UKD 675.043

NORMA

BRANZOWA

BN-88

SRODKI
POMOCNICZE

Srodki pomocnicze dla garbarstwa

Garbniki syntetyczne

Oznaczanie catkowite] suchej pozostatosci,
substancjl rozpuszczainych
| nlerozpuszczalnych, garbnikéw
i nlegarbnikéw, substancji lotnych
i liczby czystosci

6063-21/08

Grupa katalogowa 1099

1. WSTEP

Przedmiotem arkusza normy jest oznaczanie catko-
witej suchej pozostatosci, substancji rozpuszczalnych
1 nierozpuszczalnych, garbnikéw i niegarbnikéw, sub-
stancji lotnych i liczby czysto$ci garbnikéw syntetycz-
nych.

2. WYTYCZNE OGOLNE

2.1. Czysto$¢ odczynnikéw. Nalezy stosowaé odczyn-
niki cz.d.a. oraz wod¢ destylowang lub demineralizo-
wang o pH 5,0 +6,5 i suchej pozostato$ci nie wigkszej
niz 0,001%(m/m).

2.2. Roztwér analityczny garbnika syntetycznego.
Roztwor analityczny garbnika syntetycznego przygoto-
wa¢ zgodnie z norma przedmiotows.

2.3. Doktadno$¢ wazenia. Odwazki wicksze niz 10 g
wazy¢ z doktadnoscia do 0,02 g, odwazki do 10 g
— 2z dokiadnoscig do 0,001 g.

W czasie oznaczania nalezy wazy¢ z doktadnoSciag
do 0,0002 g.

24. llos¢ oznaczann réwnolegtych. Nalezy wykonaé
dwa rownolegle oznaczania.

2.5. Podawanie wyniku. Za wynik koficowy oznacza-
nia nalezy przyja¢ srednig arytmetyczng dwoch réwno-
legtych oznaczan, jesli nie réznig si¢ migdzy soba wigcej
niz 0,5 wartos$ci bezwzglgdnej. W przeciwnym przy-
padku oznaczanie nalezy powtdrzyc.

3. METODY BADAN

3.1. Oznaczanie calkowitej suchej pozostalo$ci

3.1.1. Zasada metody. Zasada metody polega na od-
parowaniu okres$lonej objgtosci roztworu analitycznego
garbnika i wysuszeniu pozostato$ci do stalej masy.

3.1.2. Wykonanie oznaczania. Do wysuszonej w tem-
peraturze 100 £2°C i zwazonej ptaskodennej parow-
nicy odmierzy¢ 50,0 ml roztworu analitycznego przy-
gotowanego wg 2.2 i odparowa¢ na taini wodnej. Po
. odparowaniu wytrze¢ doktadnie dno parownicy, umies-
ci¢ ja w suszarce i suszy¢é 1 h w temperaturze
100 +£2°C, a nast¢pnie przenie§¢ do eksykatora i po

ochtodzeniu w ciggu 0,5 h zwazyé. Po pierwszym wa-
zeniu nalezy wykonaé drugie i ewentualnie dalsze wa-
zenia w odst¢gpach jednogodzinnych suszac probke¢ za
kazdym razem w suszarce. Suszenie i wazenie nalezy
prowadzi¢ az do uzyskania stalej masy. Mas¢ nalezy
uzna¢ za stala, gdy réznica migdzy wynikami dwoéch
kolejnych wazen nie jest wigksza niz 0,002 g.

3.1.3. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ catkowitej su-
chej pozostatoéci (X) w procentach obliczyé wg wzoru

- 1000 - 100 2 :
Y = m _ 000 - m 0
50 - m, m;
w ktorym:
m — masa suchej pozostatosci, g,
m; — masa badanego garbnika syntetycznego uzy-

tego do przygotowania 1 | roztworu analitycz-
nego wg 2.2, g.

3.1.4. Wynik konicowy oznaczania. Za wynik koricowy
oznaczania nalezy przyja¢ warto$¢ zgodnie z wymaga-
niami wg 2.5.

3.2. Oznaczanie substancji rozpuszczalnych

3.2.1. Zasada metody. Zasada metody polega na usu-
nigciu z roztworu analitycznego garbnika syntetycznego
substancji nierozpuszczalnych za pomocg s3czenia
przez twardy saczek iloSciowy, a nastgpnie odparowa-
niu i wysuszeniu do stalej masy okre$lonej objgtosci
klarownego przesaczu.

3.2.2. Wykonanie oznaczania. Okoto 200 ml roztworu
analitycznego przygotowanego wg 2.2 sgczy¢ pod
zmniejszonym ci$nieniem przez podwoOjny twardy s3-
czek iloSciowy umieszczony na lejku Biichnera. Na-
stgpnie odmierzy¢ 50,0 ml klarownego przesgczu do
uprzednio wysuszonej w temperaturze 100 £2°C i zwa-
zonej parownicy, odparowaé na tazni wodnej i suszy¢
w suszarce w temperaturze 100 £2°C do statej masy
post¢pujac zgodnie z 3.1.2.

3.2.3. Obliczanie wynikéw. Zawarto$é substancji roz-
puszczalnych (X)) obliczy¢ w procentach wg wzoru

m + 1000 - 100 2000 - m

X = = 2
! 50 - m mi (2)

w ktébrym m, m; — wg 3.1.3.
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3.2.4. Wynik konicowy oznaczania. Za wynik koficowy
oznaczania przyja¢ warto$¢ zgodnie z wymaganiami
wg 2.5, °

3.3. Oznaczanie niegarbnikow

3.3.1. Odczynniki

a) Proszek skoérzany stabo chromowany, odpowia-
dajacy warunkom wzorcowego proszku zatwierdzonego
przez Migdzynarodowa Uni¢ Chemikéw Garbarzy
1 Technologéow SkoOry. Proszek powinien mieé jasna
barwe i nie zawieraé wigcej niz 0,5% Cr:0; przy za-
warto$ci 12% wody. Sucha pozostato$¢ wyciggu nie
moze by¢ wigksza niz 0,3% masy uzytego proszku.
Oznaczanie nalezy wykona¢ zgodnie z 3.3.3 lub 3.3.4
uzywajac zamiast roztworu analitycznego garbnika wo-
dy zgodnej z wymaganiami wg 2.1.

b) Zelatyna, roztwér: rozpusci¢ 1 g zelatyny cz.
1 10 g chlorku sodowego w 100 ml wody w tempera-
turze 50 +60°C. Przez dodanie kilku kropli roztworu
kwasu solnego o ¢(HCI) = 0,1 mol/] lub wodorotlenku
sodowego o ¢(NaOH) = 0,1 mol/l doprowadzi¢ pH
roztworu do 4,7. Probki tego roztworu w ilosci kilku
mililitr6w powinny zabarwia¢ roztwoOr czerwieni mety-
lowej na czerwono, a roztwdor oranzu metylowego —
na z6tto. A

Nalezy uzywaé Swiezo przygotowany roztwor zZela-
tyny.

c) Wyjalowiona gaza higroskopijna.

3.3.2. Przyrzady

a) Dzwon filtracyjny. Do oznaczania niegarbnikéw
nalezy uzywaé szklany dzwon filtracyjny potaczony
korkiem gumowym z rurka kapilarng (rysunek).
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b) Wirowka elektryczna o szybkos$ci wirowania

1 +8 tys. obr/min.

c) Wytrzasarka laboratoryjna typ 327 lub inna o czg-
stotliwosci drgan 100 +500 obr/min i wielko$ci am-
plitudy 1-+20 mm.

3.3.3. Oznaczanie niegarbnikéw metodg dzwonu filtra-
cyjnego

3.3.3.1. Zasada metody. Zasada metody polega na
odgarbowaniu roztworu analitycznego garbnika synte-
tycznego przez wzorcowy, stabo chromowany proszek
skOrzany umieszczony w dzwonie filtracyjnym oraz
odparowaniu i wysuszeniu do stalej masy okre$lone;j
objetosci odgarbowanego roztworu.

3.3.3.2. Wykonanie oznaczania. Koniec rurki kapilar-
nej w dzwonie filtracyjnym przykry¢ kiaczkiem suchej
waty, aby zapobiec przenikaniu proszku do rurki. Na-
stepnie napelni¢ dzwon 6,5 g proszku skdérzanego przy-
ciskajgc go nieco do $cianek dzwonu tak, aby nie bylo
przestrzeni, przez ktérag mogiby przechodzi¢ roztwor nie
reagujac z proszkiem. Dolny wylot dzwonu zabezpie-
czy¢ watg i gaza higroskopijng, ktéra nalezy przymo-

‘cowaé¢ za pomoca nici Inianych. Dzwon wstawi¢ do

zlewki pojemno$ci 150 lub 250 ml i napeini¢ jg roz-
tworem analitycznym garbnika, przygotowanym zgod-
nie z 2.2. Dzwon nalezy umie$ci¢ w zlewce w taki
sposob, aby jego dolna krawedZ znajdowata si¢ na wy-
sokosci 1 cm od dna zlewki. Po catkowitym zwilzeniu
zawarto$ci dzwonu, zassa¢ roztwor do rurki kapilar-
nej. Sptywajacy kroplami roztwér zbiera¢ do cylindra
pomiarowego. Szybkos$¢ przeptywu powinna wynosi¢
8 +10 kropli na min tak, aby 90 ml roztworu spty-
neto w 120 20 min.

Temperatura roztworu w czasie oznaczania powinna
wynosi¢ 20 12°C.

Pierwsze 30 ml przesaczu nalezy odrzuci¢, nast¢pnie
60 ml przeznaczy¢ do wiasciwego oznaczania. Po uzys-
kaniu 90 ml przesaczu pobra¢ dalsze 2-+3 ml do pro-
béwki i doda¢ kilka kropli Zelatyny; roztwor nie po-
winien zmetnie¢. W przypadku zmgtnienia oznaczanie
nalezy powtérzy¢ wypelniajac dzwon filtracyjny Swie-
zym proszkiem skOrzanym.

Z 60 ml przesaczu przeznaczonego do oznaczania
odmierzy¢ 50,0 ml do uprzednio wysuszone] w tem-
peraturze 100 +2°C i1 zwazonej plaskodennej parow-
nicy. Odparowaé na tazni wodnej i suszy¢ w suszarce
w temperaturze 100 £2°C do stalej masy post¢pujac
zgodnie z 3.1.2. -

3.3.4. Oznaczanie niegarbnikow metoda wytrzasania
— wirowania

3.3.4.1. Zasada metody. Zasada metody polega na
odgarbowaniu roztworu analitycznego garbnika synte-
tycznego przez wytrzasanie z wzorcowym, stabo chro-
mowanym proszkiem skérzanym, odwirowaniu proszku
skOrzanego oraz odparowaniu i wysuszeniu do stalej

- masy okreslonej objgtosci odgarbowanego roztworu.

3.3.4.2. Wykonania oznaczania. W probowce wirow-
kowej pojemnosci 100 ml umiesci¢ 3,5 g proszku skérza-
nego i doda¢ 50 ml roztworu analitycznego garbnika
przygotowanego wg 2.2. Probéwk¢ zamkna¢ gumowym
korkiem i wytrzgsaé recznie okoto 5 min, a nastg¢pnie
15 min za pomoca wytrzasarki laboratoryjnej przy czg-
stotliwosci drgan 300 <400 obr/min i wielko§ci ampli-
tudy 1 mm. Nastgpnie usungé¢ korek, umiesci¢ pro-
béwke w wiréwce i wirowa¢ w ciggu 30 min, przy
predkosci 3 +35 tys. obr/min. Roztwér przesaczyC przez
sgczek iloSciowy $redniej ggstodci, pobra¢ 2 <3 ml prze-



BN-88/6063-21/08 3

sagczu 1 doda¢ kilka kropli zelatyny — roztwor nie
powinien zmgtnieC.

W  przypadku zmg¢tnienia oznaczanie nalezy po-
wtorzy¢ ze Swiezym proszkiem skérzanym. Nastgpnie
z przesaczu odmierzy¢ 20,0 ml do uprzednio wysuszo-
nej w temperaturze 100 £2°C 1 zwazonej ptaskoden-
nej parownicy, odparowa¢ na tazni wodnej i suszyé
w suszarce w temperaturze 100 £2°C do stalej masy
postepujac zgodnie z 3.1.2,

3.3.5. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ niegarbnikow
(X2) w procentach obliczy¢ wg wzorow

— w przypadku oznaczania metoda dzwonu filtra-
cyjnego

(m = m3) - 1000 - 100 2000 (m - ma2)

X5 = = 3
2 50 - m m (3)

X; =100 - X | (5)

w ktorym X — zawartos¢ catkowitej suchej pozosta-
tosci wg 3.1, %(m/m).
3.5. Obliczanie substancji nierozpuszczalnej. Zawar-
to§¢ substancji nierozpuszczalnych (X4) w badanym
garbniku obliczy¢ w procentach wg wzoru

X4 = X - Xl (6)
w ktorym:
X — zawarto$¢ catkowitej suchej pozostalosci wg
3.1, %(m/m),
X1 — zawarto$é substancji rozpuszczalnych wg 3.2,
%(m/m).
3.6. Obliczanie zawartosci garbnikow. Zawartos¢

garbnikéw (Xs) w badanym garbniku obliczy¢ w pro-
centach wg wzoru

W p_rzypadku oznaczania mctodq wytrzgsania Xs = X1 - X, (7)
i wirowania
(m-m2)-1000-100 5000 - (m - m2) W Ktorym: ,
X, = ‘ = (4) X — zawartos¢ substancji rozpuszczalnych wg 3.2,
20 - m m %(m/m), '
w ktoérych: X; — zawarto$¢ niegarbnikow wg 3.3, %(m/m).
m, m — wg 3.1.3, 3.7. Obliczanie liczby czystosSci (liczby propercji)
m2 — masa suchej pozostato$ci wyciagu wodne- garbnikéw. Liczbg czystoSci (Xs) garbnika obliczy¢ wg
go z proszku skOrzanego oznaczona wg wzoru
3.3.1a). Xs
3.3.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik konco- Xe = — - 100 (8)
wy oznaczania przyja¢ warto$ci zgodnie z wymagania- %
mi wg 2.5. ' w ktoérym:
3.4. Obliczanie substancji lotnych w temperaturze Xs — zawarto$¢ garbnikéw wg 3.6, %(m/m),
100 +2°C. Zawarto$¢ substancji lotnych (X3) w bada- X1 — zawartos¢ substancji rozpuszczalnych wg 3.2,
nym garbniku obliczy¢ w procentach wg wzoru % (m/m).
KONTIEZC
INFORMACJE DODATKOWE *

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Instytut Przemystu Skorza-
nego, LodzZ.

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-58/C-26000 p. 1.2b)-f)

— usci§lono metod¢ oznaczania catkowitej suchej pozostatosci
— suchej masy;

— usci§lono wymagania odno$nie wody destylowanej;

— wprowadzono nowa metod¢ oznaczania niegarbnikéw oparta
na wytrzasaniu i wirowaniu. Metoda jest szybsza 1 wymaga o po-
lowg mniej iloSci proszku skérzanego niz metoda dotychczas sto-
sowana. Metoda jest zgodna z metoda proponowana przez Komisj¢

Badan Chemicznych Migdzynarodowej Unii Stowarzyszenia Che-
mikéw Garbarzy i Technologéw Skory;

— zamiast zawarto$ci wody wprowadzono zawarto$¢ substancji
lotnych w temperaturze 100 £2°C,

— wprowadzono poprawk¢ na czeS¢i rozpuszczalne zawarte
w proszku skérzanym przy oznaczaniu zawarto$ci niegarbnikow;

— uproszczono wzlr na obliczanie liczby czysto$ci (liczby pro-
porcji garbnikow).

Dotychczas obowiazujaca PN-58/C-26000 w zakresie p. 1.2b)+7)
zostaje uniewazniona z dniem | kwietnia 1989 r.

3. Autorzy projektu normy — doc. dr H. Gelo, mgr B. Wionczyk.



