hydroksynaftoesowy opakowany wg 4 .1 

należy przechowywaĆ' w sucb.ych POl!dcszczeniach ma~azynowycb. , chro­
niąc prze. nasłonecznieniem. 

Czas ,lrzechoVl'/~ani a nie dłuższy niż 12 miesięcy od daty produkc j L 

4.4 . Transo0rt . Kwas ,B-b.;ydroksynaftoesowy opakowan;y wg 4.1 nale­
ży przel'oozić [(ryty:ni {'roa ka mi transportu, cttroniąc produkt przed 

nasłoneczr ie,~ier:t . 

t;rodek r?ewozowy przed załadowaniem należy pr zy gotować przez u­

sunięcie 6Wt'zd.zi , zabezpieczenie ~rub, haków itp. wysta,;ącyc h częś­

ci , k tó.re mogą spowodować uszkodzenie opakowań. 

Opakowania z kwasem p-b.ydroksynaftoesow;ym należy ustawić ściś le 

obok siebie na calej powierzchni ~rodkB przewo zowe~o (wagaLu , sa­

mOChodu). ~mentual e luki zabe~pieczyć materiałem wyściółkowym tak, 

aby 3tanowi.ł;y zV!srt q cało<ć , zabezpiecza,;ącą towar przed przemiesz­

czaniem się. 

'11 trunsporcie kolejowym opako'l\ ani a z kwa sem p-h:l'dt'oks;y naJ'taesowym 

n~leży ladowsA do sranic wykorz~stania wagonu wg przepisów kolej o­
wycb 1)' 

V, transporcie s3mechodowym opakowania z kwasem P- b.ydroksynafto-

esv ... ~'m n;~' eż] ladoYla~ zgodnie z instrukc,ją o ładowaniu 
cią:Lrowjl:h i i rzyc?ej: l) 

5 . BADJ:NJ A 

5.1 . Rodz~je badań 

a) sprawdzanie wyglądu zewnętr zne go (3 . 1) , 

samocb.odĆil 

b ) oznac za nie zawar tości kwasu ,B -hydroksynaJ'toesowego ( 3 . 28 ), 
c) oznAc zanie temperatury początku t opnienia (3 . 2b), 

d) ozni.ic zan je zawarto:-c i wody ( 3 . 2c) , 

e) oznaczanie zawartos c i popiołu ( 3 . 2d) , 

f) oznaczanie zawarto. c i substancji nier oz pu8zc zalnycb. w r oztw o­
rze ~ęg l anu sodnwego ( 3 . 2e) , 

g) oz nClc za nie zaw artof;c i ,B -naf tolu (3 . 2f) . 

' )Pa trz Informacje dodatkowe. 
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5. 2 . ,łielt<o," partj),--,- rart.i.,: sL:mow i oKoło 'IOC\; kg ;"rolllkti.1 . 

5.3 . Pobieran i (t Er óbek. Przy pobieraniu próbek na la;',y s tu::lować 

wytyczne podane ~ PN - 67 / C-04500 . 
Z każdej par ti i pr oduktu VI z.ależno.·Gi od l i c~no:'c;i opakc .. ań nale ­

ży wybra~ w sposób losow y do pobr ania pr óbek li cz.bę 0PA.kO\·:aIl wg 

tabl. 2 . 

Tablica 2 

Liczba opako;o/all \oT par tii Liczba opakowuli , którą należy wy l osować 
do pobrania pr 6bek 

do 5 wszystk ie 

6 i- 15 5 
16 -25 7 

PrGbki kwasu p -hydroksynaftoesowego należy pobierać pr6bnikiem nr 
16 wg PN-74/C-60008 . 

Z każdego wylosowanego opa kowania pobrać 3 pr óbki pierwotne - z 
v. ierzchu, ze L: rodka i ze spodu, każdą o masie 100 g . 

Pobl'an(' próbki należy umie f-c i ~ w czystym, suchym nac zyniu odpo­
wiedniej wielko~ci. Otrzymaną w ten s pos ób pr ób kę ogólną należy do­
kładnie wymie s zać , po c z;ym pobr ać z nie j ?rednią próbkę labora to­
ryjną o masie 200 g . ~rednią próbkę l aboratoryjną należy p odzieli ć 

na dwie cz ęśc i i umieścić w dwócb naczyniach. Jedną próbkę przezna­
c zy ć do badan kontrolnych , drugą zachować do analizy rozjemczej. 
Próbkę do analizy rozjemczej przechowy~ać w ciągu 6 miesiQcy . 

5 . 4 . Opis badań 

5. 4 . 1 . Sprawdzanie wyglądu zewnęt.rznego wykonać or ganoleptycznie 

5. 4 . 2 . Oznac lianie zawal' tości kwasu p -h;ydroks;ynaftoeso· ... eg;o 

5.4 . 2 . 1 . Odczynniki i r oztwory 
a) Alkohol etylowy cz. 
b) Papierki wskaźnikowe żó łc ieni brylantowej. 
c) Wodorotlenek sodowy cz ., roztwór 1 N. 

5 . 4 . 2 . 2 . Wykonanie oznaczania . 5 g kwasu fl -h:vdr oksynaftoesowego 
odważy ć z dokładnośc ią do 0,01 g, umie ścić w zlewce pojemności 

250 cm3. Następnie doda ć 80 cm3 alko boI u etylowego uprzednio zalka­
lizowane go wodorotlenkiem sodowym w t emperaturze pokoj owej, do po­
marańczowego zabarwienia papierka żółcieni brylantowej . Całość mia-
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r ecz~owu roztwor em "odorotlenku sodo~ego do ~omo r onGzcwe~o zabar ­
wienia pD~lcr~ 1 ±ół c ieni br~lanto~e j . 

Zn~artob~ kwas u p -h~ droksy naftoesowego (Xl ohliczvć w procentach 
wg ~ zor u 

\'/ kt órym : 

x = 0 ,1 882 • V • 100 
m 

V - obj ęto ~: ~ śc iś l e 1 N roztwor u wodorotlenku sodowego ZU Ż ,\­

t ego do miareczkowania , cm.? , 
m - odważka hadanej pr óbki, g , 

0,1882 - liczba C .'Uów kw asu p -h.'1dro ks~ naftoe sowego odpowiada;ią­
~ 

ca 1 cm'" ~.~ L' le 1 N roz t woru wodorotlenku sodowego. 

5.4. 2. 3. 'lIynik koncowy oznaczania . Za wynik końcowy oznaczania na­
leż~ przyjąć średnią ar ~ tmet~czną w~ników co na jmniej dwócb równo­
legły ch oznaczań nie r 6 ~niąc~ c h się międz~ sobą więce,j niż o 0 , 5%. 

5.4 . 5. Oznac zanie temperat ry pocz ą~ ku topnienia wykonać wg PNI 

C-04513. 

5. 4.4 . Oznaczanie zawartośc i wody wykouóo ć wg FN-66 / C-04523 . 

5.4. 5. Oznaczanie zawartości p opi ołu 

5.4. 5. 1. Wykonanie oznaczania. W wyprażonym do stałej mas~ izwa­

żonym t~ glu porcelanowym odważyć 2 g kwasu p -h~tiJ. " ksynaftoesowego z 
dokła dnością do 0 , 0002 g. T:ygiel z odważką umie ś c ić na trójkąc ie 

porcel anowym i ogr zewać wolno palnikie m - do całkowi t ego zwęg lenia 

subst an c j i, po c z~m przenie ść do pi e ca muflowe go . 
Prażyć Vi t emperaturze 9000 C do zaniku zwęglony ch subs t. ancji , a 

nast ępnie do stałej mas~ , po cz~m przenieść tygiel do eksJko tora i 
po ostudzeniu do temperatur~ POKojowej zważyć . 

Zav;artość popiołu ( XI ) obliczyć w pr ocentach wg wz oru 

x = m]. 100 
I m 

w którym : 

m, - masa popiołu , g , 
m - odważka badanej próbki, g . 

5.4.5 . 2. Wynik końcowy oznac zania . Za wynik końcowy oznaczania na­
leży przyjąć średnią ar~tmę tyczną ~yników co najmniej dwóch równo­
ległych oznaczań nie r óżniących si ę między sobą więcej niż o 0 , 1%. 
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r:-· . 'ł- . 6 . OZn;-l cz Dnic zn V~;irt,o: ci fHlbsLonc .-i..i n~~;)"::}:2_h 'li. raz..:: 

tworz" ~c;lanu sodoweg o 

5 . 4 . 6 . 1 . Odc~ ;nni ki i roztl',.,r·: 

a) Węgla n sodowy CZ. , roztw0r 10-~rouentowy . 

b ) Wsk~inik - papierki fenolof t nleino~B . 

5 . 4 . 6 . 2 . I;ykonanie o znuczr'l1iil . Ouv. f1~y;' 5 g (rWPsu p -hydroksynpft;o ­

esowego Z dokladnosci ą Jo 0 , 01 g , u~le.ci~ ~ z l e wce pojemno ci 
7 

500 cm J
• Dod&ć niewiel ką i :o 'wody , rOzp83towB~ badany produkt , 

J~dbĆ 250 cm3 wody i 50 cm3 roZL~oru wę~lanu sodowego . 

Calo, podGr za~ do temper atury 80 ~ 90oC, po azym przesączy ua 

gor ąco pr zez mi~kki s ącze k ilo~ciow~ . na lejku anBlity,z~~t l Irze ­

myć Go::ą~ą v.' z"nH:u 'w'kc: i I:" [Japlere~: fenold't,..! ,,,in ~ • 7'0 -

zostó.łC't"'; .~ sąc7.ia.: :=;U3Z;Vl- w tLmperntur 7.e 80°C d0 .. ~t.E.ł:e~ (Jar . • 

Zć!ł,_rto c;ubstiJncjl nierozpuszc z<llnych w roztwoI'te .... ",,::1,' ,u solo -

:.ego (X2 ) obllC?;Y' Vi ,rocentach wg wzor u 

IV kt,-,rym : 

mI - mus,'! ,<leziw z osadem , G , 

m, - J~as\.J SąCZl-:~-i. , g , 

m - odwa~ka blJrliln el~() prod uktu , :~ . 

5 . 4 . 6 . -,. Wynik kOllCOWy oznaczania . Za wyni k końc owy o z n LiC~,,!lj[i 

nal ety pr l~Jq' [rerlniq Brytme L yu zn ~ wyni~6w co najmn i ej dwóch r6w­
n l egłych);;;lclGZDll nic L'ó~lJ i ącye h s i " Il! i ęu zy s ob q wi ",ee: r. iż o 0 , 1%. 

~. Oznacz.,nie ~ay.;ar!;ose i ~-naft o1u 

>. 14 . 7 . 1 . OO'::~:inrlJls.L i rozt.\or:v 

a} :,dsorber.~ - płytki s zkla ne o wymi a r ac h 15 Y 16 cc rukryt;c '~ ~ 

l a zem krzemionkow:y ol Kise 1ge1 G, wy sus zone na p ow ić trz u do ZI:".9tow i e ­

ni a p \',i l· r ze łlll i, a na s tępnie a k t :ywowdne 15 min v; tempe r a tlll' ';u 1000 G. 

b) Eluen t - c hl or of or m c z. u . a . na sycony wodq _ 

c ) p-Ni t r oe n i lina c z . zdwua zowana , zb ufor owa na octanem s odowy m, 

0 , 002 N r ozt'O\ ór I rzygo t owa ny w na s tęp ujący s,osóu: 'l c m" 0 , 2 N c hl o­

r owodor ku ~ -nitroDni1in:y prze ni ei:r' do ko l by pomiarowej pojemno r"c l. 

100 c m' , d oda' 0 , 2 c m" 1 N a zo t ynu sodowego : 20 cm" 30 - procento­

wego octan u s odoweG O. 

Oc hł odzi " z ze\',nq t r z l odem i uzupeł l1 i ć do kr e ski lodowat ą wod ą . 

d) Roz tw ór ba <jl.any 5-pr ocen towy ['1.' zYGo t ov.any '0\ nas tęp u j ąc:y sposób: 

1, 25 g badanego kw as u ~-hydr o k [;.vIl<.ifL OCsowego (w przelicze niu na pro-
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dukt 100-pr ocentowy) odwa:i.yć z dokładnością do 0,002 g , rozpusc1C w 
15 cm3 alko holu etylowego cz ., w razie potrzeby podgr zać lekko do 
rozpuszczenia sią produktu , przenieś< ilośc iowo do kolbki pomiar o­
wej 25 cm.? i uzupełni ć do kreski alkoholem e tylowym. 

e) Roztwór wzorcowy 0 , 5-pr ocentowy przygotowany w następujący spo­
sób: 0 , 125 g p-naftolu chromatograficznie czyste go (w przeliczeniu 
na produkt 100-proc ent owy ) odważyć z dokładnoś cią do 0 , 002 g , roz­
p uśc ić w 10 cm.? alkoholu etylowego , pr z~nieść iloś ciowo do kol bki 
pomiarowej pojemności 25 cm.? i uzupełnić do kreski alkoholem ety l o­
wym. 

Z przygotowanego wyżej r oztworu odmierzyć do kolbek pomiarowyc h 
pojemnośc i 25 cm3 kolejuo: 0 , 5 cm.?; 1,0 cm) ; 1,5 cm) ; 2,0 eJ; 2 , 5 cm.? ; 
'? , O cm.? ; 3 , 5 cm.?) i uzupełni ć do kreski a l ko hol em e ty lowym. W t en 
s posób przygotowane r oztwory odpowiadają zawar toś c i : 0 , 2%; 0,4%; 
0 , 6%; 0,8%; 1 , 0% ; 1, 2%; i 1,4% p -naftolu w badanym kwas ie {J-hydro­
ksynaftoesowym. 

Trwa łoś~ roz tworu dwa t ygodnie. 

5 . 4.7 . 2 . Wykonanie oznaczania . Na p~J'tkę szk laną pokrytą że lem 

nanieść , na wy s o kości 2 cm od dolnej krawędzi pły t ki , po 0 ,005 cm3 

roztworu badanego ora z rozt~orów wzor cowy c h. Odległość między na­
niesi onymi roztworami powinna wynos i ć 2 cm. 

Płytk ę umie ścić na 10 min w komorze chromatogr aficznej nasyconej 
par ami chlorofor mu, w celu kondyc jonowania , a następnie zanurzyć do 
eluen tu na wysokość 0 , 7 cm. 

Chromat ogram rozwijać w temperaturze pokoj'owej do chv.i l i, gd;v czo­
ło roz puszczalnika osiągnie wysokość 12 cm (1 h), po czym c hromato­
gram wyjąć , wysuszy ć i spryskać zdwuaz owaną p-nitroan1l iną , ponow­
nie wysus zYć i ocenić wzr okowo, porównując badane pl amy w kwasie 
{J -hydroksynaftoesowym z pl amami s kal i wzorcowej. 

Porównanie przeprowadzi ć nie uzbrojonym okiem w r ozproszonym świe­
tle dziennym lub s to sując urządzenie do o t rzym;ywania sztucznego św;1a­
t ła dziennego wg PN- 68/N-02310 . 

5. 5. Zaokrąglanie i zapi sywanie liczb. Przy zaokrąglaniu i zapi­
s ywani u l iczb nale ży stosować zasady wg PN- 70/N-02120 metoda Z. 

5.6. Ocena partii, Par tię kwasu p -hYdroksynaftoesowego należy u­
znać za zgodną z wymaganiami normy, je żeli wyniki badań wg 5.1 są 
zgoine z wymagani ami wg rozdz. 3. 
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