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NORMA BRANZOWA

BN-72

WYROBY Stabilizatory otowiowe do tworzyw
PRZEMYSLU sztucznych
CHEMICZNEGO s ’ Zamiast
Stearynian olowiawy oy mast
dwuzasadowy

6065-03

Grupa katalogowa X 95')

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
stearynian olowiawy dwuzasadowy, otrzymywany
z reakcji stearyny z glejta olowiang w obecnosci
wodnych roztworow alkoholi.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Stea-
rynian otowliawy dwuzasadowy stosowany jest ja-
ko stabilizator w przetworstwie tworzyw sztucz-
nych.

1.3. Okreslenia. Stearynian olowiawy dwuzasa-
dowy jest to mieszanina dwuzasadowych soli
olowiawych kwasow tluszczowych (giownie stea-
rynowego 1 palmitynowego).

1.4. Normy i dokumenty zwiazane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne.
pobierania 1 przygotowywania probek

PN-71/C-04501 Analiza sitowa. Wytyczne wyko-
nywania

PN/C-60010 Chemiczne badania i préby. Przyrza-
dy do pobierania probek. Zglebniki do produk-
tow sypkich i w kawatkach

PN-71/C-88035 Ftalan dwuoktylu techniczny

PN-60/C-89063 Polichlorek winylu. Badanie wy-
trzymalosci cieplnej metodg czerwieni Kongo
PN-68/0-79027 Opakowania transportowe. Worki

papierowe. Szeregi wymiarowe
PN-70/P-79005 Opakowania transportowe. Worki

papierowe |

Przepisy o ladowaniu i wytadowywaniu wago-
now towarowych w komunikacji wewnetrznej.
Zatacznik nr 10 do art. 27 ust. 4 pkt. 4 DKP
(PKP Warszawa 1968 r.).

Rozporzgdzenie Ministrow Komunikacji i Spraw
wewnetrznych z dnia 7 grudnia 1965 r. w sprawie
bezpieczenstwa ruchu przy przewozie materiatow
niebezpiecznych na drogach publicznych. Dziennik
Ustaw PRL nr 54 poz. 337.

Wytycezne

1y Symbol wg SWW: 1282-231

Rozporzadzenie Ministra Zdrowia i Opieki Spo-
tecznej z dnia 28 grudnia 1963 r. Zatacznik nr 2.
Dziennik Ustaw PRL nr 2 poz. 9.

2. OZNACZENIE

STEARYNIAN OLOWIAWY DWUZASADOWY
BN-72/6065-03 SWW 1282-231
Dopuszcza sie oznaczenie stearynianu olowia-
wego dwuzasadowego produkowanego przez Za-
ktady Tworzyw Sztucznych ,,Boryszew-Erg” jako:

ERGOTERM DSO BN-T72/6065-03
SWW 1282-221

3. WYMAGANIA

3.1. Wyglad zewnetrzny. Stearynian olowiawy
dwuzasadowy powinien by¢ biatym lub lekko kre-
mowym proszkiem, bez obcych wtrgcen widocz-
nych nieuzbrojonym okiem.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg
tabl. 1.
Tablica 1
Wymagania

:

a) Tlenku olowiawego (PbQ), . co naj- ;
i mniej 24 !
f b) Wody i substancji lotnych, %, naj- | !
i wyzaj 1

¢) Przesiew przez sito o boku oczka

| kwadratowego 0,105 mm catkowity
d) CzeSci nierozpuszczalnych w kwasie |

~ octowym i benzenie, /s, najwyzej 0,15
e) Wytrzymalosé¢ cieplna w temperaturze |

1) Przewodnictwo elektryczne wodnego |

]
|

180°C, min, co najmniejl), 2) | 60
|
wyciggu, mikrosimensow, najwyzej ) |

1) Oznacza sie z co 15 partii. !
2) Dopuszczalne jest badanie wytrzymatosci cieplnej ?
W temperaturze 180°C za pomoca czerwieni Kongo. |

| W przypadkach analizy rozjemcze] obowigzuje meto- |

da pehametryczna.

Zjednoczenie Przemystu Tworzyw Sztucznvch ,,Erg”
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Tworzyw Sztucznych ,,Erg”
dnia 18 pazdziernika 1972 r.
jako norma obowigzujgca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 lipca 1973 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 1/1973 poz. 2)

WYDAWNICTWA INORMALIZACYJINE 1973, Wplyw do WN 14.11.72. Oddano do skladu 28.02.73. Cena zl 3,6

Druk ukonczono w maju 1973. Obj. 0,60 a. w. Nakilad 1700-+50 egz. RZG — o627



4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Stearynian olowiawy dwuzasa-
dowy nalezy dostarcza¢ w workach papierowych,
otwartych klejonych, trzywarstwowych z wktadka
‘wodoodporng zgodnie z PN-70/P-79005 w ilosci
30 do 50 kg, o wymiarach 1100X600X220 mm
wg PN-68/0-79027. Wewnatrz worka papierow:-
go nalezy umiesci¢ worek z folii polichlorowiny-
lowej.

Dopuszczalny jest inny sposob i rodzaj opa-
kowania po uzgodnieniu przez zainteresowane
strony.

Na kazdym opakowaniu  nalezy umiesci¢ ety-
kiete zawierajgca:

— nazwe lub znak wytworni,

— oznaczenie wg 2,

— date produkecji,

— nr partii,

— mase brutto 1 netto,

— znak KJ,

— informacje ,,Ostroznie — srodek szkodliwy”

(zgodnie z Dz. U. nr 2/64).

4.2. Przechowywanie. Stearynian olowiawy
dwuzasadowy nalezy przechowywa¢ w suchym
i przewiewnym pomieszczeniu. Dla unikniecia
zbrylania sie produktu worki nalezy ustawia¢ w
miare mozliwosci w pozycji pionowej w jednej
warstwie.

4.3. Transport. Stearynian olowiawy dwuzasa-
dowy przewozi¢ mozna wszystkimi s$rodkami
transportowymi zabezpieczajgcymi przed opadami
atmosferycznymi. |

F.adowanie sSrodka transportu i zabezpieczenie
opakowan z produktem powinno by¢ zgodne z
przepisami o ladowaniu i wyladowywaniu wago-
now towarowych w komunikacji wewnetrznej.
Zalacznik nr 10 do art. 27 ust. 4 p. 4 DKP § 2 i 4.

Podczas transportu nalezy zachowa¢ Srodki
ostroznosci obowigzujgce dla materiatow truja-
cych zgodnie z Rozporzgdzeniem Ministrow Ko-
munikacji i Spraw Wewnetrznych z dnia 7 grud-
nia 1965 r. w sprawie bezpieczenstwa i ruchu przy
przewozie materialow niebezpiecznych na drogach
publicznych. Dziennik Ustaw PRL nr 54 poz. 337.

5. BADANIA

5.1. Wielko$¢ partii. Za partie stearynianu olo-
wiawego dwuzasadowego nalezy uwaza¢ jedno-
rodny produkt w ilosci do 2000 kg.

5.2. Pobieranie probek. Przy pobieraniu probek
stosowa¢ wytyczne wg PN-67/C-04500 rozdz. 2,
3, 4 1 5 (postanowienia odnoszgce sie do produk-
tow sypkich).

2 BN-72/6065-03

Z partii produktu podlegajgcego sprawdzeniu
wybra¢ w sposob losowy na Slepo liczbe opako-
wan do pobierania probek jednostkowych wg
tabl. 2.

Tablica 2

i
Liczba opakowan, jaka nalezy wybra¢
do pobrania probek jednostkowych

Liczba opako-
wan w partii

do 6 wszystkie
| 7+ 15 6 5
| 16+ 25 9 !
26 63 12 :
|

64160 14

Z kazdego wylosowanego opakowania nalezy
pobra¢ dwie probki pierwotne, kazdg o masie co
najmniej 200 g. Probki pobiera¢ z réznych pozio-
mow opakowania, zglebnikiem wg PN/C-60010,
czerpakiem lub rurg szklang zastepujgcg zglebnik.

Srednia probke laboratoryjng nalezy przygoto-
wa¢ wg PN-67/C-04500 p. 5.7.2, umieszczajac ja
w czystym, suchym sloiku. Masa Sredniej probki
laboratoryjnej powinna by¢ nie mniejsza niz 500 g.

Probke do analizy rozjemczej przechowywac
w ciggu 3 miesiecy. Wybor laboratorium rozjem-
czego powinien by¢ uzgodniony miedzy producen-
tem i odbiorca.

Opakowania z probkami nalezy zaopatrzyé w
etykiete zawierajaca:

— nazwe zakladu,

— nazwe produktu,

— nr partii,

— date pobrania probki i znak KJ.

5.3. Opis badan
3.3.1. Oznaczanie tlenku olowiawego

5.3.1.1. Odezynniki i roztwory

a) Wersenian dwusodowy cz.d.a., roztwor 0,1m
otrzymany przez rozpuszczenie w wodzie 37,21 ¢
wersenianu dwusodowego cz.d.a. w kolbie pomia-
rowej 1 uzupetnienie do 1 1.

b) Siarczan cynku cz.d.a., roztwor 0,lm otrzy-
many przez rozpuszczenie na flazni wodnej
6,5380 g cynku metalicznego cz.d.a. w 100 ml
kwasu siarkowego, w kolbie pomiarowej i uzupet-
nienie do 1 L

¢) Roztwor buforowy o pH 10 otrzymany przez
rozpuszczenie 54 g chlorku amonowego w 200 ml
wody, dodanie 250 ml 25-procentowego amoniaku
1 uzupetnienie do 1 L

d) Wskaznik: 0,1 g czerni eriochromowej roze-
trze¢ dokladnie z 20 g chlorku sodowego cz.d.a.

e) Kwas octowy cz.d.a., roztwor 30-procentowy.



" BN-72/6065-03 3

5.3.1.2. Ustalanie miana wersenianu dwusodo-
wego. Miano wersenianu dwusodowego spraw-
dzi¢ na wzorcowym roztworze siarczanu cynku
(5.3.1.1b) w nastepujacy sposob: odmierzy¢ z biu-
rety 25 ml roztworu wersenianu dwusodowego,
doda¢ 20 ml roztworu buforowego (5.3.1.1c) nieco
wskaznika (5.3.1.1d) i miareczkowa¢ 0,Im roz-
tworem siarczanu cynku do zmiany barwy z nie-
bieskiej na rézows.

5.3.1.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ z do-
kitadnosciag do 0,0002 g 0,5 g stearynianu olowiu.
Do odwazonego stearynianu odmierzy¢ z biurety
25 ml wersenianu dwusodowego i 2 ml kwasu
octowego. Kolbe wraz z zawartoscig ogrzewac¢ na
tazni wodnej do momentu wyplyniecia kwasu stea-
rynowego. Po oziebieniu roztworu doda¢ 20 ml
roztworu buforowego, nieco mieszaniny wskaznika
(na koncu topatki) i odmiareczkowaé nadmiar
wersenianu dwusodowego, roztworem siarczanu
cynku do zmiany barwy z niebieskiej na rézowa.

Tlenek otowiawy (X) obliczy¢ w procentach
w¢g wzoru

(Vi —V2) - 0022821 - 100

X = —_— (1)
: m
w ktorym: | .
Vi — objetos¢ 0,Im siarczanu cynku zu-
zytego do zmiareczkowania 25 ml
roztworu wersenianu dwusodowe-
go, ml,
V> — objetos¢ 0,Im siarczanu cynku zu-

zytego do zmiareczkowania nad-
miaru wersenianu dwusodowego,
ml,
0,022321 — ilos¢ PbO odpowiadajgca 1 ml 0,lm
roztworu wersenianu dwusodowe-
g0, 8,
m — odwazka stearynianu olowiawego
dwuzasadowego, g.
5.3.1.4. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ srednia
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoch ozna-
czan, roznigcych sie najwyzej o 0,5%.
5.3.2. Oznaczanie wody i substancji lotnych
5.3.2.1. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ w
uprzednio wysuszonym naczynku wagowym z do-
ktadnoscia do 0,0002 g okolo 2 g stearynianu
i suszy¢ w suszarce w temperaturze 80 *+5°C
w ciggu 24 godz.
Zawartos¢ wody 1 substancji lotnych (X;) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

mf‘m

X, == . 100 (2)

m
w ktorym:
my — masa naczynka ze stearynianem przed
suszeniem, g,
masa naczynka ze stearynianem po su-
szeniu, ¢,
m — odwazka stearynianu, g.

Mo

5.3.2.2. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ sred-
nig arytmetyczng wynikow co najmniej dwoch
oznaczan, miedzy ktorymi réznica nie przekracza
0,1%.

5.3.3. Oznaczanie pozostaloSci po przesiewie na-
lezy wykona¢ wg PN-71/C-04501. Wielkos¢ probki
do jednej analizy ustala sie na okolo 2 g, probke
po zwazeniu nalezy zwilzy¢ alkoholem etylowym,
uzywajagc go w takiej ilosci aby na 1 g probki
przypadato okoto 2 ml alkoholu.

5.3.4. Oznaczanie czesSci nierozpuszczalnych w
kwasie octowym i benzenie

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory
a) Benzen cz.d.a.
b) Kwas octowy cz.d.a., roztwoér 30-procentowy.

2.3.4.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ w kol-
bie stozkowej okolo 5 g stearynianu i rozpusci¢
w 50 ml kwasu octowego az do momentu wyply-
niecia na powierzchnie kwasu stearynowego. Na-
stepnie do kolby doda¢ 100 ml benzenu, catosc
podgrzewac na tazni wodnej pod chlodnicg zwrot-
ng do chwili catkowitego rozpuszczenia sie i saczy¢
gorgcg ciecz przez wysuszony do stalej masy ty-
giel G2. Po przesgczeniu tygiel wyplukaé¢ cieplym
benzenem, a nastepnie wysuszy¢ w temperaturze
100°C i zwazy¢. Gdy na Sciankach tygla wykry-
stalizuje bialty osad, tygiel dodatkowo przeptukac
gorgcym kwasem octowym az do rozpuszczenia.

Czes$ci nierozpuszezalne (X») obliczy¢ w procen-
tach wg wzoru
22100

m
w ktorym:
a — masa osadu, g,
m — odwazka stearynianu olowiawego dwu-

zasadowego, .

5.3.4.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ sred-
nia arytmetyczng wynikoOw co najmniej dwoch
oznaczan roznigeych sie najwyzej o 0,04%o.

5.3.5. Oznaczanie wytrzymaloSci cieplnej w
temperaturze 180°C metoda pehametryczna

5.3.5.1. Zasada oznaczania. Zasada oznaczania
polega na ogrzewaniu probki badanego materialu
w strumieniu gazu nosnego. Wydzielajgce sie gazy
pochtaniane sg za pomoca 0,1n roztworu chlorku
potasu cz.d.a. o pH 67" Zmiany pH roztworu
mierzy sie¢ za pomocg pehametru przy uzyciu
elektrod szklanej i kalomelowej.

5.3.5.2. Wykonanie folii do badania wytrzyma-
fosci cieplnej

a) Sktad mieszanki do badania:

Polichlorek winylu suspensyjny

(Tarwinyl) o statej K-68 — 70 cz. wag.
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Ftalan dwuoktylu gatunek S wg

PN-71/C-88035 — 30 cz. wag.
Stearynian olowiawy dwuzasa-

dowy — 2 cz. wag.
b) Parametry wykonania folii:
Frykcja walow — 1:1,2
Temperatura watow — 170 £5°C
Czas walcowania — 5 min

Rozstaw walow — 1 £0,05 mm

Mieszanke po wstepnym wymieszaniu walcuje
sie na folie na dwuwalcarce z ogrzewanymi wala-
mi. Folie tnie sie na granulat o powierzchni
5 — 6 mm?,

5.3.5.3. Aparatura. Zestaw do pomiaru wytrzy-
malosci cieplnej sktada sie z nastepujgcych czesci:

a) Laznia (termostatu) zawierajaca medium
grzejne, zaopatrzona w mieszadlo, termometr kon-
taktowy i zwykly. W lazni umieszcza sie znor-
malizowang probowke pomiarowg o srednicy we-
wnetrznej 18 mm i wysokosei 180 mm. Probowka
powinna by¢ zamknieta korkiem na szlif z dwie-
ma szklanymi rurkami, z ktorych diuzsza siega
do okolo 15 mm nad granulat i jest polaczona
wezem teflonowym lub polietylenowym z ptucz-
kami absorpcyjnymi: CO, (NaOH lub KOH) i H.O
(P>O;s) lub zel krzemionkowy, krotsza natomiast
polaczona jest za pomoca identycznego weza z
rurka szklang umieszczong w celce pomiarowej.

Proboéwka pomiarowa powinna by¢ zanurzona
w lazni na glebokos¢ co najmniej 50 mm.

b) Celka pomiarowa, ktéorg stanowi probowlka
lub zlewka pojemnosci okoto 150 ml, do ktorej
wlewa sie 60 ml 0,In roztworu chlorku potasu
(roztwor absorbujgcy chlorowodor). Probowka
zamknieta jest szczelnie gumowym korkiem (ko-
nieczne jest dodatkowe uszczelnienie korka, np.
plastelinag),w ktorym umieszczone sg dwie szklane
rurki, z ktorych jedna siega prawie do dna pro-
bowki i potgczona jest z probowka pomiarowa za
pomoca weza teflonowego, druga natomiast nie
siega powierzchni roztworu absorpcyjnego 1 jest
polaczona przez licznik gazu (fleometr lub mano-
metr ze zwezka) z proznia.

Gaz nosny — powietrze z otoczenia.

Szybkos¢ przepltywu 6 = 8 1/godz.

W korku umieszczone sa rowniez elektrody:
szklana i kalomelowa polaczone za pomocg ekra-
nowanych przewodow z pehametrem.

5.3.5.4. Wykonanie oznaczania. Do probowki po-
miarowej odwazy¢ z doktadnoscig do 0,0002 g oko-
lo 1 g granulatu z folii przygotowanej wg 5.3.3.2.
Probowke zamkna¢ korkiem z wmontowanymi rur-
kami szklanymi umiesci¢ w tazni, polaczyc¢ z celka

pomiarowa 1 pluczkami. Podczas ogrzewania w
temperaturze 180 *2°C przez probowke, w ktorej
znajduje sie granulat nalezy przepuszczaé stru-
mien gazu nosnego. Odczyn roztworu absorpcyj-
nego nalezy mierzy¢ w 5-minutowych odstepach
czasu — poczawszy od chwili zanurzenia probowki
do kapieli ogrzewajgacej az do momentu gdy
oslagnie sie¢ wartos¢ pH = 3,8. Wartos¢ pH roz-
tworu absorpcyjnego nalezy notowa¢ rowniez co
5> min. W ten sposob otrzymuje sie krzywa zale:i-
nosci pH od czasu.

5.3.5.5. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ czas
liczony od poczatku badania, tzn. zanurzenia pro-
bowki w lazni o temperaturze 180°C, do momentu
stwierdzenia zmiany pH na 3,8.

5.3.6. Oznaczanie wytrzymaloSci cieplnej meto-
da czerwieni Kongo nalezy wykona¢ wg PN-60/
C-89063. Folie do badania przygotowa¢ wg 5.3.5.2.

5.3.7. Oznaczanie przewodnictwa elektrycznego
wyciagu wodnego

9.3.7.1. Wykonanie oznaczania. Do dwoch zle-
wek pojemnosci 250 ml wla¢ po 100 ml wrzgce]
wody destylowanej o przewodnictwie ponizej
5 mikrosimensow. Doda¢ 1 g stearynianu olowia-
wego dwuzasadowego odwazonego z dokladnoscia
do 0,0005 g. Zlewki przykry¢ szkietkiem zegarko-
wym I zawartos¢ ich lekko ogrzewaé¢ do momentu
wrzenia. Lekkie wrzenie utrzymywa¢ w ciggu
5 min. Nastepnie zawartos¢ zlewek ochlodzi¢ i po
opadnieciu osadu zla¢ klarowng ciecz do zlewek
o pojemnosci 50 ml i zmierzy¢ na mierniku prze-
wodnosci (typ MP-2) opornos¢ roztworu w tem-
peraturze 20°C. Réwnolegle wykonaé¢ sSlepg probe
uzywajgc wody destylowanej. Roznica miedzy
wartoscig przewodnictwa roztworu badanego i w
slepej probie stanowi poszukiwang wartos¢ prze-
wodnictwa roztworu w mikrosimensach.

Przewodnictwo elektryczne (X3) obliczyé w
mikrosimensach wg wzoru

X;=a-z-c (4)
w ktorym:
a — odczyt ze skali przyrzadu,

z — zakres pomiarowy,

o

— stata czujnika.

5.3.7.2. Wynik. Za wynik nalezy przyjac srednia
arytmetyczna co najmniej dwoch oznaczan roz-
nigcych sie najwyzej o 10%.

5.4. Ocena wynikoéw badan. Partie stearynianu
olowiawego dwuzasadowego nalezy uzna¢ za zgod-
na z wymaganiami normy, jezeli wszystkie bada-
nia przeprowadzone wg 5.3 dadza wynik dodatni.
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W przypadku gdyby wynik chociazby jednego ba-
dania by! ujemny nalezy badanie to powtoérzyc
przy uzyciu probki z podwojnej liczby opakowan.

Jezeli wyniki powtornych badan beda ujemne
partie stearynianu olowiawego dwuzasadowego
nalezy uznac¢ za niezgodna z wymaganiami normy.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-72/6065-03

Istotne zmiany w stosunku do BN-63/6065-03

a) podwyzszono procentowa zawartos¢ tlenku olowia-
wego,

b) zmieniono metode badania wytrzymatosci cieplnej,
podwyzszajgc wymagania,

¢) wprowadzono wymaganie dotyczgce przewodnictwa
elektrycznego wyciggu wodnego.



