UKD 662.749.433.2 5476595 SWW 1243.521

NORMA BRANZOWA
e ~ BN-75
PRODUKTY T 6026-39
CRGANICZNME Kwas ﬁ-nydroksynoﬂcesowy = :
Lamias
techniczny BN-68/6026-39
Grupao katalogowa X 21
1. WSTEF

1.1. Przedmiof, normy.

Przedmiotem normy jesc swas p-hydroksynaf-
toesowy techniczny, otraymywany przez karboksylacje p-naftolu.
Kwas 5~nydrnksyn3ftoesowy mas

a) wzor sumarycsny = 0,410,

N

TDH
b) wzor budowy = A -

¢) masg czastecrnbowy ~ 188,184 (1961 r.)
d) nmzwe systematycznyg - kwas 2-naftolo-3-karboksylowy
1.2. Zakre

s_stosowsnia przedmwioty noramy. Kwas p-nydroksynaftoeaowy
stcsowany Jjeost

do produkceji naftoelandw i lakow.

d

2. PODATAE T OZNACZENIE

2.1, Catunki. W zalezaoSci cod przeznaczenia rozroZnia sig dwa ga-
tunki kwssu f-bhydrokssnaftoesowegos:
I extre - do produkcii lakoéw,

¢ - do produke;i naftoelandw.

2.2. irzyklad oznacgeria kwasu p—hydroksynafcoesouego

gatunku I
xtra:

KiAS ﬂ-ii'i‘.’)..\.‘?(.,. NAFTOESQWY T BXTkA BR=75/6026~3%

Zgtoszona przez Zjednoczenie Przemystu Organicznego ORGANIKA
Uslanowiona przer Dyrekiora Zjednoczenia Przemystu Organicznego ORGANIKA
Jdnia 2 sierpnia 1975 .
joko norma obowigzuiqea w zakresie produkeji i obrotu od dnia 1 pazdziernika 1976 r.
(Dz Norm. ¢ Mior nr 23/1975 poz. 82)

WYDAWNICTWA NORMILIZACYINL 1975 Walyw do WN 11 9 75 Qddane do shlady 10.11.75. Divk vhonczono w strcaniy 76,
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Oby 9,60 o w. Nalted 2500454 egr Zam. 335275
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5. WYMAGANIA

%.1. Wyglad zewnetrzny. Kwas p-hydroksynaftcesowy powinien mieé

postaé proszku o zabarwieniu z6itym.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne - wg tabl.1.

Tablica 1

Gatunki
Wymagania
I extra I
a) Zawartos$é kwasu p-hydroksynaftoesowego, %, nie mniej niz 97,5 96
b) Temperatura poczgtku topnienia, °c. nie nizsza niz 219,5 217
c¢) Zawartoéé wody, %, nie wigcej niz 0,4 0,5
d) Zawartos¢ popiotu, 7, nie wigcej niz 0,2 0,3
e) ZawartoSC substancji nierozpuszczalnych w roztworze
wgglanu sodowego, %, nie wigcej niz 0,3 0,4
f) Zawartos¢ B-naftolu, /%, nie wigcej niz 0,8 1,0

4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE T TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Kwas f-hydroksynaftoesowy przeznaczony na rynek krajowy
nalezy pakowaé w bebny metalowe ocynkowane z obreczami nasadzanymi
i z dnem zdejmowanym wg BN-69/5046-0%, pojemnosci 200 dm3.

Produkt przeznaczony na export nalezy pakowaé do workow poliety-
lenowych wg BN-70/6414~06, umieszczonych W bebnach metalowych 2
dnem zdejmowanym wg BN-69/5046-02 pojemnoséci 50 + 100 dm3.

Na kazdym opakowaniu nalezy umiescié trwaly napis zawierajgcy co

najmniej:

a) nazwe lub znak wytwérni,

b) oznaczenie wg 2.2,

¢) mase¢ brutto i netto,

d) numer partii,

e) date¢ produkcji.

Znakowanie opakowan nalezy wykonaé zgodnie z FN-67/0-79252.

Znakowanie parti. exportowych nalezy kazdorazowo uzgodnié 2z eks-
porterem.

4,2. Formowanie jednostek _Yadunkowych., W przypadku stosowania
paletyzacji, kwas p-hydroksynaftoesowy w opakowaniach transporto-
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wych nalezy formowaé w jednostki tadunkowe przy uzyciu palet Xadun~
kowych o wymiarach 800 X 1200 mm wg IN-68/M-78218.

fadunek na palecie nalezy zabezpieczyé przed przesuwaniem sie¢ 1
deformacjg.

4.2, Przechowywanie. Kwas f-hydroksynaftoesowy opakowany wg 4.1

nalezy przechowywaé w suchych pomiecszczeniach magazynowych, chro-
nigc przed nasionecznieniem.
Czas przechowywania nie dtuzszy niz 12 miesigcy od daty produkejis

4.4, Transport. Kwas B-hydroksynaftoesowy opakowany wg 4.1 nale-
zy przewozié krytymi $rodkami transportu, chronigc produkt przed
nasionecznienien.

Srodek przewozowy przed zaladowaniem nalezy przygotowaé przez u-
sunigcie gwozdzi, zabezpieczenie Srub, hakéw itp. wystajgcych czes-
ci, kbtore mogg spowodowal uszkodzenie opakowan.

Opakowania z kwasem B-hydroksynaftoesowym nalezy ustawié Scisle
obok siebie¢ na calej powierzchni srodka przewozowego (wagonu, sa-
mochodu). Ewentualne luki zebezpieczyé materialem wyScidlkowym tak,
aby stanowily zwartg catosé, zabezpieczajgca towar przed przemiesz-
czaniem sig.

W transporcie kolejowym opakowania z kwasem p—hydroksynaftoesowym
nalezy iadows® do granic wykorzystania wagonu wg przepiséw kolejo-
wych‘l

W transporcie ssmochodowym opakowania 2 kwasenlp-hydroksynafto-
esowym nazlezy ladowad zgodnie z instrukcjg o tadowaniu samochoddw
cig¢zarowych i prayczepl)

5. BADANTA
5.1. Rodzaje badan
a) sprawdzanie wyglgdu zewnegtrznego (3.1),
b) oznaczanie zawartosci kwasu B-hydroksynaftoesowego (3.2a),
¢) oznaczanie temperatury poczatku topnienia (3.2b),
d) oznzczanie zawartoici wody (3.2¢),
e) oznaczanie zawartosci popioitu (3.24),
f) oznaczanie zaswartosci substancji nierozpuszczalnych w roztwo-
rze weglanu sodowego (3.2e),
§) oznaczanie zawertosci f-naftolu (3.2f).

Dpatrz Informacje dodatkowe.
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2. Wielkosd partii. Fartig¢ stanowi okolo 10CC kg produkin.
<

5.3. Pobieranie probek. Przy pobieraniu probek naleiy stosowaé
wytyczne podane w PN-67/C-04500.
2 kazdej partii produkbu w zaleZno:sci od licznofci opalkowan nale-

2y wybraé w sposob losowy do pobrania prébek 1liczbe opakowan wg
tabl. 2.

Tablica 2

Liczba opakowai, kidrg nalezy wylosowacd

Liczba opakowan w partii
P P do pobrania prébek

do 3 wszystkie
6 + 15 S
16 = 25 4

Prébki kwasu p—hydroksynaftoesoweso nalezy pobieraé prébnikiem nr
16 wg PN-74/C-60008.

7 kazdego wylosowanego opakowania pobraé 3 prdébki pierwotne - z
wierzchu, ze Srodka i ze spodu, kazdg o masie 100 g.

Pobrane prébki nalezy umiefcid w czystym, suchym naczyniu odpo-
wiedniej wielkoéci. Otrzymang w ten sposob probke ogdlng nalezy do-
kladuie wymieszaé, po czym pobraé z niej érednig proébke 1laborato-
ryjng o masie 200 g. Srednig prébke laboratoryjng nalezy podzielié
na dwie czg¢sci i umiescié w dwoch naczyniach. Jedng prébke przezna-
czyé do baden kontrolnych, drugg zachowaé do analizy rozjemczej.
Probke do analizy rozjemczej przechowywaé w ciggu 6 miesigcy.

5.4, Opis badan

.4.1. Sprawdzanie wygl du zewnetrznego wykonaé organoleptycznie

2.4.2. Oznaczanie zawartosci kwasu p-hzdroksxnaftoesonego

5.4.2.1. Odczynniki i roztwory
a) Alkohol etylowy cz.

b) Papierki wskaznikowe 2z6lcieni brylantowej.
¢) Wodorotlenek sodowy c¢z., roztwér 1 N.

5.4.2.2. Wykonanie oznaczania. 5 g kwasu p-—hydroksynafboesowego
odwazyé z doktadnoicig do 0,01 g, umiescié w zlewce pojemnosci
250 cmj. Nastepnie dodaé 80 cm5 alkoholu etylowego uprzednio zalka-
lizowanego wodorotlenkiem sodowym w temperaturze pokojowej, do po=-
maranczowego zabarwienia papierka zbtcieni brylantowej. Calo$é mia-
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reczhkowaé roztworem wodorotlenku sodowego do pomaranczowezo zabar-

wienia paplerka zo6icieni brylantowej.

Zawartos” kwasu ﬂ—hydroksynaftoesowego (X) obliczvé w procentach
Wg wzoru
0,1882 « v
X—_‘—'ﬁ—‘——— . 100

w ktorym:
V- objgtosst scisle 1 N roztworu wodorotlenku sodowego zuzy-
tego do miarecszkowania, cmﬁ,
m - odwazka badanej probki, g,
0,1882 ~ liczba gr-wow kwasu B-hydroksynaftoesowego odpowiadajg-
ca 1 cmj :¢irle 1 N roztworu wodorotlenku sodowego.

S5.4.2.3%. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik koncowy oznaczania na-

lezy przyjaé érednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoch roéwno-
legtych oznaczan nie roznigeych sie mi¢dzy sobg wigcej niz o 0,5%.

5.4.5%, Oznacganie temperatury poczabtku topnienia wykonaé wg PN/
C-04513.

S5.4.4. Oznaczanie zawartosci wody wykonaé wg FN-66/C-04523.

S5.4.5. Oznaczanie zawartoéci popioku

5.4.5.1. Wykonanie oznaczania. W wyprazonym do stalej masy izwa-
zonym tyglu porcelanowym odwazyé 2 g kwasu f-hydiuksynaftoesowego z
dokladnos$cig do 0,0002 g. Tygiel z odwazkg umiescié na trojkacie
porcelanowym i ogrzewaé wolno palnikiem - do caikowiltego zweglenia

substancji, po czym przenie$é do pieca muflowego.

Prazyé w temperaturze 900°C do zaniku 2zweglonych substancji, a
naste¢pnie do statej masy, po czym przeniesd tygiel do eksykatora i
po ostudzeniu do temperatury pokojowe]j zwazyé.

Zawartoéé popiotu (X,) obliczyé w procentach wg wzoru

X = m, « 100
1 m
w ktérym:
m, ~ masa popiotu, g,
m - odwazka badanej probki, g.

2:4.5.2. Wynik koficowy oznaczania. Za wynik kohcowy oznaczania na-
lezy przyjgé érednia arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoch réwno-
legiych oznaczah nie roznigcych si¢ miedzy sobg wiecej niz o 0,1%.
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5.4.6. Oznaczanie gzawartosfci substancji nierozpuszczalnych w rogz-—

tworze weglanu sodowezo

5.,4.6.1. Odcz/nniki i roztwory
a) Weglan sodowy ¢z., roztwér 10-procentowy.

b) Wskaznik - papierki fenoloftaleinowe.

5.4.6.2. Wykonanie oznusczanis. Odwazys 5 g kwasu B-hydroksynefto-
esowego z dokladnoscig do 0,01 g, umieccié w zlewce pojemnoici
500 cmf. Dodeé¢ niewielky ilost wody, rozpastowac badany produkt,
dsdaé 250 cmj wody i 50 cm”’ roztworu weglanu sodowego.

Calo: ¢ podgrzas do temperatury 80 = 90°C, po ¢zym przesgczyc na

gorgeo przez uwigkki sgczek ilosciowy, na lejku analitycznym i prze-

my¢ goragca w do zeniku realkeji na paplerek fenoloftaleinuvwy. Fo-
zostaloss na sgczku suszys w temperaturze 80°¢ do stalej masy,
Zawarto!* subsbancji nierozpuszczalnych w roztworze wexlenu scdo-

wego (Xz) obliczy® w procentach wg wzoru

('m,—m,) + 100
2 T m

w ktoryms:
my - nasa cgezka z osadem, 3,
my, - masa sgcaka, g,
m - odwazka badanego produktu, g.

5.4.6.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik Kkohcowy oznaczania

nale2y prayjg® Srednig arytmetyczng wynikow co najmnie] dwoch rédw-
noleglych ozngczan nie roznigcych sig miedzy sobg wigcej niz o 0,1%.

5.4.7. Oznaczz=nie zawartosci B-naftolu

S5.4.7.1. Odczynniki i roztwory
a) fdsorbent - plytki szklane o wymiarach 15 X 16 cm pokryte Ze
lazem krzemionkowym Kiselgel G, wysuszone na powietrzu do zmatowie-

nia powierzchni, a nast¢pnie aktywowane 15 min w temperaturze 100%.,

b) Eluent - chloroform ¢z.d.a. nasycony wodg.

c) p-Nitroanilina cz. zdwuazowana, zbuforowana octanem sodowym,
0,002 N roztwér przygotowany w nastepujacy siyosdb: 1 cm5 0,2 N chlo-
rowodorku p-nitrouniliny przeniesé do kolby powmiarowe] pojemnosci
100 cmi, dodas 0,2 cm” 1 N azotynu sodowego 1 20 ¢m” 30-procento-
wego octanu sodowego.

Ochtodzié z zewngtrz lodem i uzupelnié do kreski lodowatg wodg.

d) Roztwér baflany S-procentowy prazygotowany w nastepujacy sposob:
1,25 g badanego kwasu f-hydroksynaftoesowego (w przeliczeniu na pro-
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dukt 100-procentowy) odwazyé z dokiadnos$cig do 0,002 g, rozpuscié w
15 cm5 alkoholu etylowego cz., w razie potrzeby podgrzaé 1lekko do
rozpuszczenia si¢ produktu, przenies® ilosciowo do kolbki pomiaro-
wej 22 cm5 i uzupeinié do kreski alkoholem etylowym.

e) Roztwér wzorcowy 0,5-procentowy przysotowany w nastepujacy spo-
séb: 0,125 g ﬁ-naftolu chromatograficznie czystego (w przeliczeniu
na produkt 100-procentowy) odwazyé z dokladno$cig do 0,002 g, roz-
puscié w 10 cm3 alkoholu etylowego, przénieéé iloéciowo do kolbki
pomiarowej pojemnosci 25 cm5 i uzupeinié¢ do kreski alkoholem etylo-
wym.

7 przygotowanego wyZej roztworu odmierzyé do kolbek pomiarowych
pojemnogéci 25 cn’ kolejno: 0,5 cn’; 1,Ocm3;1,5cm3; 24)0&% 2,5 om’;
3,0 cm’; 3,5 cm’:i uzupeinié do kreski alkoholem etylowym. W ten
sposéb przygotowane roztwory odpowiadajg zawertosci: 0,2%; 0,4%;
0,6%; 0,8%; 1,0%; 1,2%:1 1,4% p-naftolu w badanym kwasie f-hydro-
ksynaftoesowym.

Trwalosé roztworu dwa tygodnie.

5.4.7.2. Wykonanie oznaczania. Na ptytke szklang pokrytg zelem
nanie¢é, na wysokosci 2 cm od dolnej krawedzi plytki, po 0,005 cm5
roztworu badanego oraz roztwordow wzorcowych. Odlegtosé miedzy na-

niesionymi roztworami powinna wynosié 2 cm.

Piytke umiesci¢ na 10 min w komorze chromatograficznej nasyconej
paremi chloroformu, w celu kondycjonowania, a naste¢pnie zanurzyé do
eluentu na wysokosé 0,7 cm.

Chromatogrem rozwijaé w temperaturze pokojowej do chwili, gdy czo=
o rozpuszczalnika osiggnie wysokosé 12 cm (1 h), po czym chromato-
gram wyjac¢, wysuszyé i spryskaé zdwuazowang p-nitroaniling, ponow-
nie wysuszyé i ocenié wzrokowo, pordéwnujgc badane plamy w kwasie
B-hydroksynaftoesowym z plamami skali wzorcowej.

Porownanie przeprowadzié¢ nieuzbrojonym okiem w rozproszonym $wie-
tle dziennym lub stosujgc urzgdzenie do otrzymywania sztucznego Swia-
t1a dziennego wg PN-68/N-02310.

5.5. Zaokraglanie i zapisywanie liczb. Przy zaokrgglaniu i zapi-
gywaniu liczb nalezy stosowaé zasady wg PN-70/N-02120 metoda Z.

5.6. Ocena partii, Partie kwasu p-hydroksynaftoesowego nalezy u-
znaé¢ za zgodng z wymaganiami normy, jezeli wyniki badan wg 5.1 sa
zgoine z wymaganiami wg rozdz. 3,
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5.7. Zaswiadczenie o wynikach badar. Dls kazdej partii produktu

wytworca obowigzany jest wystawié i prrmesiat’ odblorcy zaswiadczenie
stwierdzajace z;)dnosé produktu z wymaganiawi normy.
KONIEC

INFORMACJE DCDATKOAE

1, Instytucja oprucowujgca norpe - Zaklndy Przemystu Barwnikdéw BORUTA w

Zipierzu.

2, Istotne zmiany w stosunku dc BN~63/6026-39

a) zmicniono metodg oznaczania zawartosci p—naftolu w kwasie p-hydroksy-
naftoesowyn,
b) podwyzszeno zawartodc kwasu ﬁ-hydroksynaftoesowego gatunku I extra,

¢} powetany soowiqzujace przepisy dotyczyce trunsportu.

e Normy 1 aokumenty zwigzane

PH~67/C-04500 Produkiy chemiczne, Wytyczne pobierania i przyzotowyw=nia pré-
bek

PR/C-04515 Oznuczanie granic temperatury topnienia lub temperatur; rozkladu
substancji organicznych

PH=6CG/C-0452) Oznaczanie zawartosci wody metodi destylacyjag

PN=74/C-60008 Haobriki do poblerania préobek produktéw bezksztaltnych

PR=-68/1-78218 Pulety ladunkowe plaskie drewniane dwuwejéciows bez skraydet
800 X 4200 i 400 X 1200

PN~70/N=02120 dazady zaokraglania i zapisywania liczb

PH-68/N-02510 luminanty i Zrédla sztucznego swialla dzienneso

FN~57/0-79252 Produkty w opakowaniach transportowyche Znaki i znakowanie. Wy-
magania pedeivowe

BH-69/5040~02 Upakowania iransportowe metalowe. Bybny lekkie

BN-64/5046~03 Cpakewania trancportowe metalowe. Bpbny cigikie 2 obregczami
nasadzanyni

BN=70/G414=06 COpakownnin transporvowe z tworsyw sztucznych.
Worki polietylencwe otwarte, ptaskie, bez fald bocznycn, zgrzewaae
Przepisy o tadowaniu 1 wytusdowywaniu wagjonéw towarowyolh W komunikacji we—

wnetrznej. Zatycznik nr 10 (do art. 27, ust. 4, pkt. 4 DiP)

Instrukcja o tadowaniu samochoddéw cigzarowych i prazycuop, Zalacznik dc Zarzg~

dzenia Ministra Komunikacji z dnia 7 marcu 1363 r. (Mon.Pol.nr 24 poz.123)

4, Norma zagraniczna
ZSRR TCCT ©251-70 XucnOTa Z2-0OKCN=3—H& [ T0 HAH FLLHAECCHIN

Se. Autorzy prajektu normy - inz. Wiestawa M Knzimiera Cinkusz ZPB

Boruta,.
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