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NORMA BRANZOWA
BN-67

Produkty uboczne przemystu papierniczego 7313-03

Surowe mydfo posiarczanowe | | Zomest

PRZEMY St
PAPIERNICZY

Grupa katalogowa IX 55

1. WSTEP
1e1. Przedmiot normy., Przedmiotem normy Jjest surowe mydio posiarczanowe, otrzymy-
wane Jjako produkt uboczny przy produkcji masy celulozowe] slarczanowe].

1.2. Zastosowanie przedmiotu normy. Surowe mydio posiarczanowe jest uzywane jako
surowiec do otrzymywania oleju talowego.

1.3. Okredlenia
Surowe mydio posilarczanowe - sole sodowe kwasébdw zywicznych 1 tiuszczowych oraz sub-
stancje towarzyszace, wydzielajgce sie na powierzchni lugdw posiarczanowych.

Zawarto$¢ oleju talowego - ilo$é substancji otrzymanych po zakwaszeniu prébki my-
dia kwasem siarkowym 1 rozpuszczonych w eterze etylowym.

Zawarto$é ligniny wytrgcanej kwasem siarkowym - ilo$¢é zwigzkéw organicznych, giéw-—
nie alkaliligniny, ktére wytracaja sie po zakwaszeniu prébki mydel kwasem mineralnym
i1 trudno rozpuszczajg sie w eterze etylowym.

1.4. Oznaczenie

SUROWE MYDLO POSIARCZANOWE BN-67/7313-03

1.5. Normy zwigzane

PI{/C-04505 Chemiczne badania i préby. Pobieranie prébek i przygotowanie %4redniej préb—
ki laboratoryjnej. Wytyczne dla produktédw ciektych

PIi/C~04507 Chemiczne badania i préby. Pobieranie prébek i przygotowanie 4redniej prdb-
ki laboratoryjnej. Wytyczne ogdélne

PN/C-60009 Chemiczne badania i préby. Przyrzady do pobierania prébek. Zgtebniki do
produktéw pbtcieklych, mazistych i ciastowatych

PN=-60/C~80014 Odczynniki. Kwas siarkowy

PN/C-80264 Odczynniki., Siarczan sodowy bezwodny

PN-58/C=-80569 WskaZniki. Oranz metylowy

PN/N-03010 Statystyczna kontrola jakodci. Losowy wybdr sztuk do prébek

2. WYMAGANTIA

2.1. Wymagania podano w tabl. 1.

Tablica 1

Wymagania
Zawartosé wody, %, nie wiecej niz 40
Catkowita zawartosg¢ oleju talowego, %, nie mniej niz 45
Zawartosc¢ ligniny wytrgconej kwasem siarkowym, %, nie wiecej niz 5
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3. OPAKOWANIF, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

3.1. Opakowanie, Surowe mydlo posizrczanowe nalezy pakowaé w cysterny albo beczki

stalowe lub drewniane.

3.2. Przechowywanie. Surowe mydlo posiarczanowe powinno byé przechowywane w pojem-—

nikach zamknietych.

3.3. Transport. Surowe mydio posiarczanowe moze byé przewozone 2za pomocg dowolnego

$rodka transportu.
4., BADANIA

4.1, Wielkos¢ partii. Za partie uwaza sie¢ kazdorazowg i jednorazows dostawe suro-
wego mydia posiarczanowego w ilodci nie przekraczajacej 30 t produktu.

4.2, Pobieranie prébek

4.2.1. Wytyczne ogblne - wg PN/C-04505, PN/C-04507 oraz PN/C-60009.

4.2.2. Sposéb pobierania prébek. Z kazdej partii nalezy pobraé w sposdéb losowy od-
powiedniz liczbe opakowan wg PN/N=-03010. Zaleznoéé miedzy liczbs opakowan Jednostko-
wych w partil a wymagana licznoéclz prébki podano w tabl. 2.

Tablica 2
Liczba opakowari jednostkowych w partii Liczba opakowar, ktdérg nalezy pobrad
do badan
do 5 2
6+10 3
11+30 5

Z kazdego wylosowanego opakowania nalezy zglebnikiem pobraé na $lepo z réznych po-
ziombéw opakowania prébki pierwotne o objgtodci co najmniej po 100 ml.

Wszystkie pobrane prébki pierwotne stanowis prébke ogblng, ktéra nalezy wymieszaéd
i podzielié na cztery réwne czgsci. Dwie czeéci prébki ogdlnej wylosowanej na $Slepo
stanowiag $rednig prébke laboratoryjna. Kazda wylosowang $rednia prébke 1laboratoryjna
umieécié w szklanym sioju z doszlifowanym korkiem. Skoje szczelnie zakorkowaé 1 zalad
parafing. Na stojach nalezy umie$cié nalepki z napisem. zawierajgcym nazwe wytwérni,
nazwe produktu, numer partii i jeJ mase netto oraz miejsce pobrania prébek. Jeden stéj
nalezy przeznaczy¢ do wykonania analizy, drugi przechowaé w chiodnym i ciemnym pomie-—
szczeniu dla celdéw rozjemczych. Analiza rozjemcza powinna byé wykonana w ciggu 21 dni
od daty pobrania proébki.

4.3. Rodzaje i1 wykonanie badan

4.3.1. Metoda oznaczania zawartos$ci wody

4.3.1.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie zawartosci wody przeprowadza sie metodg ksy-
lenowa. Polega ons na wymieszaniu odwazonej prébki mydla z ksylenem 1 oddestylowaniu
w specjalnym aparacie sktadnikéw lotnych.

4.3.1.2. Przyrzady
a) Aparat do oznaczania zawartoéci wody metoda ksylenows.
b) Laznia piaskowa lub kuchenka elektryczna.

4.3.1.3. Odczynniki. Ksylen nasycony woda: 200 ml ksylenu cz.d.a. wytrzasnaé ze
100 ml wody destylowanej, po czym 2z dwéch utworzonych warstw odrzucié warstwe wodng.

4e3.1.4. Poblieranie i przygotowanie prébek laboratoryjnych. Prébke nalezy pobraé wg
4,2, Masa prébki powinna wynosié okoto 15 g.
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4.3.1.5. Wykonanie oznaczanis. Do uprzednio wysuszonej i zwazonej kolby z dnem pla—
skim, przeznaczonej do destylacji z ksylenem, o pojemnos$ci 500 ml odwazyé okoio 15 g
surowvego mydia posiarczanowego z dokladno$cig do 0,01 g. Nastepnie nalezy dodaé 200ml
ksylenu nasyconego wodg i dobrze wymieszaé. W celu osiggnigcia réwnomiernego wrzenia
nalezy wrzucié do kolby pare kawalkédw porcelany. Kolbe szczelnie zamknaé odbieralni-
kiem poXgczonym 2z chodnicg zwrotng. Kolbg aparatu do destylacji ksylenowej umiedcié
na Yazni plaskowej lub na kuchence elektrycznej z regulacjs temperatury.

Chtodnica i rurka pomiarowa powinny by¢ uprzednio starannie przemyte mieszaning
chromowg, a nastepnie czystym alkoholem metylowym w celu unikniecia przylegania wody

do szkia.

Poczatkowo ogrzewanie powinno byé powolne, dopiero po przedestylowaniu okolo 30 ml
ksylenu zwiekszy¢ intensywno$é ogrzewania tak, aby z chlodnicy $ciekalo 3 + 5 kropli na
sekunde. Kolbg w czasie destylacji nalezy okryé piaszczem z papieru azbestowego, aby
zapobiec skraplaniu sie wody na szyjce. Wode chlodzgcg nalezy wolno przepuszczalé, po-
niewaz na zimnej powierzchni chlodnicy moze skraplaé sig wilgoé z powietrza.

Oznaczanie jest ukoriczone, jezeli po upiywie co najmnie] 15 min wrzenia cieczy
objetodé¢ skroplonej wody nie zwieksza sieg. Aparat pozostawié do ostygnigcia i odczy-
taé objetodé skroplonej wody w temperaturze podanej na skali aparatu,

Jezeli ksylen nad woda jest metny, wdéwczas nalezy rurke zanurzy¢é w cieklej wodzie,
az stanie sig zupeinie klarowny.

4o3.1.6. Liczba oznaczari. Nalezy wykonaé co najmniej dwa rdéwnolegle oznaczania.

4.3,4.7. Obliczanie wynikéw. Zawartosé wody (W) obliczyé w procentach wg wzoru

W =100

k]
g
w ktéryms

a - objetosé uzyskanej wody, ml,

g = masa prébki surowego mydla posiarczanowego, ge.

4.3.1.8. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami dwéch réwnolegiych oznaczan nie po-

winna przekraczaé 1%,

4.3.1.9. Wynik., Za wynik o2stateczny nalezy przyjaé Srednig arytmetyczna dwbch réw-
nolegtych oznaczan, obliczonych wg 4.3.1.7, zgodnych z 4.3.1.8, 1 podaé¢ z dokladnos-
cig do 0,5%.

4,3.2. Metoda oznaczania calkowitej zawartosci oleju talowego

4.3.2.1. Zasada oznaczania. Zawartosé oleju talowego oznacza sie przez zakwaszenie
prébki mydel kwasem siarkowym, ekstrakcje eterem etylowym oraz oznaczanie grawimetry-

czne pozostatosci po odpegdzeniu eteru.

4.3.2.2. Przyrzady

a) Naczynko wagowe pojemnosci 30 ml.
b) Rozdzielacz pojemnodci 250 ml.

¢) Lejek szklany.

d) Aparat Soxhleta.

e) Suszarka,

f£) Kuchenka elektryczna.

4e34243., Odczynniki i roztwory

2) Kwas siarkowy cz., roztwér 1+4 wg PN-60/C-80014.
b) Eter etylowy cz.

¢) Chlorek sodowy cz.d.2., roztwdr 10-procentowy,
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d) siarczan sodowy bezwodny éwlezo wyprazony, wg PN/C-80264,
e) Oranz metylowy roztwér 0,1-procentowy, wg PN-58/C-80569.

4e3.2.4. Pobieranie i przygotowanie prébek - wg 4.2.

4.3.2.5. Wykonanie oznaczania, OkoZo 5 g surowego mydla posiarczanowego odwazyé w
naczyrku wagowym z dokladnoscis do 0,01 g, przeniesé 1loSciowo do zlewki, uzywajac do
tego celu okoio 100 ml wody destylowane]. Nastepnie ogrzewaé zawartos$é zlewki na las-

ni wodnej az do catkowitego rozpuszczenia mydta, przelaé roztwér do rozdzielacza po-
jemnoéci 250 ml i zakwasié roztworem kwasu siarkowego (1+4), uzywajac jako wskaznika
oranzu metylowego. Po ostygnieciu ekstrahowaé wydzielong warstwe oleistg traykrotnie
eterem etylowym uzytym w porcjach po 40 ml. Polaczone wyciagl eterowe przemywaé¢ roz-
tworem chlorku sodowego az do uzyskania obojgtnego odczynu tychze roztworéw wobec o-
ranzu metylowego. )

Roztwory chlorku sodowego po przemywaniu ekstraktu eterowego nalezy zebraé w roz-
dzielaczu, wyktécié z 40 ml eteru etylowego i do2gczyé wyclag do poprzedniego. Wyciag
eterowy przessgczy¢ przez suchy saczek napeiniony do poiowy siarczanem sodowym do uprze-
dnio zwazonej kolby aparatu Soxhleta pojemnoéci 250 ml. Saczek i rozdzielacz wypzukaé
eterem etylowym, popiuczki dozaczyé do uprzednio uzyskanego przesgczu eterowego. Kol-
be z wyciggiem eterowym zamkngé odbieralnikiem aparatu Soxhleta i oddestylowaé prawie
calg zawartosé eteru.

Nastepnie kolbe umieécié w suszarce w temperaturze 103 +2°%. Po uptywie 5 godz kol-
be wyjaé z suszarki, ostudzié w eksykatorze 1 zwazyé. Ponownie wstawié do suszarki na
okres 30 min, ostudzié i zwazyé. Czynnodci suszenia 1 studzenia powtarzaé az do uzys-~
kania stale) masy. Réznica migdzy dwoma kolejnymi wazeniami nie powinna przekraczaé
0,003 sge

4.3.2.6. Liczba oznaczan. Nalezy wykonaé co najmnie] dwa réwnolegXe oznaczania

4e3.2+7. Obliczanie wynikéw. Calkowita zawartosé oleju talowego w surowym mydle po-
siarczanowym (S ) obliczyé w procentach wg wzoru

w ktdrym:
a - masa wyciggu eterowego po wysuszeniu, g,
g = masa surowego mydia posiarczanowego, g

4e3.2.8. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami réwnolegiych oznaczan nie powinna

przekraczal 1%,

4e3.249. Wynik. Za wynik nalezy przyjgé Srednig arytmetyczng wynikéw obliczonych wg
4.3.2,7, zgodnych z 4.3.2.8, 1 podaé z doktadnoécig do 0,5%.

4.3.3. Oznaczanie zawartoséci ligniny wytraconej

4e3.3.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie zawartoéci ligniny wytrgconej kwasem siar-
kowym polega na zakwaszeniu prébki surowego mydia posiarczanowego rozpuszczonego w wo-
dzie, ekstrakcji eterem etylowym i wysuszeniu odsgczonej pozostaloéci w temperaturze
103 £1°¢,

4,3.3.2. Przyrzady

a) Naczyrko wagowe pojiemnosci 250 ml.
b) Rozdzielacz pojemnosci 250 ml.

¢) Tygiel Schotta 1G3,

4o3.3.3. Odczynniki
a) Kwas siarkowy cz., roztwér 41+4 wg PN-60/C-80014.
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b) Eter etylowy cz.
¢) Oranz metylowy, roztwér 0,1-procentowy, wg PN-58/C-80569,

4e3.3.4, Pobileranie i przygotowanie prébek - wg 4.2.

4o3.3.5. Wykonanie oznaczania. Okolo 10 g surowego mydia posiarczanowego odwazyé w
naczyrku wagowym 2z doktadnoécia do 0,01 g, przenie$é iloéciowo do rozdzielacza zuzy-
wajac do tego celu okoto 100 ml ciekte] wody destylowanej 1 zakwasié¢ roztworem kwasu
siarkowego uzywajac Jako wskaZnika oranzu metylowego. MydZo powinno byé przed dodaniem
kwasu siarkowego catkowicie rozpuszczone w wodzie. Zakwaszong mieszanine ekstrahowad
40 ml eteru etylowego. Po odstaniu warstwe wodng razem z osadem pgzelaé do drugiego
rozdzielacza 1 Jeszcze raz ekstrahowaé eterem etylowym. Pozostaly osad odsaczyé na wy-
suszonym tyglu Schotta, przepiukaé czterokrotnie eterem etylowym, nastepnie kilkakrot-
nie gorscaz woda i suszyé w suszarce w temperaturze 103 +2°C do statej masy. Réznica
miedzy dwoma kolejnymi wazeniami nie powinna przekraczaé 0,003 g.

4,3.3.6. Liczba oznaczad. Nalezy wykonaé co najmniej 2 réwnolegle oznaczania.

4.3.3.7., Obliczanie wyniku. Zawarto$é ligniny wytraconej kwasem siarkowym (L) obli-
czyé w procentach wg wzoru

a
L=—-100
g

w ktérym:
a - masa osadu po wysuszeniu, g,
g - masa surowego mydia posiarczanowego, &

4,3.3.8., Dopuszczalna réznica miedzy wynikzmi rdéwnolegiych oznaczarn nie powinna
przekraczadé 0,1%.

4,3.3.9. Wynik., Za wynik nalezy przyjaé $rednisg arytmetyczng wynikéw, obliczonych
wg 4e3.3.7, zgodnych z 4.3.3.8 i podaé z doktadnoscig do 0,01%.

4o.4. Ocena partii surowego mydia posisrczanowego., Partie mydZa nalezy uznad za zgo-
dng z wymaganiami normy, Jezeli wszystkie badania wymienione w tabl. 1 dadzg wynikd do-
datnie.

Partie mydla nalezy uznaé za niezgodng z wymaganiami normy, Jjezeli chociazby Jedno
z badan wymienionych w tabl. 1 da wynik ujemny.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-67/7313-03
1, Istotne zmiany w stosunla do RN-58/MLiPD-31035
a) zmieniono uk¥ad normy, ’

b) z wymagan technicznych usunigto oznaczanie liczby zmydlenia, oznaczanie wartosci pH oraz oznaczanie
zawartosci popioku,

¢) do wymagan technicznych wprowadzono oznaczanie zawartosci ligniny wytracanej kwasem siarkowym,

2o Odpowiedniki w normach zagranicznych
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