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5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzanie wyglgdu zewngtrznego (3.1),

b) oznaczanic zawartosci wody (3.2a),

¢) sprawdzanie nicobecnos$ei nitrozwigzkow (3.2b),

d) wykonanie destylacji normalnej (3.2¢),

e) oznaczanie zdolno$ci abscrbowania dwutlenku siarki (3.2d).

Badania wg a), b), ¢) i ¢) wykonuje si¢ dia kazdej partii mieszaniny
zasad organicznych przeznaczonej do sprzedazy. Badania wg d) wykonuje sig
tylko na zadanie odbiorcy.

5.2. Przygotowanie partii do badan. Parti¢ micszaniny zasad organicznych
stanowi zawarto$¢ jednej cysterny. Cysterny z micszaning zasad organicznych
przeznaczong do badania powinny by¢ zaopatrzone we wszystkie potrzebne
urzadzenia, jak drabinki, podesty, barvierki, zapewniajace sprawne i bezpiccez-
ne pobraniec probek. Pokrywa wilazu cysterny powinna byé otwarta co
najmniej 10 min przed pobraciem probek, aby umozliwi¢ odprowadzenie
zebranych nad powicrzehniy cicczy oparéw i zamknigta natychmiast po
pobraniu prébek. FProdukt w otwartej cysternic powinien byé zabezpieczony
przed wplywami opadéw atmosferycznych.

5.3. Pobieranie probek i przygotowywanie Sredniej probki laboratoryjnej.
Probki mieszaniny zasad organicznych nalezy pobieraé i przygotowywac
wg PN-67/C-04500. Do pobicrania nalezy uzywaé probnikow wg PN-74/
C-60008 od 1 do 6 lub rur szklanych o zwezonym zakonczeniu. Probki pier-
wotne nalezy pobicra¢ z gory, zc Srodka 1 z dna cysterny. Masa probki
pierwotnej powinna wynosi¢ ¢o najmniej 500 em3. Liczba prébek pierwotnych
to najmnicj 6. Prdobki pierwotne nalezy polgcezyé, tworzace w ten sposob
préobke ogélng i po jej dokladnym wymieszaniu wyodrebni¢ z niej $rednia
probke laboratoryjna o masie nic mniejszej niz 2000 g. Otrzymang w ten
SposOb érednig probke laboratoryjng podzieli¢c na dwie rowne cze$ci i umies-
ci¢ w dwo6ch butelkach z ciemnego szkia z doszlifowanymi kerkami. Za-
wartos¢ butelek nalezy zabezpieczyé tak, aby byla zagwarantowana iden-
tycznosé probek. Jedng z probek przeznaczyé do badania, a drugg przecho-
wywaé¢ w miejscu gwarantujgcym jej niezmienno$¢ pod wzgledem fizycznym
i chemicznym do analizy rozjemczej. Czas przechowywania probek powinien
wynosi¢ 6 miesiccy. Na naczyniach z prébkami nalezy umiesci¢ napis za-
wierajgcy:

a) nazwe lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg rozdz. 2,

¢) numer partii,

d) date produkcji,

e) nazwisko pobierajacego probke,

f) date i miejsce pobrania prébki.

5.5. Opis badan

5.5.1. Sprawdzanie wygladu zewnetrznegn wykonaé organocleptycznie.
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5.5.2. Oznaczanie zawartosci wody wykonaé¢ wg PN-66/C-04523.

5.5.3. Sprawdzenie nieobecnos$ci nitrozwigzkéow. Do 100 cm?® badanej mie-
szaniny zasad organicznych dodaé okoto 50 cm? kwasu solnego cz.d.a. (1,18)
do pH=3 i destylowaé¢ z parg wodng do cylindra pomiarowego do momentu
otrzymania 50 cm?® destylatu. Otrzymany destylat powinien byé¢ klarowny
i nie rozwarstwiaé sie. Swiadczy to o nieobecno$ci nitrozwigzkéw.

5.5.4. Wykonanie destylacji normalnej. Destylacje normalng nalezy wyko-
na¢ wg PN-64/C-97054 z nastepujacymi zmianami i uzupelnieniami:

a) zamiast chlodnicy Liebiga zastosowa# chlodnice powietrzng o dlugosci
1000 mm i $redmicy 17 +1 mm,

b) odwodni¢ badang prébke w spos6b nastepujacy: 200 cm? mieszaniny
zasad organicznych umieéci¢ w szklanym naczyniu, dodaé 25 g $wiezo wy-
prazonego weglanu potasowego lub chlorku wapniowego w drobnych kawat-
kach i po zakorkowaniu naczynia pozostawié¢ go na 8 godz, co pewien czas
energicznie wstrzgsajgc. Nastepnie mieszanine przesgczy¢é przez suchy saczek
i uzywaé do destylacji,

¢) za koniec destylacji przyjgé temperature odczytang w chwili, gdy w od-
bieralniku znajdzie sie 95 cm3? destylatu.

5.5.5. Oznaczanie zdolnosci absorbowania dwutlenku siarki

5.5.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Dwutlenek siarki sprezony.

b) Jod cz.d.a., roztwér 0,1 N.

c¢) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

d) Roztw6ér absorpcyjny mieszaniny zasad organicznych przygotowany
w nastepujgcy spos6b: 10 g bezwodnego weglanu sodowego cz.d.a. rozpuécié¢
w 100 cm? wody i wymieszaé z 50 cm® badanej prébki mieszaniny zasad
organicznych.

e) Skrobia rozpuszczalna, roztwér l-procentowy.

f) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwér 0,1 N.

5.5.5.2. Wykonanie oznaczania. Roztw6r wg 5.5.5.1d) wlaé do pluczki Dres-
chla, ktérg nalezy umieScié nastepnie w naczyniu z woda i lodem. Tempera-
tura wody powinna wynosié 14-+16°C. Pluczke polgczyé za pomocg weza
gumowego poprzez zawdr redukcyjny z butlg stalowg zawierajgcg dwutle-
nek siarki, a nastepnie przepuszczaé¢ ten gaz przez pluczke lagodnym stru-
mieniem, wstrzasajgc ptuczkg od czasu do czasu. Czas- przepuszczania dwus
tlenku siarki przez pluczke z badang mieszaning zasad organicznych powi-
nien wynosi¢ okolo 30 min. Koniec absorpcji poznaje si¢ po zaniku faz
w pluczce i sklarowaniu sie roztworu. Nie nalezy przediuzaé¢ absorpcji poza
podany wyzej moment, gdyz moze to spowodowaé mylne wyniki.

Po zakonczeniu absorpcji pobraé z pluczki pipeta z podziatka co 0,1 cm?
1 em?® nasyconego roztworu i wkropli¢ go do kolbki stozkowej pojemno$ci
200 cm3, zawierajgcej 70 cm? écifle 0,1 N roztworu jodu. W trakcie wkrapla-
nia wylot pipety powinien znajdowaé sie¢ pod powierzchnig roztworu. Za-
warto§¢ kolbki zakwasi¢ kilkoma kroplami kwasu siarkowego i miareczko-
waé¢ 0,1 N roztworem tiosiarczanu sodowego wobet skrobi, do odbarwienia
roztworu.
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Miareczkowanie nalezy wykonaé¢ bezposrednio po przeprowadzeniu absorp-
cji.

Zdolno§¢ absorbowania dwutlenku siarki przez mieszanine zasad organicz-
nych (X) nalezy obliczyé w g/dm? wg wzoru

X=(70—1V)-0,0032- 1000
w ktérym:
70 — liczba cm? $ciSle 0,1 N roztworu jodu uzytego do oznaczania,
V — objeto$é¢ $cisle 0,1 N roztworu tiosiarczanu sodowego zuzytego do
miareczkowania, cm?,
0,0032 — ilo$¢ dwutlenku siarki odpowiadajgca 1 cm? §ciSle 0,1 N roztworu
jodu, g. .
5.5.5.3. Wynik., Za wynik przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co naj-
mniej dwéch kolejnych oznaczan nie réznigeych sig wiecej niz o 0,5 g SOg/dm?.
W wyniku nalezy réwniez podaé czas, ktéry uplyngt od momentu rozpoczecia
do zakonczenia absorpcji.

5.6. Zaokraglanie i zapisywanie liczb powinno byé zgodne z PN-70/N-02120
p. 3.3.2.

5.7. Ocena wynikow badan, Mieszanine zasad organicznych nalezy uznaé
za zgodng z wymaganiami normy, jezeli wyniki badan wg 5.5 sg zgodne
z wymaganiami wg 3.1 i 3.2,

5.8. ZaSwiadczenie o wynikach badan. Dla kazdej partii mieszaniny zasad
organicznych producent jest obowigzany wystawié¢ i przesta¢ odbiorcy za$-
wiadczenie o wynikach badan stwierdzajgce zgodno$é z wymaganiami normy.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Dolnosélaskie Zaklady Chemiczne
w Zarowie.
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-65/6026-24
a) zmieniono wymaganie dotyczgce destylacji normalnej,
b) uzupelniono norme¢ informacja o palnos$ci produktu,
¢) rozszerzono i usciSlono sposOb przygotowywania i pobierania prébek.
3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-67/&-0}3500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygotowywania
prébe .
PN-66/C-04523 Oznaczanie zawarto$ci wody metoda destylacying
PN-74/C-60008 Probniki do pobierania probek produktéw bezksztaltnych
PN-64/C-97054 Produkty weglopochodne. Destylacja normalna metodg Kram-
mera-Spilkera
PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb
PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transportowych, Znaki i znakowa-
nie, Wymagania podstawowe
Przepisy o przewozie kolejg materialbw i przedmiotéw niebezpiecznych
(PMN) z dnia 15 wrzeénia 1968 r. (Dz. TiZK nr 20, poz. 84)

4. Autor projektu normy — Anna Bryg, Dolnoslaskie Zaklady Chemiczne.
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