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1. WSTĘP 

1 . 1 . Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest surowe mydło POsieTczanowe, otrzymy­
wane jako produkt ubo czny przy produkcji ma sy celulozowej siarczanowej. 

1.2 . Zastos owanie przedmiotu normy . Surowe mydło posiarczanowe jest używane jako 
surov/ iec do otrzymywania oleju talowego. 

1.3 . Okreś lenia 

Su r owe mydło posiarczanowe - sole sodowe kwasów żywicznych i tłuszczowych oraz sub­
stanc je towarzyszące, wydziela j ące się na powierzchni ługów posiarczanowych. 

Zawartość oleju t a lowego - ilość substancji otrzymanych po zakwaszeniu próbki my­
dła kwasem s i a r kowym i rozpus zczonych w eterze etylowym. 

Zawartość ligniny wytrącanej kwasem siarkowym - ilość związków organicznych, głów­
nie alkaliligniny, które wytrącaj ą się po zakwaszeniu próbki mydeł kwasem mineralnym 
i trudno rozpuszczają si ę w eterze etylowym. 

1 . 4. Oznac zenie 
SUROWE MYDŁO POS I ARCZANOWE BN-67/7313-03 

1.5. Normy związane 

PN/C- 04505 Chemiczne ba dan i a i pr óby. Pobieranie próbek i przygotowanie średniej prób­
k i laboratoryj nej. Wytyczne dla produktów ciekłych 

PN/ C-04507 Chemiczne badania i prÓby. Pobieranie próbek i przygotowanie średniej prob­
ki laborat oryjnej. Wytyczne ogólne 

PN/C-60009 Chemiczne ba dania i próby . Przyrządy do pobierania próbek . Zgłębniki do 
produktów półc iekłych, maZistych i ciastowatych 

PH- 60/C- 80014 Odczynniki . Kwas sia rkowy 
PN/ C-80264 Odczynniki. Siarczan sodowy bezwodny 
PN- 58/ C-80569 Wskaźniki. Oranż metylowy 
PN/N-0 3010 s t a tystyczna kontrola jakości . Losowy wybór sztuk do próbek 

2 . WYMA GANIA 

2 . 1 . Wymaganta podano w tabl. 1. 

Tablica 1 

Wymagania 

Zawartość wody. %. nie więcej niż 40 
Całkowita zawartość oleju talowego, %, nie mniej niż 45 
Zawartość ligniny wytrąponej kwasem siarko~ %. nie więcej niż 5 

Instytut Celulozowo-Papierniczy 

Ustanowiono przez Zjednoczenie Przemysłu Celulozowo-Papierniczego 

w porozum ie niu z Instytutem Celulozowo-Papierniczym dnia 27 moja 1967 r. jako normo obowiazujaca 

w zokresie prod ukcj i o d dnia 1 stycznia 1968 r . (Mon. Pol. nr poz. 

WYDAWNICTWA N O RMALIZ ACYJNE D.uk. Wyd. Norm. W·wa. Ark. wyd. 0,60 Nak1. 9 0 0 + 133 lam 1957 /67 Cena z ł 3 ,óO 
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J. OPAKOWANIE , PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT 

J . 1 . Opakowanie . Surow e mydło po s i a r c zanowe należy pa kować w cysterny albo beczki 
stalowe lub drewnia ne . 

J. 2 . Przechowywanie . Surowe mydło posiarczanowe powinno być przechowywane w pojem­
nikach zamlmiętych. 

J.J . Trans port . Surowe mydło posia rczanowe mote być przewożone za pomocą dowolnego 
ś rodka transportu. 

4. BA DANIA 

4 . 1 . Wielkoś ć partii. Za partię uważa s ię każdorazową i jednorazową dostawę suro­
wego myd ła pos i arczanowego w ilości nie przekraczającej JO t produktu. 

4. 2 . Pobieranie próbek 

4. 2 . 1. Wytyczne ogólne wg PNj C-04 505 , PNjC-04507 ora z PNj C-60009. 

4 . 2 . 2 . Sposób pobierania próbek . Z każdej partii należy pobrać w sposób losowy od­
powi ednią liczbę opakowań wg PNj N-OJ010 . Zależnoś ć między liczbą opakowań jednostko­
wych w partii a wymaganą licznośc ią próbki podano w tabl. 2 . 

Tablica 2 

Liczba .>pakowań jednostkowych w partii Liczba opakowań, którą należy pobrać 
do badań. 

do 5 2 
6~1 0 J 

11+:30 5 

Z ka żdego wylosowaneGo opakowania na lezy zgłębnikiem pobrać na ślepo z różnych po­
ziomów opakowani a próbki pierwotne o obj ętośc i co na jmniej po 100 mI. 

Ws zystkie pobrane próbki pie rwotne stanowią próbkę ogólną, którą należy wymieszać 

i podziel i ć na cztery równe cz ęśc i. Dwie częś ci próbki ogólnej wylosowanej na ślepo 

stanowią średnią próbkę laboratoryjną . Każdą wylosowaną ś rednią próbkę laboratoryjną 

umieś cić w szklanym s łoju z doszlifowanym korkiem. S łoje szczelnie zakorkować i zala ć 

parafiną . Na słOj ach na le ży umieścić na lepki z napisem~ zawierającym nazwę wytwórni, 

nazwę produktu, numer pa rtii i jej masę netto oraz miejsce pobrania próbek. Jeden słój 

należy przeznaczyć do wykonani a analizy , drugi przechować w chłodnym i ci emnym pomie­
szczeniu dla cel ów rozjemczych. Analiza rozjemcza powinna być wykonana w ciągu 21 dni 
od da ty pobrania próbki. 

4 . 3. Rodza je i wykonani e bada ń 

4.3.1 . Metoda ozna czania zawartośc i wody 

4 . 3.1.1. Za sada oznaczania. Oznaczanie zawartości wody przeprowadza się metodą ksy­
lenową . Polega ona na wymieszaniu odważonej próbki mydła z ksylenem i oddes t yl owaniu 
w specjalnym aparacie składników lotnych. 

4. 3.1. 2. Przyrządy 

a ) Aparat do oznaczani a zawartośc i WOdy metodą ksylenową. 
b ) Łaźnia pia s kowa lub kuchenka elektryczna. 

4. 3.1 .3. Od czynniki. Ksylen nasycony wodą: 200 ml ksylenu cz.d.a. wytrząsnąć ze 
100 mI wody destylowanej , po czym z dwóch utworzonych warstw odrzucić warstwę wodną. 

4. 3.1.4. Pobieranie i przygotowanie próbek labora toryjnych. Próbkę należy pobrać wg 
4.2 . Masa próbki powinna wynosić około 15 g . 
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4.3.1.5. Wykonanie oznac zania . Do uprzednio wysuszonej i zważonej kolby z dnem pła­
s k im, przeznaczonej do destylacji z ksyl enem, o pojemności 500 mI odważyć około 15 g 
surowego mydła posiarczanowego z dokładnoś cią do 0,01 g. Następnie należy dodać 200ml 
ksylenu nasyc onego wodą i dobrze wymieszać. W celu osiągnię cia równomiernego wrzenia 
należy wrzucić do kolby parę kawałków porcelany. Kolbę szczelnie zamknąć odbieralni­
kiem połączonym z chłodnicą, zwrotną. Kolbę aparatu do destylacji ksylenowej umieścić 

na łaźni piaskowej lub na kuchence elektrycznej z regulacją temperatury. 

Chłodni ca i rurka pomiarowa powinny być uprzednio starannie prz emyte mieszaniną 

chromową , a nastę pnie czystym alkoholem metylowym w celu unikni~cia przylegania WOdy 
do s zkła . 

Początkowo ogrzewanie powinno być powolne, dopiero po przedestylowaniu około 30 mI 
ksylenu zwi ększyć intensywność ogrzewania tak, aby z chłodnicy ściekało 3 .:- 5 kropli na 
sekundę . Kolbę w czas ie destylacji należy okryć płaszczem z papieru azbestowego, aby 
zapobiec skraplaniu się wody na szyjce. Wodę chłodzącą należy wolno przepus zczać, po­
nieważ na zimnej powierzchni chłodnicy może skraplać się wilgoć z powietrza. 

Oznaczanie jest ukończone, jeżeli po upływie co najmniej 15 min wrzenia 
obj ętość skroplonej wody nie zwiększa się. Aparat pozostawić do ostygnięcia i 

cieczy 
odczy-

tać obj ę tość skro plonej wody w temperaturze podanej na skali aparatu. 
Jeżeli ksylen nad wodą jest mętny, wówczas n2 leźy rurkę zanurzyć w ciekłej wodzie, 

aż stani e się zupełnie klarowny. 

4.3.1. 6 . Liczba oznaczań. Należy wykonać co najmniej dwa róvmoległe oznaczania . 

4. 3.1.7. Obliczanie wyników . Zawartość wo dy (VV ) obliczyć w procentach wg wzoru 

w lctórym: 
a - o bjęto ś ć uzy skanej wody, mI , 

a 
VV = - • 100 g 

g - masa pró bki surowego mydła pQsiarczanowego, g . 

4. 3. 1. 8 . Dopuszczalna różnica międZY wynikami dwóch równoległych oznaczań nie po­
winna przekrac zać 1%. 

4.3.1.9. Wynik. Za wynik ~sta teczny należy przyjąć średnią arytmetyczną 
noległych oznaczań , obliczonych wg 4.3.1.7, zgodnych z 4.3.1.8, i podać z 
cią do 0,5%. 

4.3.2. Metoda oznaczania całkowitej zawartośc i oleju talowego 

dwóch rów­
dokładnoś-

4.3. 2.1. Zasada oznac zania. Zawartość ol eju t a lowego oznacza się przez zakwasz:enie 
próbki myd eł kwasem s iarkowy~, ekstrakcję eterem etylowym ora z oznaczanie grawimetry­
czne pozo stało ś ci po odpędzeniu et eru. 

4.3. 2. 2. Przyrządy 

a ) Na czyńko wagowe pojemnoś ci 30 mI. 
b ) Rozdzielac z pojemności 250 mI . 
c) Lejek SZklany. 
d) Apa rat Soxhleta . 
e) Sus zarka . 
f ) Kuchenka elektryczna. 

4.3. 2.3. Odczynniki ~ roztwory 
a) Kwas s i a rkowy cz., roztwór 1+4 wg PN-60/C-80014. 
b) Eter etylowy cz . 
c ) Chlorek sodowy cz.d.a., roztwór i0-procentowy . 
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d) Siarcza n sodowy bezwodny świeżo wyprażony, wg PNjC-80264. 
e ) Oranż metylowy roztwór 0,1-procentowy, wg PN-58jC-80569. 

4.3 . 2.4. Pobieranie i przygotowani e próbek - wg 4.2. 

4.3. 2. 5. Wykonanie oznaczania. Około 5 g surowego mydła posiarczanowego odważyć w 
na czyńku wagowym z dokładnością do 0,01 g, przenieść ilościowo do zlewki, używając do 
tego celu około 100 mI wody destylowanej. Następnie ogrzewać zawartość zlewki na łaź­
ni wodnej aż do całkowitego rozpuszczenia mydła, przelać roztwór do rozdzielacza po­
jemnoś ci 250 mI i zakwasić roztworem kwasu siarkowego (1+4), używając jako wskaźnika 

oranżu metylowego. Po ostYVlięciu ekstrahować wydzieloną warstwę oleistą trzykrotnie 
et erem etylowym użytym w porcjach po 40 mI . Połączone wyciągi eterowe przemywać roz­
tworem chlorku sodowego aż do uzyskania obojętnego odczynu tychże roztworów wobec o­
ranżu metylowego. 

Roztwory chlorku sodowego po przemywaniu ekstraktu eterowego należy zebrać w roz­
dz i el a czu, wykłócić z 40 mI eteru etylowego i dołączyć wyciąg do poprzedniego. Wyciąg 
eterowy przesączyć przez suchy sączek napełniony do połowy siarczanem sodowym do u~ 
dnio zważonej kolby apa ratu Soxhleta po jemności 250 mI. Sączek i rozdzielacz wypłukać 
et erem etylowym, po płuczki dołączyć do uprzednio uzyskanego przesączu eterowego. Kol ­
bę z wycią6iem eterowym zamknąć odbieralnikiem a paratu Soxhleta i oddestylować prawie 
c ałą zawartoR ć eteru. 

Następni~ kolbę umieścić w susza rce w temperaturze 103 ±20 C. Po upływie 5 godz kol ­
bę wyj ąć z suszarki, ostudzić w eksykatorze i zważyć . Ponownie wstawić do suszarki na 
okres 30 min, ostudzić i -zważyć. Czynności suszenia i studzenia powtarzać aż do uzys­
kania sta łej masy . Różnica między dwoma kolejnymi ważeniami nie powinna przekraczać 

0 , 003 g . 

4. 3. 2. 6 . Liczba oznaczań. Nale ży wykonać 00 najmniej dwa równoległe oznaczania 

4.3. 2. 7. Obliczanie wyników. Całkowitą zawartoś ć oleju talowego w surowym mydle po­
s ia r czanowym ( S ) obliczyć w procentach wg wzoru 

w któ r ym : 

a 
S = - . 100 

g 

a - masa wyciągu eterowego po wysuszeniu, g, 
g masa surowego mydła posiarczanowego, g. 

4. 3. 2. 8 . Dopuszczalna różnica między Wynikami równoległych oznaczań 
przekra czać 1%. 

nie powinna 

4.3.2 . 9. Wynik . Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną wyników obliczonychwg 

4. 3 . 2.7, zgodnych z 4.3.2 . 8, i podać z dokładnością do 0,5%. 

4. 3.3. Oznaczanie zawartości ligniny wytrąconej 

4. 3. 3.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie zawartości ligniny wytrąconej kwasem sia r­
kowym polega na zakwaszeniu próbki surowego mydła posiarczanowego rozpuszczonego wwo­
dzi e, ekstra kcj i eterem etylowym i wysuszeniu odsączonej pozostałości w temperaturz e 
10 3 ±1oC. 

4 . 3 . 3. 2 . Przyrząd~ 

a ) Naczyńko wagowe po j emnoś ci 250 mI. 
b) Rozdzielacz pojemności 250 mI. 
c ) Tygiel Schotta 1G3 . 

4.3.3.3. Odc zynniki 
a ) Kwas sia rkowy cz., roztwór 1+4 wg PN-60jC-80014. 
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b) Eter etylowy cz. 
c) Oranż metylowy, roztwór 0,1-procentowy, wg PN- 58jC-80569. 

4.3.3.4. Pobieranie i przygotowanie próbek - wg 4.2. 

4.3 .3.5. Wykonanie oznaczania. Około 10 g s'.lrowego mydła posiarczanoHego odważyć VI 

naczyńku wagowym z dokładnością do 0,01 g, przenieść ilościowo do rozdzielacza zuży­

wając do tego celu około 100 mI ciek ł ej wody destylowanej i zakwasić roztworem kwasu 
siarkowego używając jako wskaźnika oranżu metylowego. Mydło powinno być przed dodaniem 
kwasu siarkowego całkowicie rozpuszczone w wodzie. Zakwaszoną mieszaninę ekstrahować 

40 mI eteru etylowego. Po odstaniu warstwę wodną razem z osadem ~~zelać do drugiego 
rozdzi.ela cza i jeS'Zcze raz ekstrahować eterem etylowym. Pozostały osad odsączyć na wy­

suszonym tyglu Schotta, przepłukać czterokrotnie eterem etylowym, następnie kilkakrot­
nie gorąc~ wodą i suszyć w suszarce ~ temperaturze 103 120 C do stałej masy . Różnica 
między dwoma kolejnymi ważeniami nie powinna przekrac.zać 0,003 g . 

4.3.3.6. Liczba oznaczań. Należy wykonać co najmniej 2 równoległe oznaczania. 

4. 3. 3.7. Obliczani e wyniku. Zawartość ligniny wytrąconej kwasem siarkowym (L) obli­
czyć w procentach wg VlZOru 

w którym: 
a - masa osa du po wysuszeniu, g , 

a 
L = - . 100 

g 

g - masa surowego mydła posiarczanowego, g . 

4 .3.3.8. Dopuszczalna różnica między wynikami równoległych oznaczań nie powinna 

przekraczać 0,1%. 

4.3.3.9. Wynik . Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną wyników, obliczonych 
wg 4. 3.3 . 7 , zgodnych z 4.3.3.8 i podać z dokładnością do 0,01 %. 

4 . 4. Ocena partii surowego mydła posiarczanowego. Partię myd! 3 należy uznać za zgo­
dną z wymagania mi normy, jeżeli wszystkie badania wymienione w tabl. 1 dadzą wyniki do­

datnie . 

Partię mydła należy uznać za niezgodną z wymaganiami normy, jeżeli chociażby jedno 
z badań wymienionych w tab!. 1 da wynik ujemny. 

KONIEC 

lliFORMACJE DODATKOWE do m-67/7.31J-OJ 

l, Istotne zm1a.n.y w stoswlku do RN-58/MLiPD-Jl0J2. 

a) zmieniono układ no~. 

bl z wymagań technicznych usunięto oznaczanie liczby z~dlenia. oznaczanie wartości pH oraz oznaczanie 

zawartości popiołu, 

c) do wymagań technicznych wprowadzono oznaczanie zawartości ligniny wytrącanej kwasem siarkowym. 

2, Odpowiedniki w no:rmaoh zagranicznych 
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