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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest kwas
antranilowy odczynnik otrzymywany z bezwodnika fta-
lowego w wyniku przegrupowania Hoffmana.

Kwas antranilowy ma:

a) wzor sumaryczny: C;7H-;0:N,

b) wzor strukturalnv

NH,
—CO0H
c¢) mas¢ molowg 137,14 g/mol,
d) nazwg systematyczng kwas orto-aminobenzo-
eSOWY.

1.2. Zakres stosowania normy. Norme¢ nalezy stoso-
wa¢ w zakresie produkcji i obrotu.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawarto$ci zanieczysz-
czen rozroznia si¢ dwa gatunki kwasu antranilowego
oznaczone:

— cz.d.a. — czysty do analizy,

— CzZ. — czysty.

2.2. Przykiad oznaczenia kwasu antranilowego czyste-
go do analizy:

KWAS ANTRANILOWY cz.d.a. BN-85/6193-88

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Kwas antranilowy odczynnik
powinien mie¢ postaé proszku o barwie od jasnozdi-
tej do jasnobrgzowe;.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tablicy.

Gatunki
Wymaganie cz.d.a. cZ.

a) Wilgoci, %(m/m), nie wigcej niz 1,0 1,5
b) Kwasu antranilowego w prepara-

cie wysuszonym, %(m/m), nie

mniej niz ' 99,5 99,0
¢) Popiotu siarczanowego. %(m/m),

nie wigcej niz 0.1 0,2
d) Chlorkow (Cl), %(m/m), nie

wigcej niz 0,01 0,02
e) Siarczanow (SOj_). %(m/m),

nie wigcej niz 0,01 0,02
f) Otowiu (Pb%"), %(m/m), nie wig-

cej niz 0,001 0,002
g) Zelaza (Fe’"), %(m/m), nie wigcej

niz 0,01 0.02
h) Czutoé¢ na Zn?" wg 5.3.10 | wg 5.3.10
1) Czuto$¢ jako mikroodczynnik wg 5.3.11 wg 5.3.11

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie

4.1.1. Opakowanie jednostkowe. Rodzaj opakowania
— stoiki ze szkta brunatnego wg BN-84/6833-23, zamy-
kane nakretka wg BN-73/6419-02 1 zabezpieczone pod-
kltadka wg BN-71/6419-03. Masa netto — 100 g.

Po uzgodnieniu z odbiorca i przewoznikiem dopusz-
cza si¢ inny rodzaj 1 wielkos¢ opakowania, jezeli prze-
prowadzone proby wykazaly, ze zabezpiecza ono pro-
dukt w sposdb nie gorszy od ww. opakowania.

4.1.2. Opakowania transportowe stanowig skrzynki
drewniane zamkni¢te wg BN-63/7161-06 odporne na
uszkodzenia mechaniczne, sprawdzone wg PN-70/
0-79100 odpowiednio dla grupy 2, klasy 3. odmiany I.
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Pojedyncze stoiki w skrzynkach nalezy zabezpieczyé
przed rozbiciem Srodkiem amortyzujacym 1 ukladaé
w skrzynkach w jednej warstwie.

4.1.3. Znakowanie opakowan jednostkowych wykonac
zgodnie z PN-70/C-80001 p. 4.2.3.

4.1.4. Znakowanie opakowan transportowych wykona¢
zgodnie z PN-76/0-79252, stosujac nast¢pujace znaki
manipulacyjne:

p. 2.4.1 1 napis ,Ostroznie kruche®,

p. 2.4.3 1 napis ,,GOra nie przewracac”,

p. 2.4.4 1 napis ,Chroni¢ przed nagrzaniem®.

4.1.5. Formowanie jednostek tadunkowych. W przy-
padku stosowania paletyzacji jednostki fadunkowe na-
lezy przewozi¢ na paletach o wymiarach 800X1200 mm
wg PN-81/M-78216. Ladunek na palecie powinien by¢
zabezpieczony przed przesuwaniem si¢ 1 deformacja tak,
aby z paleta tworzyt zwarta, stabilng jednostk¢ tadun-
kowa.

4.1.6. Przechowywanie. Kwas antranilowy odczynnik
opakowany wg 4.1.1 14.1.2 nalezy przechowywa¢ w po-
mieszczeniach suchych, przewiewnych i nienastonecz-
nionych.

Kwas antranilowy odczynnik zachowuje wlasnosci
uzytkowe przez 1 rok.

4.1.7. Transport kwasu antranilowego odczynnika
moze odbywac si¢ dowolnym krytym Srodkiem trans-
portu zgodnie z obowigzujacymi przepisamil).

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzanie wymagan ogOlnych (3.1),

b) oznaczanie zawarto$ci wilgoci (3.2a),

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

d) oznaczanie zawartoSci popiotu siarczanowego
(3.2¢),

e) oznaczanie

f) oznaczanie

g) oznaczanie

zawarto$ci chlorkow (3.2d),
zawartosci siarczanow (3.2e),
zawartoScit olowiu (3.2f),

h) oznaczanie zawarto$ci zelaza (3.2g),

1) oznaczanie czulo$ci na cynk (3.2h),

J) oznaczanie czulosci jako mikroodczynnika (3.2i).

5.2. Pobieranie probek. Przy pobieraniu probek na-
lezy stosowa¢ zasady zgodne z PN-70/C-80047. Probki
nalezy pobiera¢ probnikiem nr 1416 wg PN-74/
C-60008. Masa Sredniej probki laboratoryjnej powinna
by¢ nie mniejsza niz 200 g.

5.3. Opis badan
5.3.1. Sprawdzanie wymagan ogélnych wykonaé wi-
zualnie.

5.3.2. Oznaczanie zawartosci wilgoci. 2,000 =-2,5000 g
badanego kwasu antranilowego suszy¢ w naczynku wa-
gowym w temperaturze 100+ 105°C przez 3 h.

Zawartos¢ wilgoci (X)) obliczy¢ w procentach wg
wzoru

") Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

mi- 100
R = i (D)
m
w ktorym:
m; — ubytek masy przy suszeniu, g,
m — odwazka badanego kwasu antranilowego.

5.3.3. Oznaczanie zawartoSci kwasu antranilowego
przez dwuazowanie — metoda miareczkowania potencjo-
metrycznego

5.3.3.1. Wytyczne ogdlne. Metoda miareczkowania
potencjometrycznego jest metodg gtéwna i arbitrazows.
Dopuszcza si¢ stosowanie metody wizualnej z papier-
kiem jodoskrobiowym.

5.3.3.2. Aparatura i przyrzady

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

b) Elektroda platynowa i kalomelowa.

c) Mieszadlo elektromagnetyczne.

5.3.3.3. Odczynniki i roztwory

a) Azotyn sodowy cz.d.a., roztwoér o c¢(NaNO;) =
= 0,1000 mol/l.

b) Bromek potasowy cz.d.a., roztwdr 10%(m/m).

c) Kwas solny cz.d.a., o d(HCI) = 1,18 g/ml.

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

e) Papierki wskaznikowe Kongo.

f) Woda amoniakalna cz.d.a.

5.3.3.4. Ustalenie st¢zenia molowego roztworu azotynu
sodowego. 0,5000 g kwasu sulfanilowego wysuszonego
wg 5.3.3.3d) umiesci¢ w zlewce pojemnos$ci 400 ml i roz-
pusci¢ w 25 ml wody amoniakalnej. Roztwor zobojetnié
kwasem solnym wobec papierka Kongo, a nastgpnie
doda¢ 20 ml nadmiaru kwasu solnego. Objetos¢ roz-
tworu uzupetni¢ woda do 200 ml, roztwdr ozigbi¢ do
temperatury 0+4°C i doda¢ 10 ml roztworu bromku
potasowego. W zlewce umiesci¢ elektrody platynowa
i kalomelowa podiaczone do potencjometru. Po usta-
leniu si¢ potencjatu nalezy rozpocza¢ dodawanie z biu-
rety roztworu azotynu sodowego po 1 ml, w poblizu
punktu rownowaznikowego po 0,2 ml lub nawet po
0,1 ml. Miareczkowanie nalezy prowadzi¢ przy cigglym
mieszaniu. Na podstawie zanotowanych odczytow po-
tencjalow 1 objetosci zuzytego roztworu azotynu sodo-
wego nalezy sporzadzi¢ wykres, odktadajac na osi rzed-
nych mV, a na osi odcigtych ml. Przez $rodkowy punkt
najbardziej stromego odcinka krzywej miareczkowania
przeprowadzi¢ lini¢ pionowa. Linia ta wyznacza punkt
rOwnowaznikowy. Linia poprowadzona od punktu
rOwnowaznikowego do przecigcia si¢ z osig odci¢tych
okresla 1lo§¢ ml roztworu azotynu sodowego zuzytego
do miareczkowania.

Stezenie molowe (M) roztworu azotynu sodowego
obliczy¢ wg wzoru

m - 1000
o 173,2-V, (2)
w ktoérym:
m — odwazka kwasu sulfanilowego, g,
Vi — objetos$¢ roztworu azotynu sodowego zuzy-

tego do miareczkowania, ml,
173,2 — masa molowa kwasu sulfanilowego, g/mol.
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5.3.3.5. Wykonanie oznaczania. 0,5000 g badanego
kwasu antranilowego wysuszonego wg 5.3.2 umie$cié
w zlewce pojemno$ci 400 ml, doda¢ 200 ml wody
1 ogrzewa¢ do rozpuszczenia si¢ kwasu antranilowego.
Po ostudzeniu doda¢ 15 ml kwasu solnego, ozi¢bié
roztw6r do temperatury 0 +-4°C i dodaé¢ 10 ml roztworu
bromku potasowego. W zlewce umiesci¢ elektrody pla-
tynowa 1 kalomelowa podlaczone do potencjometru
i dalej wykona¢ oznaczanie, jak w 5.3.3.4.

Zawarto$¢ kwasu antranilowego (X3) obliczy¢ w pro-
centach wg wzoru

V,-0,01371-100
X, =

(3)

m
w ktorym:
V2 — objeto$¢ roztworu azotynu sodowego
o ¢(NaNO;) = 0,1000 mol/1 zuzytego do
miareczkowania, ml,

m — odwazka badanego kwasu antranilowe-

g0, B,
0,01371 — iloé¢ kwasu antranilowego odpowiadaja-
ca 1 ml roztworu azotynu sodowego

o ¢(NaNO;) = 0,1000 mol/1, g.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci kwasu antranilowego
przez dwuazowanie — metodg wizualng z papierkiem
jodoskrobiowym

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Azotyn sodowy cz.d.a., roztwdér o ¢(NaNQ,) =
= 0,500 mol/l przygotowany wg 5.3.3.4.

b) Kwas solny cz.d.a., o d(HCl) = 1,18 g/ml.

c) Papierki jodoskrobiowe.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 2,0000 g badanego
kwasu antranilowego wysuszonego wg 5.3.2 umie$ci¢
w zlewce pojemnosci 1 1 i rozpusci¢ w 300 ml gorace;]
wody. Dodaé¢ 25 ml kwasu solnego 1 ozigbié roztwor
do temperatury 0-+4°C. Objeto$¢ roztworu uzupetnié
wodg do 600 ml 1 miareczkowaé roztworem azotynu
sodowego do uzyskania wyraZznego i1 trwalego zabarwie-
nia papierka jodoskrobiowego.

Zawartos¢ kwasu antranilowego (X3) obliczy¢ w pro-
centach wg wzoru

V3-0,0685 - 100

X3= (4)
m

w ktorym:
V3 — objeto$¢ roztworu azotynu sodowego
o ¢(NaNO;) = 0,5000 mol/1 zuzytego do
miareczkowania, ml,

m — odwazka badanego kwasu antranilo-
wego, g,°
0,0685 — ilos¢ kwasu antranilowego odpowiadajaca
1 ml roztworu azotynu sodowego
o ¢(NaNO;) = 0,5000 mol/I, g.
5.3.5. Oznaczanie zawartosci popiotu. Odwazy¢

2,0000 g kwasu antranilowego i wykona¢ oznaczanie
wg PN-78/C-04958 p. 2.3.

Badany kwas antranilowy odpowiada wymaganiom
normy, jezell masa wyprazonej pozostato$ci nie prze-
kroczy:

— dla odczynika cz.d.a. — 2 mg,

— dla odczynnika cz. — 4 mg.

Pozostalo§¢ po prazeniu nalezy zachowa¢ do ozna-
czania zawarto$ci olowiu 1 zelaza.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci chlorkow (Cl)

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04518
P 231,

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 2,0 g badanego kwa-
su antranilowego wytrzasaé¢ z 80 ml wody i1 przesaczyc.
Przesacz nalezy zachowa¢ do dalszych oznaczan.
Do 20 ml przesgczu doda¢ 1 ml kwasu azotowego
i I ml roztworu azotanu srebra.

Badany kwas antranilowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstate po 10 min zmg¢tnienie badanego
roztworu nie bgdzie intensywniejsze od zmetnienia roz-
tworu wzorcowego, przygotowanego jednoczesnie i za-
wierajacego w tej samej objetosSci:

— dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg CI,

— dla odczynnika cz. — 0,1 mg Cl
i te same ilosci odczynnikOw.

5.3.7. Oznaczanie zawartosci siarczanéw (SO.")

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04519
p. 2.3.1.

5.3.7.2. Wykonanie ozmaczania. Do 40 ml przesgczu
wg 5.3.6.2 doda¢ 1 ml kwasu solnego, 1 ml roztworu
chlorku barowego 1 odstawi¢ na 1 h.

Badany kwas antranilowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstale po 10 min zmgtnienie badanego
roztworu nie bgdzie intensywniejsze od zmgtnienia roz-
tworu wzorcowego, przygotowanego jednoczesnie i za-
wierajacego w tej samej objgtosci:

— dla odczynnika cz.d.a. — 0,1 mg SO,

— dla odczynnika cz. — 0,2 mg SO
1 te same ilosci odczynnikOow.

5.3.8. Oznaczanie zawartoéci ofowiu (Pb?")

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-80/C-04515
D 2:3:2,

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. Pozostatosci po pra-
zeniu wg 5.3.5 potraktowa¢ wg PN-80/C-04515 p. 2.2
od stow ,,Pozostatos¢”. Pobra¢ 15 ml otrzymanego roz-
tworu i wykona¢ oznaczanie wg PN-80/C-04515 p. 2.3.3.

Badany kwas antranilowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstate po 10 min zabarwienie bada-
nego roztworu nie bedzie intensywniejsze od zabarwie-
nia roztworu wzorcowego, przygotowanego jednoczes-
nie 1 zawierajagcego w tej samej objgtosci:

— dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Pb*’,

— dla odczynnika cz. — 0,04 mg Pb?”
1 te same ilosci odczynnikow.

5.3.9. Oznaczanie zawarto$ci zelaza (Fe®")

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/
C-04521/05 p. 4.

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. Do 7,5 ml roztworu
wg 5.3.8.2 doda¢ 2 ml roztworu kwasu sulfosalicylo-
wego, 5 ml roztworu amoniaku i doktadnie wymieszac.

Badany kwas antranilowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli absorbancja badanego roztworu nie bg-
dzie intensywniejsza od absorbancji roztworu wzorco-
wego, przygotowanego jednoczeSnie i zawierajgcego
w tej same] objgtosci:
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— dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg Fe*’,
— dla odczynnika cz. — 0,1 mg Fe®"
1 te same iloSci odczynnikéw.

5.3.10. Oznaczanie czutoSci na Zn?"
5.3.10.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas octowy cz.d.a., roztwor 30%(m/m).
b) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Zn?', przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.23a).
c¢) Wodorotlenek sodowy cz.d.a.,
o ¢(NaOH) = 1 mol/lL

5.3.10.2. Wykonanie oznaczania. 3,0000 g badanego
kwasu antranilowego rozpusci¢ w 22 ml roztworu wo-
dorotlenku sodowego. Doda¢ roztworu kwasu octowe-
go do otrzymania odczynu stabo kwasnego wobec pa-
pierka uniwersalnego. Przesaczy¢ i uzupetni¢c woda do
objetosci 100 ml (roztwor A). Do 50 ml roztworu wzor-
cowego doda¢ 50 ml wody i ciggle mieszajgc dodac
kroplami 10 ml roztworu A. Mieszanie prowadzi¢ przez
dalsze 30 min. Nast¢pnie roztwor przesaczyc.

Badany kwas antranilowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli po dodaniu do przesagczu nastgpnych 5 ml
roztworu A, nie wystapi zmg¢tnienie w ciggu 30 min.

roztwor

5.3.11. Oznaczanie czwlosci jako mikroodczynnika

5.3.11.1. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy
o ¢(NaOH) = 1 mol/l

b) Kwas octowy cz.d.a., roztwér 30%(m/m).

c) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Zn?" przygo-
towany w nastgpujacy sposéb: 5 ml roztworu wzorco-
wego wg 5.3.10.1c) rozcienczy¢ woda do objgtosci
500 ml. 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego
powinien zawiera¢ 0,01 mg Zn?'. Rozcienczony roz-
twor wzorcowy nadaje si¢ do uzycia w dniu przyrza-
dzenia.

d) Chlorek amonowy cz.d.a., roztwor 10%(m/m).

5.3.11.2. Wykonanie oznaczania. 0,1000 g badanego
kwasu antranilowego rozpusci¢ w 0,7 ml roztworu wo-
dorotlenku sodowego, doda¢ 5 ml wody, zakwasi¢ roz-
tworem kwasu octowego do pH = 5,5-+6,5 1 przesa-
czyC. Objgtos¢ roztworu uzupetni¢ do 10 ml (roztwor B).
Do 5 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego dodaé
0,5 ml roztworu B i1 2 ml roztworu chlorku amonowego.

Badany kwas antranilowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli w badanym roztworze wystagpi zm¢tnienie
po 2 h.

cz.d.a., roztwor

KONTIELC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Zaklady Chemiczne ORGA-
NIKA-ARGON, Lodz.
2. Istotne zmiany w stosunku do PN-55/C-80557
a) uaktualniono metody badan,
b) wprowadzono jako metod¢ glbwng — metode dwuazowania
potencjometrycznego.
3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-80/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
metali cigzkich
PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
chlorkow metoda turbidymetryczng
PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
siarczanéw w bezbarwnych roztworach metoda turbidymetryczng
PN-81/C-04521/05 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawar-
tosci zelaza metodg kolorymetryczng z zastosowaniem kwasu
sulfosalicylowego
PN-78/C-04958 Odczynniki. Oznaczanie pozostato$ci po prazeniu
PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw do
kolorymetrii i nefelometrii
PN-74/C-60008 Probniki do pobierania probek produktow bez-
ksztattnych
PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie i transport
PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek i przygo-
towania Sredniej probki laboratoryjnej

PN-81/M-78216 Palety tadunkowe ptaskie jednoptytowe czterowyjs-
ciowe bez skrzydet drewniane 800X1200-EUR

PN-70/0-79100 Opakowania transportowe. Odpornos¢ na uszkodze-
nia mechaniczne. Wymagania i1 badania

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

BN-73/6419-02 Opakowania z tworzyw sztucznych. Zamknigcia.
Wymagania i badania

BN-71/6419-03 Opakowania z tworzyw sztucznych. Podkladki

BN-84/6833-23 Opakowania jednostkowe szklane. Stoje typu POCh
do odczynnikéw chemicznych

BN-63/7161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe z tarcicy do od-
czynnikOw chemicznych

Przepisy o tadowaniu i wytadowywaniu wagondéw towarowych w ko-
munikacji wewngtrznej. Zatacznik nr 10 do DKP (Dz. T. i ZK
z 1968 r. nr 4 poz. 10) wraz z pdZniejszymi zmianami

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w sprawie
tadowania samochodoéw cigzarowych i przyczep (Mon. Pol. nr 24
poz. 123 z 1963 r. 1 z 1968 r. nr 35, poz. 250)
4. Symbol wg SWW
cz.d.a. — 1331-11,
cz. — 1331-42,
5. Autor projektu normy — mgr Barbara Gluszek. Zaktady Che-

miczne ORGANIKA-ARGON, L6dz.



