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10558-80
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Настоящий стандарт распространяется на адипиновую кислоту, 
получаемую окислением циклогексанола, циклогексанона или их 
смесей азотной кислотой, и предназначенную для нужд народного 
хозяйства и экспорта.

Требования настоящего стандарта являются обязательными, 
кроме требований к внешнему виду, массовой доле воды, массовой 
доле азотной кислоты, массовой доле окисляемых веществ в пересче
те на щавелевую кислоту, цветности расплава по плати ново-кобаль
товой шкале, которые являются рекомендуемыми.

Формула НООС (СН2)4 СООН.
Относительная молекулярная масса (по международным атомным 

массам 1985 г.) — 146.15.
(Измененная редакция. Изм. №  2, 3).

I. ТЕХНИЧЕСКИ Е ТРЕБОВАНИЯ

1.1. Адипиновая кислота должна быть изготоалена в соответствии 
с требованиями настоящего стандарта по технологическому регла
менту, утвержденному в установленном порядке.

1.2. Но физико-химическим показателям адипиновая кислота 
должна соответствовать нормам, указанным в табл. 1.

И майке официальное П ерепеч ата воспрещена
Е
★  €> Издательство стандартов, 1980

£> ИГ1К Издательство стандартов, 1996 
Переиздание с изменениями
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Т  а б я и u а I

Нанмсиоыиие поьаыгедя

Норма

Метод aiia.ui ыНмсший сорт 
ОКИ

24 3162 1)120

Мериий сорт 
ОКИ

24 3162 1)130

1. Внеш ний ннд Белое кристаллическое П о п . 4.2
не ш е с т о

2. М ассовая доли адипиновой Кио П о в . 4.3
лоты . %. не менее 99.7 99,7

3. Цветность раствора по платимо П о и . 4.4
по-кобальтовой ш кале, сд. Хатсиа. не
более 5 20

4. Температура плавления. 'С . не П о п . 4.6
ниже 151.5 151.0

5. М ассовая доля полы, %, ие более 0.27 0.30 П о п . 4.7
6. М ассовая доля золы . %. ие более (1.003 0.005 П о и 4.8
7. М ассовая доля азотной кислоты. П о и . 4.9

%. нс более 0.0010 0.00К
К. М ассовая доли ж ел еза. %. ие П о п . 4.10

более 0.0001 0.0003
9. М ассовая доля окисляемых во П о п . 4.11

шести о пересчете мл шапелепум к исло
ту. %, не более 0.006 0 .007

10. Цветность расплава по платимо Не нор- П о п . 4.12
по-кобальтовой ш кале, ед. Хатсиа. ие и мрустся
более S0

П р и м е ч а н и е .  Показатель «цветность расплава но плат и н о по-кобальтовой  
шкале* при поставке продукта на экспорт определи м ! в каждой партии.

(Измененная редакция, Изм. №  I, 2, 3).

2 . ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

2.1. Адипиновая кислота .малотоксична. Пыль и аэрозоли адипи
новой кислоты вызывают раздражение слизистых верхних дыхатель
ных путей.

Предельно допустимая концентрация (ПДК) адипиновой кислоты 
в воздухе рабочей зоны — 4 м г /м \ Класс опасности — 3 по ГОСТ 
12.1.005.

(Измененная редакция, Изм. №  2).
2.2. Взвешенная в воздухе пыль взрывоопасна: беззольная пыль 

фракцией 850 мк с апажностыо 0.5 % имеет нижний предел взрыва
емости 40,3 г/м 1.
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2.3. Адипиновая кислота — твердое горючее вещество. Темпера
тура воспламенения 320 "С, температура самовоспламенения 410 'С.

2.4. Индивидуальными средствами зашиты являются: защитные 
очки, протнвопылевой респиратор, резиновые перчатки, спецодежда, 
а также следует соблюдать правила личной гигиены.

2.5. При загорании адипиновой кислоты необходимо применять 
средства пожаротушения: песок, химическую пену, тонкораспылен
ную воду, инертный газ, асбестовое одеяло, порошковые и газовые 
огнетушители.

2.6. Производственные помещения должны быть оборудованы 
прнточно-вытяжной вентиляцией. Оборудование должно быть гер
метичным.

2.7. Контроль воздуха рабочей зоны должен осуществляться ме
тодами. утвержденными Минздравом.

2.6. 2.7. (Введены дополнительно. Изм. №  2).

3. ПРАВИЛА ПРИЕМ КИ

3.1. Адипиновую кислоту принимают партиями. Партией считают 
продукт, однородный по своим качественным показателям, сопро
вождаемый одним документом о качестве, массой не более 60 т.

Документ должен содержать:
а) наименование предприятия-изготовителя или его товарный 

знак;
б) наименование и сорт продукта;
в) номер партии;
г) дату изготоазения;
д) результаты анализа или подтверждение о соответствии качест

ва продукта требованиям настоящего стандарта;
е) количество упаковочных единиц в партии;
ж) обозначение настоящего стандарта.
(Измененная редакция. Изм. №  1).
3.2. Для проверки качества адипиновой кислоты на соответствие 

ее показателей требованиям настоящего стандарта отбирают 2 % 
единиц продукции, но не менее 5 единиц от партии, состоящей менее 
чем из 250 единиц.

3.3. Нормы по показателям 2, 4. 8 табл. I определяют периоди
чески по требованию потребителя, но не реже одного раза в неделю.

(Измененная редакция. Изм. №  2, 3).
3.4. При получении неудовлетворшельны.х результатов анализа 

хотя бы по одному из показателей проводят повторный анализ 
удвоенной выборки от той же партии. Результаты повторного анализа 
распространяются на всю партию.
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4 . МЕТОДЫ  АНАЛИЗА

4.1а. О б щ и е  у к а з а н и я
4. la. 1. Допускается применение других средств измерения с мет

рологическими характеристиками и оборудования с техническими 
характеристиками не хуже, а также реактивов по качеству не ниже 
указанных в настоящем стандарте.

4.1а, 4.1а.1. (Введены дополнительно, Изм. №  2).
4.1а.2. Общие указания по проведению анализов— по 

ГОСТ 27025.
При взвешивании используют лабораторные весы типов 

ВЛР-200 г и ВЛ КТ-500 г.
(Введен дополнительно. Изм. №  3).
4.1. О т б о р  п р о б
4.1.1. Точечные пробы из мешков отбирают щупом, погружая его 

на '/з  глубины.
Допускается у изготовителя точечные пробы отбирать: от движу

щегося потока (после сушки) механическим или щелевидным про
боотборником непрерывно или через равные интервалы времени 
методом полного пересечения струи в местах перепада потока: из 
незашитых (незаверенных) мешков — щупом, погружая его на ‘Д  
глубины мешка, или совком.

(Измененная релакиня, Изм. №  2).
4.1.2. Точечные пробы соединяют вместе, тщательно перемешива

ют и сокращают на механическом сократителе любой конструкции или 
путем квартования до объединенной пробы массой не менее 0,5 кг.

4.1.3. Полученную объединенную пробу помещают в чистую 
сухую стеклянную банку с притертой пробкой или пакет из полиэти
лена. На банку наклеивают, а в пакет вкладывают этикетку с обозна
чениями: наименования продукта, номера партии, даты отбора 
пробы, наименования предприятия-изготовителя и обозначения на
стоящего стандарта.

Перед каждым анализом объединенную пробу тщательно переме
шивают.

4.1.2. 4.1.3. (Измененная релакиня, Изм. №  1).
4.2. О п р е д е л е н и е  в н е ш н е г о  в и д а
О каю  10,0 г продукта равномерно рассыпают на ровной поверх

ности и рассматривают невооруженным глазом при дневном освеще
нии или освещении лампой дневного света па белом фоне.

(Измененная редакция. Изм. №  3).
4.3. О п р е д е л е н и е  м а с с о в о й  д о л и  а д и п и н о в о й  

к и с л о т ы
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4.3.1. Реактивы, посуда
Натрия гидроокись по Г ОСТ 4328. раствор молярной концентра

ции с (NaOH)=0,5 моль/дм3 (0.5 и.), не содержащий карбонатов, 
готовят по ГОСТ 25794.1. Коэффициент поправки устанавливают по 
янтарной или щавелевой кислоте.

Спирт изопропиловый по ГОСТ 9805.
Фенолфталеин (индикатор) по ТУ 6—09—5360 спиртовой раствор 

с массовой далей 1 %\ готовят по ГОСТ 4919.1.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
Колба Кн-2—250—34 ТХС по ГОСТ 25336.
Бюретки вместимостью 10 и 25 см 3.
Цилиндр 1(3)—50—2 по ГОСТ 1770.
Стаканчик СВ -14/8 по ГОСТ 25336.
Капельница 2 -5 0  ХС по ГОСТ 25336.
4.3.2. Проведение mta.iu.ta
0,2000—0.3000 г анализируемой адипиновой кислоты помешают в 

колбу и растворяют без нагревания в смеси, состоящей из 20 см 3 
изопропилового спирта и 30 см3 дистиллированной воды. К получен
ному раствору добавляют 3 капли раствора фенолфталеина, переме
шивают и титруют раствором гидроокиси натрия до устойчивой 
слабо-розовой окраски.

Одновременно в тех же условиях и с темн же реактивами, но без 
анализируемой пробы, проводят контрольный анализ.

4.3.3. Обработка результатов
Массовую долю адипиновой кислоты (А) в процентах вычисляют 

по формуле
v  ( У -  к ,) 0 .0365 100 
X  А 1 1 .т

объем раствора молярной концентрации точно
с  (NaOH)=0,5 моль/дм3 (0.5 и.), израсходованный на тит
рование раствора анализируемой пробы, см3; 
объем раствора молярной концентрации точно
с (NaOH)=K),5 моль/дм3 (0.5 н.), израсходованный на тит
рование при контрольном анализе, см3; 
масса адипиновой кислоты, соответствующая 1 см3 раство
ра молярной концентрации точно с (NaOH)=0,5 моль/дм3 
(0,5 н.), г;
масса навески адипиновой кислоты, взятая для анализа, г.

где У —

к -

0,0365 -  

т —
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За результат анализа принимают среднее арифметическое резуль
тате и двух параллельных определений, относительное расхождение 
между которыми не превышает допускаемого расхождения, равного
0,4 %.

Допускаемая относительная суммарная погрешность результата 
анализа ±0,3 % при доверительной вероятности /*=0,95.

Допускается определение массовой доли адипиновой кислоты 
проводить по методу, приведенному в приложении I. При разногла
сиях в оценке массовой доли адипиновой кислоты применяют метод 
титрования.

4.3.1—4.3.3. (Измененная редакция, Изм. №  1, 2. 3).
4.4. О п р е д е л е н и е  ц в е т н о с т и  р а с т в о р а  п о  п л а 

т и н о в о - к о б а л ь т о в о й  ш к а л е
(Измененная редакция, Изм. №  3).
4.4.1. Приборы, реактивы, посуда
Спектрофотометр типа СФ-16.
Кюветы с толщиной поглошающего свет слоя 50 мм.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
Гексахлорплатинат калия.
Фильтр обеззоленный «синяя лента*.
Кобальт хлористый 6-водный по ГОСТ 4525.
Кислота соляная по ГОСТ 3118. плотностью 1,19 t/ c m j .
Аммиак водный по ГОСТ 3760, раствор с массовой долей 10 %; 

готовят по ГОСТ 4517.
Стакан В-1-250  ТС по ГОСТ 25336.
Колба 2 -100(1000)-2  по ГОСТ 1770.
Цилиндр 1(3)-100-2  по ГОСТ 1770.
Пипетки вместимостью 1, 2 и 5 см 3.
Воронка В -36-50 ХС по ГОСТ 25336.
Стаканчик С В -14/8 по ГОСТ 25336.
(Измененная редакция, Изм. №  1, 2, 3).
4.4.2. Подготовка к  анализу
4.4.2.1. Приготов.\епие платиново-кобаилиовой шкалы
Растворы платиново-кобальтовой шкалы готовят по ГОСТ 14871 

от 0 до 20 единиц цветности, включая цветность 3 единицы. Для 
приготовления раствора 3-х единиц цветности берут 1.5 см 3 основ
ного раствора.

Измеряют оптическую плотность полученных растворов по отно
шению к контрольному раствору при длине волны к  = 390 нм. В 
качестве контрольного раствора используют дистиллированную воду.
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Вычисляют коэффициент А", для каждого раствора сравнения по 
формуле

где А — цветность по платиново-кобальтовой шкале;
D — оптическая плотность.
Расчетный коэффициент, используемый для расчета цветности, 

получают как среднее из всех найденных значений

где —сумма коэффициентов, вычисленных для каждого раствора 
сравнения;

5 —число растворов сравнения.
Коэффициент проверяют один раз в 6 мес.
4.4.3. Проведение анализа
Взвешивают 10.0000 г анализируемой адипиновой кислоты, поме

шают в стакан, приливают 95 см3 раствора аммиака с массовой долей 
10 %, растворяют при комнатной температуре и фильтруют. Измеря
ют оптическую плотность фильтрата по п. 4.4.2. В качестве контроль
ного раствора используют раствор аммиака с массовой долей 10 %.

4.4.2.1, 4.4.3. (Измененная редакция, Изм. №  1, 2, 3).
4.4.4. Обработка результатов
Цветность раствора (Л",) по платиново-кобальтовой шкале в еди

ницах Хазена вычисляют по формуле
Xt=D К.

где D — оптическая плотность раствора адипиновой кислоты;
К — расчетный коэффициент.

За результат анализа принимают среднее арифметическое результа
тов двух параллельных определений, относительное расхождение между 
которыми не превышает допускаемого расхождения, равного 10 %.

Допускаемая относительная суммарная погрешность результата 
анализа ±10 % при доверительной вероятности /*=0.95.

(Измененная редакция, Изм. №  2, 3).
4.5—4.5.3. (Исключены, Изм. №  1).
4.6. О п р е д е л е н и е  т е м п е р а т у р ы  п л а в л е н и я
Температуру плавления определяют по ГОСТ 18995.4, используя 

при этом капилляры диаметром 1,0—1,2 мм, термометр с ценой 
деления 0,1 'С  и высушенную адипиновую кислоту по п. 4.7. С к о 
рость нагрева в интервале последних 10 *С — 1 градус в минуту.
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За результат анализа принимают среднее арифметическое результа
тов двух параллельных определений, относительное расхождение между 
которыми не превышает допускаемого расхождения, равного 0,2 %.

Мри разногласиях в оценке определения температуры плавления 
пользуются прибором ПТП.

Допускаемая относительная суммарная погрешность результата 
анализа ±0,2 % при доверительной вероятности Р =  0,95.

(Измененная редакция, Изм. №  1, 2).
4.7. О п р е д е л е н и е  м а с с о в о й  д о л и  в о д ы
4.7.1. Проведение анализа
Массовую долю воды определяют по ГОСТ 14870 методом Ф иш е

ра или высушиванием.
Перед анализом пробу предварительно растирают.
При определении массовой доли воды методом высушивания 

навеска анализируемой адипиновой кислоты должна быть 5,0000 г. 
Высушивание производят 2 ч в стаканчике С Н -60/14 (ГОСТ 25336) 
при температуре 100—105 "С. Высушенную пробу используют для 
определения температуры плавления.

При определении массовой доли воды методом Фишера 2.0000- 
5.0000 г адипиновой кислоты растворяют в колбе для титрования в 
смеси 20 см3 пиридина и 10 см3 метанола. Одновременно в тех же 
условиях и с темн же количествами реактивов, но без анализируемой 
пробы, проводят контрольный анализ.

(Измененная редакция, Изм. №  2, 3).
4.7.2. Обработка результатов
Массовую долю воды (Л",) в процентах при определении методом 

высушивания вычисляют по ГОСТ 14870. При определении методом 
Фишера — по формуле

О'-Ур с  юо
-------------------

где Г — объем реактива Фишера, израсходованный на титрование 
анализируемой пробы, см 5;

У, — объем реактива Фишера, израсходованный на титрование 
контрольной пробы, см3;

С  — точная концентрация реактива Фишера, г/см3;
т — масса навески адипиновой кислоты, взятая дзя анализа, г.
За результат анализа принимают среднее арифметическое результа

тов двух параллельных определений, относительное расхождение между 
которыми не превышает допускаемого расхождения, равного 10 %.
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Допускаемая относительная суммарная погрешность результата 
анализа ±6 % при доверительной вероятности /*=0,95.

При разногласиях в оценке массовой доли воды пользуются 
методом Фишера с использованием электрометрического титрова
ния.

(Измененная редакция. Изм. №  2).
4.8.1а. Приборы и посуда
Тигель высокий 4,5 по ГОСТ 9147.
Тигель Ш1 100-10(11) по ГОСТ 6563.
Чашка Ш1 115-4  по ГОСТ 6563.
Электроплитка ЭСЧШ 4 - 2 - 3 ,  4/2, 3 -2 2 0  по ГОСТ 14919.
Эксикатор 1-250 по ГОСТ 25336.
Печь муфельная.
Баня песчаная.
(Введен дополнительно, Изм. №  2).
4.Х. О п р е д е л е н  и е м а с с о в о й  д о л и  з о л ы
4.Х. I. Проведение анализа
Взвешивают 40,00 г анализируемой адипиновой кислоты в пред

варительно прокаленных до постоянной массы чашке или тигле. 
Осторожно сжигают на песчаной бане или асбестовой сетке, нагре
ваемой пламенем газовой горелки или на плитке до полного обуг
ливания.

Тигель или чашку ставят в муфельную печь, нагретую до тем 
пературы 200 ‘С, и сжигают в открытой печи, не допуская вспыш
ки. Прокаливают при температуре 500—600 "С до постоянной 
массы, после этого охлажденный в эксикаторе тигель взвешивают 
(результат взвешивания, в граммах, записывают с точностью до 
четвертого десятичного знака). Золу используют для анализа желе
за по п. 4.10.

Ятя контроля постоянства массы остатка после прокаливания 
проводят повторное прокаливание тигля с остатком в течение 30 мин 
с последующим его взвешиванием.

(Измененная редакция, Изм. №  2, 3).
4.Х.2. Обработка результатов
Массовую долю золы (Ху) в процентах вычисляют по формуле

101)

где /и, — масса прокаченной чашки (тигля), г;
т2 — масса прокаченной чашки (тигля) с золой, г; 
т — масса адипиновой кислоты, взятая для анатиза, г.
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За результат анализа принимают среднее арифметическое резуль
татов двух параллельных определений, относительное расхождение 
между которыми не превышает допускаемого расхождения, равного 
30%.

Допускаемая относительная суммарная погрешность результата 
анализа ±30 % при доверительной вероятности /*=0.95.

(Измененная редакция, Изм. №  2).
4.9. О п р е д е л е н и е  м а с с о в о й  д о л и  а з о т н о й  к и с 

л о т ы
4.9.1. Приборы, реактивы и посуда
Цилиндр 1(3)—25—2 по ГОСТ 1770.
Стаканчик С В -14/8 по ГОСТ 25336.
Воронка В -36-50 ХС по ГОСТ 25336.
Баня водяная.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328. раствор с массовой долей 20 %.
Кислота серная по ГОСТ 4204. плотностью 1,84 г/см 1.
Карбамид по ГОСТ 6691, раствор с массовой долей 20 %.
Натрий салициловокислый, раствор с массовой долей 10 %.
Раствор нитрат-иона, содержащий 0,1 мг/см3 нитрат-иона, гото

вят по ГОСТ 4212 и разбавляют водой 1:10.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
Фотоэлектроколориметр ФЭК-56 со светофильтром X. =  400 нм и 

кюветами с толщиной поглощающего свет слоя 50 мм.
Колба 2—50(100)—2 по ГОСТ 1770.
Бюретка вместимостью 25 см3 с ценой деления 0,05 см3.
Пипетки вместимостью 0,1; 0,2; 1 и 5 см 3.
(Измененная редакция, Изм. №  I, 2, 3).
4.9.2. Подготовка к  анализу
4.9.2.1. Построение градуировочного графика
В шесть мерных колб вместимостью 50 см 3 вносят 0,05; 0,10; 0,20; 

0,30; 0,40; 0,50 см3 раствора нитрат-нона и доводят водой объем до 
2 см3 по табл. 4.

T а б  л н и а 4*

Объем раслвора нитрат-иана. 
см 3 0.0S 0,10 0.20 0.30 0.40 0.50

Объем дистиллированной поды, 
см

1,95 1,90 1.80 1.70 1.60 1.50

* Таблицы 2. 3 исключены.
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В каждую колбу прибавляют 0.5 см 5 раствора карбамида. 0.25 см* 
раствора салнциловокнслого натрия и нагревают на водяной бане при 
температуре 80 *С в течение 5 мин и осторожно прибавляют 3 см* 
серной кислоты. Растворы выдерживают в течение 5 мин, добавляют 
10—15 см3 горячей воды. 25 см ' раствора гидроокиси натрия, охлаж
дают, доводят объемы водой до метки и перемешивают. Измеряют 
оптическую плотность растворов сравнения относительно контроль
ного раствора.

В качестве контрольного раствора используют раствор, содержа
щий все реактивы, за исключением раствора нитрат-иона.

По полученным значениям оптической плотности строят градуи
ровочный график, откладывая по оси абсцисс массу в миллиграммах 
нитрат-ионов, а по оси ординат — оптическую плотность.

(Измененная редакция, Изм. №  2, 3).
4.9.3. Проведение шиита
2,0000—3.0000 г адипиновой кислоты высшего сорта или 0.5000 г 

адипиновой кислоты первого сорта помешают в мерную колбу вмести
мостью 50 с м \ прибавляют 2 см* воды. 0.5 см’ раствора карбамида. 
0,25 см ’ раствора салицилового натрия и нагревают на водяной бане при 
температуре 80 *С в течение 5 мин. Осторожно прибаазяют 3 см3 серной 
кислоты, выдерживают в течение 5 мин, прибавляют 10—15 см3 горячей 
воды. 25 см5 раствора гидроокиси натрия, охлаждают и доводят водой до 
метки. Измеряют оптическую плотность анализируемого раствора.

По градуировочному графику находят массу в миллиграммах 
нитрат-иона в растворе.

(Измененная редакция, Изм. №  I, 2, 3).
4.9.4. Обработка результатов
Массовую долю азотной кислоты (А',) в процентах вычисляют по 

формуле
„  о 100 1.016 

Л *  “  г :  I0 IH I »

где а — масса нитрат-нона, найденная по градуировочному графику, 
мг;

1,016 — коэффициент пересчета нитрат-нона на азотную кислоту:
т — масса адипиновой кислоты, г.
За результат анализа принимают среднее арифметическое результа

тов двух параллельных определений, относительное расхождение между 
которыми не превышает допускаемого расхождения, равного 10 %.

Допускаемая относительная суммарная погрешность результата 
анализа ±10 % при доверительной вероятности /*=0.95.

(Измененная редакция. Изм. №  2).
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4.10. О п р е д е л е н и е  м а с с о в о й  д о л и  ж е л е з а
4.10.1. Проведение акали ш
Массовую долю железа определяют по ГОСТ 10555 роданидным 

методом фотоколориметрически с предварительным окислением же
леза азотной кислотой.

Раствор, содержащий 0,01 мг/см’ железа, готовят по ГОСТ 4212, 
при этом растворы разбавляют раствором концентрации с (1/2 
H:SO4)=0.01 моль/дм5 (0,01 н.) серной кислоты 1:100.

Для построения градуировочного графика берут 0,5; 1.0; 1,5; 2,0; 
2,5; 3.0; 3,5; 4,0 см ; раствора железа.

Железо определяют из золы, полученной по п. 4.8. Для этого в 
чашку или тигель с золой приливают 1—2 см 3 соляной кислоты и 
подогревают до полного растворения осадка, раствор переносят в 
мерную колбу вместимостью 100 см 3, доводят объем раствора до 
метки водой и тщательно перемешивают — анализируемый рас
твор.

(Измененная редакция. Изм. №  1, 2).
4.10.2. Обработка результатов
Массовую долю железа (Л",) в процентах вычисляют по формуле

д .  а  НЮ 100 
» ~  1000 20 ли '

где а — масса железа, найденная по градуировочному графику, мг;
т — масса навески адипиновой кислоты, взятая по п. 4.8, г.
За результат анализа принимают среднее арифметическое результа

тов двух параллельных определений, относительное расхождение между 
которыми не превышает допускаемого расхождения, равного 10 %.

Допускаемая относительная суммарная погрешность результата 
анализа ±10 % при доверительной вероятности /*=0.95.

Допускается определение массовой доли железа проводить по 
методу, приведенному в приложении 2.

При разногласиях в опенке массовой доли железа анализ проводят 
роданидным методом в соответствии с п. 4.10.

(Измененная редакция, Изм. №  2, 3).
4.11. О п р е д е л е н и е  м а с с о в о й  д о л и  о к и с л я е м ы х  

в е щ е с т в  в п е р е с ч е т е  н а  щ а в е л е в у ю  к и с л о т у
(Измененная редакция. Изм. №  3).
4.11.1. Реактивы, растворы, посуда
Калий марганцовокислый но ГОСТ 20490, раствор малярной кон - 

цснтрации с  (1/5 К М п04) =  0,1 мочь/дм3 (0,1 н.), готовят по ГОСТ
25794.2.
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Кислота серная по ГОСТ 4204. разбавленная 1:4.
Вола дистиллированная по ГОСТ 6709.
Бюретка вместимостью 5 см3.
Колба Кн-2—500—50 ТХС по ГОСТ 25336.
Цилиндр 1(3)—50—2, 1(3)—250—2 по ГОСТ 1770.
Электроплитка ЭСЧШ 4 - 2 - 3 ,  4 /2 ,2 -220  по ГОСТ 14919.
4.11.2. Проведение анашза
30.00 г анализируемой адипиновой кислоты помешают в колбу, 

приливают 150 см3 воды. 30 см 3 раствора серной кислоты, нагревают 
до полного растворения адипиновой кислоты, не доводя раствор до 
кипения. Полученный раствор при температуре 80—85 ‘С титруют 
раствором марганцовокислого калия до розовой окраски, не исче
зающей в течение 1 мин.

Одновременно в тех же условиях и с темн же реактивами, но без 
анализируемой пробы, проводят контрольный анализ.

4.11.3. Обработка результатов
Массовую долю окисляемых веществ в пересчете на щавелевую 

кислоту (Л"ь) в процентах вычисляют по формуле
<Н - Г,) 0.0045 101)

где V — объем раствора марганцовокислого калия молярной кон
центрации точно с (1/5 КМпО4)=0,1 моль/дм3 (0.1 и.), из
расходованный на титрование анализируемого раствора.
см3;

V, — объем раствора марганцовокислого калия молярной кон
центрации точно с (1/5 КМпО4)=0,1 моль/дм3 (0.1 н.), из
расходованный на титрование при контрольном анализе, 
см3;

0,0045 — масса безводной щавелевой кислоты, соответствующая 
1 см3 раствора марганцовокислого калия молярной кон
центрации точно с (1/5 КМпО4)=0,1 моль/дм3 (0,1 н.), г; 

т — масса навески адипиновой кислоты, г.
За результат анализа принимают среднее арифметическое результа

тов двух параллельных определений, относительное расхождение между 
которыми не превышает допускаемого расхождения, равного 15 %.

Допускаемая относительная суммарная погрешность результата 
анализа ±13 % при доверительной вероятности /*=0.95.

4.11.1—4.11.3. (Измененная редакция. Иэм. №  1, 2, 3).
4.12. О п р е д е л е н и е  ц в е т н о с т и  р а с п л а в а  п о  п л а 

т и  н о в о-к о б а л ь т о в о й  ш к а л е
4.12.1. Приборы, посуда
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Шкаф сушильный типа СНОЛ 3.5.3,5.3,5/3.5—4.1, обеспечиваю
щий температуру нагрева (250±2) *С.

Пробирки П2Т-25(50) ТС по ГОСТ 25336.
Стакан В - 2 - 100 ТС по ГОСТ 25336.
Щипцы тигельные.
Штатив для пробирок.
4.12.2. Приготовление растворов шатиново-кобалыповой ш каш
Растворы платиново-кобальтовой шкалы готовят по ГОСТ 14871

от 10 до 60 единиц Хазена.
4.12.3. I  1роведение анализа
15,00—20,00 г анализируемой адипиновой кислоты помещают в 

пробирку. Пробирку с пробой устанавливают в стакан и помешают 
в предварительно нагретый до температуры 150—170 *С сушильный 
шкаф, поднимают температуру в шкафу до (250±2) *С и выдерживают 
при этой температуре в течение 10 мин.

После расплава пробы адипиновой кислоты пробирку вынимают 
из сушильного шкафа и сравнивают визуально на белом фоне цвет 
расплава анализируемой адипиновой кислоты с наиболее близкими 
по интенсивности цвета растворами платиново-кобальтовой шкалы 
при дневном свете или освещении лампой дневного света.

4.12.4. Обработка результатов
Цветность расплава анализируемой пробы выражают в единицах 

Хазена, которые соответствуют раствору шкалы с такой же интенсив
ностью цвета, что и у анализируемой пробы.

Если цветность расплава анализируемой пробы находится между 
цветами двух последовательных растворов шкалы Хазена, за результат 
анализа принимают число единиц Хазена, соответствующее раствору 
с более интенсивным цветом.

4.12—4.12.4. (Введены дополнительно, Изм. №  3).

5 . УПАКОВКА. М АРКИ РОВКА. ТРАН С П О РТИ РО ВА Н И Е И ХРАНЕНИЕ

5.1. Адипиновую кислоту' упаковывают в полиэтиленовые мешки- 
вклалыши. вложенные в четырехслойные бумажные непропитанные 
мешки по ГОСТ 2226, марки НМ или в открытые ламинированные 
мешки с одним слоем ламинированной полиэтиленом мешочной 
бумаги и пятью слоями из иепропнтанной мешочной бумаги по 
ГОСТ 2226. марки ИМ. При этом слой ламинированной полиэтиле
ном мешочной бумаги должен соприкасаться с продуктом. Масса 
нетто продукта 30 кг. Предельное отклонение массы ±0.4 кг.

5.2. Мешки совместно зашивают или полиэтиленовые — завари
вают. а бумажные — зашивают, при этом зашивка и заварка мешков
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должны исключить просыпание продукта через шов. Мешки заши
вают машинным способом.

5.1. 5.2. (Измененная редакция. Изм. №  1).
5.3. Адипиновую кислоту, поставляемую в районы Крайнего С е

вера, упаковывают в соответствии с ГОСТ 15846.
Адипиновую кислоту, предназначенную на экспорт, упаковывают 

и маркируют по ГОСТ 26319 и в соответствии с заказом-нарядом.
(Измененная редакция. Изм. №  2).
5.4. Транспортная маркировка — по ГОСТ 14192 с нанесением на 

тару манипуляционного знака «Беречь от влаги» и знака опасности 
по ГОСТ 19433 (классификационный шифр 9153).

Транспортная маркировка должна содержать следующие данные, 
характеризующие продукцию:

наименование продукта, сорт;
номер партии и дату изготовления;
обозначение настоящего стандарта.
Маркировочные данные наносят на поверхность мешка печатью, 

трафаретом, а также наклеиванием или пришиваниемн ярлыков.
(Измененная редакция. Изм. №  1, 2, 3).
5.5. Адипиновую кислоту транспортируют повагонпо в крытых 

железнодорожных вагонах, закрытых палубных судах и крытым авто
транспортом в соответствии с правилами перевозок грузов, действу
ющими на данном виде транспорта.

Допускается транспортирование адипиновой кислоты мелкими 
партиями в сборных железнодорожных вагонах с дополнительной 
упаковкой в плотные деревянные ящики по ГОСТ 2991 типов I. II —1, 
11-2, 111-1. 111-2. 111-3 или по ГОСТ 5959 типов III, IV, V, VI.

По согласованию с потребителем продукт транспортируют в па
кетированном виде в соответствии с ГОСТ 26663.

5.6. Адипиновая кислота в упакованном виде должна храниться в 
закрытых сухих складских помещениях при температуре не выше 50 'С.

5.5, 5.6. (Измененная редакция. Изм. №  1, 2).

6. ГАРАНТИИ ИЗГОТОВИТЕЛЯ

6.1. Изготовитель гарантирует соответствие адипиновой кислоты 
требованиям настоящего стандарта при соблюдении условий хране
ния и транспортирования продукта.

6.2. Гарантийный срок хранения адипиновой кислоты — один год 
со дня изготовления.

6.1, 6.2. ( Измепепная редакция. Изм. №  1).
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П РИ ЛО Ж ЕН И Е I 
Рекомендуемое

Определение массовой доли адипиновой кислоты (расчетный метол)

М ассовую  долю  адипиновой кислоты (V) в процентах вычисляют по формуле

A-I(I0-(.V,*^'-V4' Д'6).
где Х2 — массовая доля полы, опрслелепидя п о  н. 4 .7 .

A'j — массовая доля ю лы . определенная по п. 4 .8 . %;
А"* — массовая доля азотной кислоты, определенная по п. 4 .9 . If:
А’„ — массовая доля окисляемы х веществ в пересчете на щ авелевую кислоту, 

определенная по п. 4 .11 . %.

П РИ ЛО Ж ЕН И Е 2 
Рекомендуемое

Определение массовой доли железа (ускоренный метод)

I. Приборы, посуда, реактивы, растворы

С пектрофотом етр типа С Ф -46.
Кюветы с  толщ иной поглощ аю щ его свет слоя 10 или 50 мм.
П отснииом етр типа pH -340.
Электроплитка типа ЭП Ш  1 -0 .8 /2 2 0  по ГОСТ 14919.
Бюретка вместимостью 10 см .
Колбы 2 - 5 0 - 2 .  2 - 1 0 0 - 2  по ГОСТ 1770.
Пипетки нмсстиыостью I . 5 и 10 см'.
Стакан > 1 -2 -5 0  ТХС по ГОСТ 25336.
Ц илиндр I—25 —2 по ГОСТ 1770.
Аммиак водный но ГОСТ 3760. растворы с массовой долей 12 и 25 % (концентрнрю  

ванный), мольную концентрацию которых устанавливают объемны м методом: и мерную  
колбу вместимостью 100 см вносит пипеткой 1 см концентрированного раствора ам 
милка, добавляют дистиллированную воду д о  метки и перемеш ивают. Затем отбирают 
10 с м ’ полученного раствора, титруют раствором соляной кислоты малярной концепт 
ранни 0.1 моль/дм в присутствии индикатора (м етиловою  оранж евою ).

Вола дистиллированная п о ГОСТ 6709.
Гидроксил амии сернокислы й по ГОСТ 729S. раствор с  массовой лолей 10 Чь.
Кислота соляная но ГОСТ 3118, раствор е массовой долей 18 %. растворы  

молярной концентрации е  (НС1)“ 0.1 моль/дм1 и с  (Н С 1)~0.01 моль/дм1; готовят по  
ГОСТ 25794.1.
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Кислота уксусная п о  ГОСТ 61. х .ч .. раствор с массовой долей 10 %.
M et иловый оранжевы й (индикатор) но ТУ 6—0 9 —5171. раствор с  массовой долей  

0.1 %, приготовленны й по ГОСТ 4919.1.
Раствор, содерж ащ ий ж ел езо. готовя! п о ГОСТ 4212. Соответствующ им ратбавлс 

кием растворам соляной кислоты молярной концентрации 0.01 моль/д^т готовят 
раствор, содерж ащ ий 0.01 мт желе за в 1 ct2.

Разбавленный раствор применяю т свежеприготовленны м.
1,10-фснднтролнн солянокислы й, раствор молярной концентрации 0.02 моль/лм  

готовят следую щ им обратом: 0 .2347 г 1 .10-фенантролииа солянокислого взвеш ивают, 
переносят в мерную колбу вместимостью 50 c«i, добавляю т около 30 см5 дистиллиро
ванной воды, перемеш ивают и доводят водой ло метки.

Раствор хранят в темном месте.
2. Построение градуировочного графика

Для приготовления растворов сравнения в шесть стаканов вносят бю реткой 0.25; 
0.50: 1.0. 1.5; 2 .0 . 2 .5  см ' раствора ж елеза, что соответствует 0.0025: 0 .005; 0 ,010: 0.015; 
0.020: 0.025 мг железа. Доводят объемы  растворов полой ло 30 см м перемеш ивают. 
О дноврем енно готовят контрольный раствор, нс содерж ащ ий железа. D каждый 
раствор добавляю т I см* раетвора уксусной кислоты. 1 см* раствора сернокислого  
гилроксиламина. 2 см5 раствора соляной кислоты с массовой долей 18 46 и 1 с У? 
раствора солянокислого 1.1(1-фенангролмна.

pH раствора устанавливают на потенциом етре от 3.4 до 3.6 раствором аммиака с 
массовой долей 12 %. Затем содерж им ое стаканов количественно переносят в мерные 
колбы вместимостью  50 см1. доводят водой д о  метки и перемеш ивают.

Через 20 мин измеряют оптическую  плотность этих растворов на спектроф отомет  
ре при длинах в о д н Х |-5 1 0  нм {А ,} и 6410 ни (А})- Н аходят разность 1ДЛ) оптической  
плотности для каждого раствора сравнения

Д/1 ~Д/11 — Л/Т ' .

где Д/4, — ратность значений оптической плотности для раствора сравнении при 
Хт—510 нм и 600 им;

— разность значений оптической плотности дли контрольного раствора при 
двух длинах воли (Xт — 510 им и Xj—600 нм ).

По полученным данным строят тралумровочный трафик, откладывая п о оси  
абсци сс массу железа в миллитраммах. а но оси  ординат — разность оптических  
плотностей растворов сравнения ft А).

Градунровочный график проверяют I раз в 90 дней.

3 . Проведение анализа
10.00 г  адипиновой кислоты помеш аю т в стакан, прибавляют 10 см дистиллиро

ванной воды. 2 см! раствора соляной кислоты с м ассовой долей 1S $ .  Раствор 
нагревают д о  кипения, периодически помеш ивая, и кипятят в течение 10 м и н . Затем  
добавляют около IS см1 дистиллированной воды и доводят раствор до кипении. Стакан 
с раствором сни м аю т с плитки, добавляю т 1 см  сернокислого гилроксиламина и после 
начала кристаллизации адипиновой кислоты добавляют при перемеш ивании п о кап 
дям концентрированны й раствор ам миака, объем  которого Г-) в кубических сантимет
рах вычисляют по формуле
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Д| л 1000 __
146.1 S с  с

где я» — масса навески ад и п инокой кислоты, п
л — молярный пабы гак аммиака, равный 1.4;

146.15 — молекулярная масса адипиновой кислоты, г; 
с — молярная концентрация аммиака, моль/дц}.

Допускается устанавливать pH раствора на потенциом етре к он ц ен 1рированным  
рас т о р о м  аммиака д о  3.4 — 3,6.

Затем добавляю г I см раствора сол янокисл ою  1,10-ф снаитролипа и полученный  
раствор количественно переносят в мерную  колбу вместимостью  S0 с и  доводят водой  
по метки к перемеш ивают.

Через 20 мин измеряю т оптическую  плотность анализируем ого раствора ттоотно  
■пению к контрольному раствору на спектроф отом етре при длинах п о л А ,-5 1 0  нм (Л,) 
и /и -6 0 0  им (А3У Находят разность оптических плотностей для аналитируемою  
раствора, как при построении традунровочнога трафика.

4 . Обработка результатов
М ассовую  долю  ж елеза tYj) в процентах вычисляют по формуле

«т, 100
Х* " т: 1000 '

где Ш| — масса ж елеза, найденная по градуировочному графику, мг; 
ль — масса навески адипиновой кислоты, т.
За результат анализа приним аю т среднее арифм етическое результатов двух парад 

дельны х оп ределений , относительное расхож дение между которыми не превышает 
допускаем ое расхож дение, равное 10 %.

Д опускаемая от носитслмтая суммарная потреш иость результата анализ* 10 % при 
доверительной вероятности /’-0 .9 5 .

Приложения 1. 2. (Ввезены дополнительно, Изм. .V- 3).
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