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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest suro-
wy olej talowy otrzymywany 7z mydia posiarczanowego.
stanowigey mieszaning kwasow thuszezowyceh, zywicz-
nyveh 1 substanep nie zmvdlaggeyeh sig, stosowany glow-
e do preecrobu na kwasy zvwicerzne 1 tluszezowe.

1.2. OkreSlenia. Substancje nie zmydlajgce si¢ sy to
substancie nie zmydlajace si¢ alkoholowym roztworem
wodorotlenku potasowego 1 niclotne w temperaturze
100°C, lees rozpuszezalne weterze naftowym 1 eterze
ctylowym.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Podziat. W zaleznosci od sktadu chemicznego,
rozroznia si¢ trzy gatunki oleju talowego: 1. 1T 1 1L

2.2. Przyklad oznaczania surowego oleju talowego:

SUROWY OLEJ TALOWY | BN-86/7313-02

3. WYMAGANIA

Wymagania podano w tabl. 1.

Tablica 1
Gatunck
Ozsnaczane
1 i1 111
) Zawartos¢ wodv!'s Coon/m), nie wigee) niz 2.0 3.0 3.0
by Popiol. “otm/m). nie wigeep niz 0.4 0.6 0.5
) Zawartose substancp nie zmvdlajgeveh sig, “(m/m). nie wigee] niz 10,0 11,0 13.0
d) Lieszba kwasowa, nre mniej niz 150.0 140.0 135.0
¢ Zawartos¢ hwasow zvwiesnyeh, Cotm/m). nie mniej niz S0.0 450 nic normalizue sig
1) Zawartos¢ kwasow mimneralnyveh w przehiczeniu na H2SO4, G m/m). nie wigee) miz 0.02 0.04 (.04
) Lepkose oznaczana metody Englera w o temperaturze 957°C, "B, nie wigee) miz 0 A 25
Dopuszeza sic wazszg zawartosé wody do 4.5% (m/m). po uzgodnieniu pomigdzy producentem 1 odbiorey.

Zgtoszona przez Instytut Chemii Przemystowej
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowej dnia 30 kwietnia 1986 r.
jako norma obowigzujaca od dnia 1 stycznia 1987 r
(Dz. Norm. i Miar nr 15/1986 poz. 29)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE ALFA" 1986

Druk Wyd Norm W-wa Ark wyd ©,55 Nakt. 800 + 40 Zam 2489/86

Cena zt 18,00
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanic. Surowy olej talowy nalezy pakowac
do cvstern wyposazonveh woinstalacje grzeing.

Dopuszeza sie takze inny rodzaj opakowania po
uprzednim uzgodnicniu pomigdzy odbiorcy 1 dostawcey.

Znakowanie  opakowan nalezy  wyvkonac¢ zgodnie
7 PN-85/0-79252, unueszezajge na kazdyvm napis za-
WICTAJgCcy co najmnicy:

a) nazwe lub znak zakladu produkceyinego,

b) oznaczenie wg 2.2
¢) numer partii,
d) mas¢ brutto 1 netto,

¢) date produkeji.
) okres gwarancgi.
4.2. Przechowywanie. Surowy olep talowy nalezy
przechowywaé w zbiornikach zamknigtveh. aluminio-
wych  lub  z¢ stal kwasoodpornej,  zaopatrzonyceh
wosprawne clementy grzejne.

4.3. Transport. Surowy oley talowy nie jest materia-
lem nicbezpiceznym w mvsl kryteriow obowiazujgeveh
w preepisach transportowyceh,

Nalezy o transportowac w wagonach cvsternach alu-
mintowyeh lub ze stali kwasoodpornej, zaopatrzonveh
wosprawne clementy grzene. Dopuszeza si¢ transport
oleju talowego w mnych opakowaniach po uprzednim
uzgodnieniu ich pomigdzy odbiorcy. dostawey 1 prze-
woznikiem.

Inne uzgodnione opakowanma nalezy znakowad we

PN-85/0-79252.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan
) O/ZNACZanic Zawartoscl (3a).

zawartosci popiotu (3b),

wody

b) oznaczane

)
¢) oznaczanie substanci nie zmydlajaeyeh sig (3¢).
)

d) oznaczanie liczby kwasowej (3d).

oznaczanic zawartoser kwasow zvwicznveh (3c¢).

¢)
) osnaczanie zawartoser kwasoéw mineralnyeh (3t).
¢) oznaczanice lepkoscr (3g).

5.2. Wielko$¢ partii. Partic stanowi olej talowy uzys-
kany w jednakowych warunkach technologicznych przy
uzyveiu jednakowveh surowceow.

5.3. Pobieranie probek i przygotowanie sredniej probki
laboratoryjnej. Przyv pobicraniu probek nalezy stosowad
wytvesne wg PN-67/C-04500. Z kazdej eysterny nalezy
pobra¢ czystvm 1 suchvm probnikiem nr 8 — 10 wg
PN-74/C-60008 7 cale) wysokosci stupa trzy probki
picrwotne. U producenta dopuszeza si¢ pobicranie pro-
bek z¢ sbiornikdw magazynowyeh w czasie przepompo-
wywania do cystern. Nastgpnie probki nalezy polgczye
I doklfadnie wymieszac. Objetos¢ tak przvgotowanc]
sredniey probki laboratoryine) powinna wynosi¢ co naj-
mnicj 500 g. Srednig probke nalezy podrzieli¢c na dwie
rowne czeser 1umiescic wooddzielnyeh stoikach. Stoiki
powinny bve catkowicie napelnione, aby ograniczy¢
mozliwoscr stvkania si¢ probki 7z powictrzem. Stoiki

nalezy zakorkowac, zala¢ paraling oraz umicsci¢ napisy
zawierajace co najmniej:

a) nazwe lub znak producenta,

b) numer partit,

¢) datg pobrania probek,

d) nazwisko osoby pobierajgee) probkg.

Jedng probke nalezy przeznaczy¢ do analizy, a drugg
przechowyvwaé w ciggu trzech miesigey od analizy roz-

jemezej. Opakowania $redniej probki laboratoryjnej na-

lezy  otwicra¢ bezposrednio przed przystapieniem do
wyvkonania analizy.

5.4. Opis badan

5.4.1. Oznaczanie zawartosci
PN-83/C-04523, kolbg
i ksvlen jako czynnik azeotropujycy.

5.4.2. Oznaczanic zawartosci popiotu

5.4.2.1. Zasada oznaczania polcga na spaleniu probki
I oznaczaniu pozostatosct po wyprazeniu.

5.4.2.2. Odczynniki. Nadtlencek
S v/vY).

5.4.2.3. Przyrzady

a) Piec silitowy lub muflowy.

b) Plytka grzejna.

¢) Tvgiel porcelanowy.

5.4.2.4. Wykonanie oznaczania. Odwazv¢ S ¢ oleju ta-
lowego 7z dokladnoscia do 1 mg w tyglu wyprazonym

wykona¢  wg
500 ml

wody

stosujge destylacyng

wodoru. roztwor

uprzednio w temperaturze 700 +£25°C do stalej masy.

Tygiel 7z probkag postawi¢ na plytee grzejne) 1 pod-
orzac¢ ostroznic az do zaprzestania pienienia. Nastgpnie
wlozve do cieklego oleju kawalek zlozonego syczka
bezpopiotowego 1 zapalié. Po zwggleniu oleju, prazy¢
probke w piccu. podnoszac powoli temperaturg do
700 £25°C, az do calkowitego spalenia.

Jezeli porostaly popidl zawicra¢ bedzie w dalszym
ciggeu nie spalone kawalki, nalezy po ostudzeniu ostroz-
nie zwilzv¢ osad paroma kroplami nadtlenku wodoru,
odparowaé na plvtee grzejnej do sucha 1 prazyvé w piecu
do state; masy.

5.4.2.5. Liczba oznaczan. Nalezy wykona¢ co naj-
mniej dwa réwnolegte oznaczania.

5.4.2.6. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ popiotu (X')

obliczy¢ w procentach (m/m) wg wzoru
ity
X = 100 (h
niz

w Ktorvm:
pozostaio$cl po wyprazeniu, g.
masa probki oleju talowego, g.
5.4.2.7. Dopuszczalna réznica mi¢dzy wynikami row-
nolegtveh oznaczan nie powinna przekracza¢ 0.05%.
5.4.2.8. Wynik. Za wynik koncowy nalezy przyjac
Srednig arvtmetvezng wynikow dwoéch oznaczan obli-
czong 7z dokladnoscia 0,019,
5.4.3. Oznaczanie substancji nie zmydlajacych si¢
5.4.3.1. Zasada oznaczania polega na zmvdleniu kwa-
sow zawartveh w probee oleju talowego alkoholowym

My — masad

m, —

roztworem wodorotlenku potasowego. ekstrakej ete-
rem naftowvm 1 po odparowaniu eteru — oznaczaniu
grawimetrveznym pozostatosci.
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5.4.3.2. Odczynniki
a) Alkohol ctvlowy we PN-75/A-79526. roztwory:
Q0CV/ VY, TOUV/ VY 1 SOSUV /).

b) Eter naftowy. temperatura wrzenia 40 <+ 60°C.
¢) Fenoloftaleina wg PN-81/C-06501.
d) Wodorotlenek  potasowy, ¢(KOH) = 2 mol/I

-
=

96 (/1) alkoholu etvlowym.

5.4.3.3. Przyrzady

a) Kolba stozkowa pojemnosct 250 ml.

b) Chlodnica
¢) Rozdziclacz pojemnoser 500 ml — 3 sztuki.
5.4.3.4. Wykonanie oznaczania. Do kolby odwazy¢

S g ooleju talowego 7 dokladnoscia do 0.001 g, nastgp-

/ZWrotna.

nie dodac 25 ml roztworu alkoholowego wodorotlenku
potasowego we 5.4.3.2 d) 1 roztwor gotowac pod chlod-
Nt zwrotng wociggu 90 min. Po ostudzeniu dodaé
25 ml wody destvlowane) 1 rozZtwor przenicsc ilosciowo
do rozdziclacza. przeplukujae 50 ml SO%(V/V) roztwo-
rem alkoholu we 543200, W orozdziclaczu wytrzgsaé
5.4.3.2b).

Warstwe alkoholowy spudci¢ do drugiego rozdziela-

7 50 ml cteru natiowego wg
ca b now wytrzgsac 7 50 ml eteru naftowego. Te samg
CZynnosE powlarzac wotrzecim rozdzielaczu,

Polaczone  rosztwory  cterowe  przemye¢ trzykrotnie
SOCC(H/1) roztworem alkoholu. porcjami po 25 ml.
Alkohol 7 ostatnicgo przemycia rozeienczy¢ potrojng
tloscig wody destyvlowaney. po czym doda¢ parg kropel
roztworu fenoloftaleiny.

Jesh wystapr czerwone zabarwienie, ponownic prze-
mywac. az roztwor alkoholowy 7 przemyeia nie bedzie
barwil fenoloftaleiny. Roztwor eteru naftowego przelad
do 7wazonej kolby pojemnosct 250 ml, nastgpnie od-
destvlowad na faznt wodnej, a pozostalos¢ w Kolbie
suszve wosuszarce W temperaturze 103 +2°C,

Suszenie prowadzic tak dltugo. az roznica migdzy
dwoma koleinymi wazeniami nie bedzie przekraczad
001 ¢

5.4.3.5. Liczba oznaczan. Nalezv wvkonaé co naj-
mniej dwa oznaczania.

5.4.3.6. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ zwigzkodw nie

rmyvdlajaeveh sig (X2) obliczvé w 90 wag. wg wzoru
(rry = m>) - 100
X (2)
m
w o ktorym:
m; — masa kolby 7 osadem, g,
" masia holby puste). g,
m — masa oleju. g
5.4.3.7. Dopuszczalna  réznica  migdzy  wynikami
fwoch rownoleghveh oznaczan nie powinna przekraczac
001 g
5.4.3.8. Wynik. Za wyvnik koncowy nalezy przyvjac

Srednig arvtmetveszng wynikow oznaczan obliczonyeh
s dokladnoscig do 0.19%.
5.4.4. Oznaczanie liczby
PN-79/C-04283, stosujac:
a) alkohol ctvlowy 1 toluen (142) jako rozpuszezal-
nik oleju talowego.

kwasowej wvkona¢ wg

b) 2-3 ¢ odwazka oleju walowego,

¢) wodorotlenck  potasowy do  miareczkowania,
¢(KOH) = 0.5 mol/l.

5.4.5. Oznaczanie zawartosci kwasow zywicznych

5.4.5.1. Zasada oznaczania polega na estrylikacj
kwasow tuszezowveh zawartych w oleju talowym alko-
holem metylowym i odmiareczkowaniu wolnych kwa-
soOw zywicznych alkoholowym roztworem wodorotlen-
ku potasowego Scisle 0.5 mol/l.

5.4.5.2. Odczynniki

a) Alkohol metylowy cz.d.a. lub cz.

b) Wodorotlenek potasowy, ¢(KOH) = 0.5 moi/I
w alkoholu etylowym.

¢) Bl¢kit tvmolowy., wg PN-81/C-06501.

d) Mieszanina estryvfikujgca: zmiesza¢ 2.5 ml stezone-
2o kwasu siarkowego cz.d.a. (1,83) 7 100 ml alkoholu
metviowego.

5.4.5.3. Przyrzady

a) Chitodnica zwrotna.

b) t.aznia wodna.

¢) Kolba stozkowa ze szlifem pojemnosci 250 ml.

d) Naczynko wagowe.

¢) Zestaw do potencjometryeznego miareczkowania
lub mikrobiureta.

5.4.5.4. Wykonanie oznaczania. W kolbie stozkowe)
umiesci¢ 0.5 + 0.8 g badanej probki zwazonej z do-

ktadnoscia do 0.0001 g, doda¢ 5 ml micszaniny estryvli-
kujacej, podgrzaé na lazni wodnej pod chiodnicy zwrot-
na do wrzenia i utrzymad w stanie wrzenia w ciggu
S5 min.

Nastgpnice probke schiodzié, rozeienczy¢ S ml alkoho
lu metvlowego, dodac¢ kilka kropel blekitu ivmolowezo
i miarcczkowaé  roztworem  alkoholowym,  Scisle
0.5 mol/l wodorotlenku potasowego do zmiany barwy,
poczgtkowo 7 czerwonej na zolg, a nastgpnic 7 zoltej
na niebiesky.

Dopuszeza si¢ roéwniez mozliwos¢ miareczkowania
metody potencjometryezng po estryfikacji. Za zakon-
czenie miareczkowania nalezy przyjaé przegigcie krzy-
wej miareczkowania w zakresic pH = 4 1 10 = 12,

5.4.5.5. Liczba oznaczan. Nalezy wykona¢ co naj-
mniej dwa rownolegle oznaczania.

5.4.5.6. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ kwasow 7y-
wicznych (X3) nalezy obliczy¢é w Y(m/m) wg wzoru

3.024 - (V-Vy)
X = (3)
m

w Ktorym:

V' — obj¢tosé roztworu scisle 0.5 mol/lI wodorotlen-
ku potasowego zuzvta na zmiareczkowanic
probki przy zmianie barwy wskaznika z czer-
wonej na niebieska lub przy pH 10 = 12 pod-
czas  miareczkowania potencjometrycznego,

ml,
Vi — obj¢tos¢ roztworu scisle 0.5 mol/l wodoro-
tlenku potasowego zuzvta na zmiareczkowanie
probki przy zmianic barwy wskaznika z czer-
wonej na zOohg lub przy pH = 4 podcezas mia-
reczkowania potencjometrveznego, ml,
m — masa probki, g.
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5.4.6. Oznaczanie zawartoSci kwasow mineralnych
5.4.6.1. Zasada oznaczania polega na ckstrakep wody
probki oleju talowego 1 odmiareczkowaniu rozpuszezo-
nmyveh w wodzie kwasow roztworem scisle 0.1 mol/l wo-
dorotlenku  potasowego wobee czerwient krezolowey.
5.4.6.2. Odczynniki
a) Crzerwien krezolowa wg
b) Wodorotlenek
5.4.6.3. Przyrzady
a) Biurcta pojemnoscr 10 ml.

PN-§1/C-06501.

c(KOH) = 0.1 mol/l.

pOLAsSOWY

b) Kolba stozkowa pojemnoscr 500 ml.
¢) taznmia wodna.

d) Pipeta pojemnoscer 50 ml.

5.4.6.4. Wykonanie oznaczania. Odwazv¢ 100 ¢ oleju
talowego 7 dokladnoscig do 0.1 g, Probke zmieszac
s¢ 100 ml wody destylowance. przeniesé tlosciowo do
kolby stozkowep 1 podgrzac¢ na tazni wodnej do tempe-
SO (L
Po starannym wyirzasnigeiu zawartosci kolby, prob-

ratury

K¢ umiescic w zaciemnionym micjscu wotemperaturze
60" C do rozdziclema sic warstw,

W przypadku niccatkowitego rozdziclenia sig warstw
do probki doda¢ 5 = 10 g soli kuchennej. Po schto-
dzeniu zawartoscer kolby do temperatury 20°C pobrac
pipety SO mi warstwy wodnej 1 miareczkowaé roztwo-
rem wodorotlenku - potasowego o stgzeniu - Scisle
0.1 mol/l wobec 4 kropel czerwient krezolowe) do zmia-

ny barwy 7 zolte) na czerwong.

K ON

5.4.6.5. Liczba oznaczan. Nalczy wykonaé co naj-
mniej dwa rownolegle oznaczania.

5.4.6.6. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ kwasow mi-
neralnveh (Xs) w przeliczeniu na kwas siarkowy obli-
czvé w Yum/m) wg wzoru

, 098 ~ V
Xy = —— (4)
m
w Ktorvm:
V' — objgtosé scisle 0.1 mol/I roztworu wodorotlen-

ku potasowego zuzytego na zmiarcczkowanie
probki, ml,

m — masa probki, g.

5.4.7. Oznaczanie lepkosci wzgledne) metoda Englera
wykona¢ wg PN-77/C-04014, przeprowadzajge pomiar
w temperaturze 95°C.

5.5. Interpretacje wynikow badan. Wartosci liczbowe
wystepupice w normie oraz wyniki obliczen nalezy in-
terpretowad zgodnie 7 PN-70/N-02120 p. 3.3.2.

5.6. Ocena wynikow badan. Parti¢ oleju talowego na-
lezyv uznaé¢ za zgodng 7z wyvmaganiami normy. jezeli
wszystkie badania dadza wyniki zgodne 7z rozdz. 3.

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan.
partit wysvlanego oleju talowego producent jest obo-
wigzany wystawi¢ 1 przesta¢ odbiorey atest kontroli
jakoSci zawierajaey wyniki badan i1 stwierdzajacey zgod-
no$¢ 7 wymaganiami wg rozdz. 3.

Do kazdej

t EC

INFORMACIE DODATKOWI

1. Instytucja opracowujaca norme — Instviut Chemii Przemysto-
wer, Warszawa
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-80/7313-02. Wprowadzono:
— podzial na ny gatunki ol talowego.

o/znaczanie lephoscl

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-75/A-79526 Spivtus rekiyvbikowany  butelhowany
PN-77/C-04014 Przctwory naltowe

lephoscromierzem Foglera
PN-T9/C-04283

1oneutralizacn
PN-67/C-04500 Produkn

gotonwvwantr prohek
PN-N3/(
PN-N1

wWakaznthow
PN-74/C-60008 Probnikt do

ksztaltnyeh
PN-T0/N-02120 Zasady

Oznaczanie lepkoscr wzgledne

Huszeze technmiesne. Oznaczame liczby - Kwasoweg

chemiczne. Wytvesne pobierania 1 przy-

04523 Oznaczanie wody

C-0650]

ZAWHTTOSCT metoda destvlacying

Analiza chemnezna. Praygotowanic  roztwordw

pobicrania probek produktow  bes-

saokraglan 1 zapisywania hesb

PN-85/0-79252 Opakowania Znaki

i /nakowanic. Wymagania  podstawowe

FEANSPOTTOWe 7 ZaWartosciy

Przepisy transportowe dotyezigee matenalow nie zagrazajaeych bes-
pieczenstwu:

Ustawa 2 dmia 1S listopada 1984 r. — Prawo przewozowe (Do UL
nr 53, poz. 272 7 1984 1)

Regulamin Przedsigbiorstwa PKP o fadowaniu 1 zabeszpicczeniu prze-
svlek towarowyeh (D7, TiZK nr 9 poz. 68 7 1985 1)

Przepisy o ladowaniu wagonow towarowyeh. Zalgesnik 11 do Umowy
o wzagemnym uzytkowaniu wagonow towarowveh w komunikacj
micdzynarodowey (RIV) (Dz, TiZK nr 15, poz. 119 7 1981 1)
Wraz 7 pozniciszymi zmianami

Zarzgdzeme Mimstra Komumkacjt 7 dnia 7 marca 1963 r.w sprawie
ladowania samochodow cigzarowyeh i przvezep (Mon. Pol. nr 24

1963 1. 1+ nr 35, 250 2 1968 r.)

poz. 123 2 poz.

4. Symbol wg SWW — 1249-560.

S. Autorzy projektu normy — mger iz, Wiestawa Walisiewicz-
Niedbalska. Instytut Chemi Przemysfowe). Warszawa.
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