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NORMA BRANŻOWA BN-69 
6193-10 WYROBY 

PRZEMYSŁU Odczynniki 

CHEMICZNEGO Sześciomełylenoczłeroamina 

1, WSTĘP 

1.1. Przedmiot normY, Przedmiotem normy 
sześciometylenoczteroamina. stosowana jako 
czynnik chemiczny. 
Sześciometylenoczteroamina ma: 

a) wzór chemiczny C6H12N4 , 

b) wzór budowy 

c) masę cząsteczkową 148,19 (1961 r.), 

jest 
od-

d) inne nazwy: urotropina, heksamina, metena
mina. 

1.2. No~y zwiazane 
PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie ~ 

czynników, roztworów pomocniczych oraz roztwo
rów do kolor,ymetrii i nefelometrii 

PN-54/C'-80001 Odczynniki. Opakowanie, znakowanie 
i przechowywanie 
PN/C'-80047 Odczynniki. Pobieranie próbek i przy

gotowanie średniej próbki laboratoryjnej 
PN-57/0-79252 PrOdukty w opakowaniach transpor

towych.Znaki i znakowanie. Wymagania podstawo
we 

2,PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. Gatunki, W zależności od stopnia. czystości 
rozróżnia się trzy gatunki sześciometylenocztero
aminy: 

ch. cz. 
cz.d.a. 
cz. 

chemicznie czysty, 
czysty do analizy, 
czysty. 

2.2, Przykład oZnaczenia 
aminy czystej do analizy: 

sześciometylenocztero-

SZE.1CIOMETYLENOCZTEROAMINA cz. d.a. BN-69/6193-10 

Grupa katalogowa X 52 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne.Sześciometylenoczteroami
na pow~inna być bezbarwną krystalicżną substancją 

lub białym proszkiem , praktycznie bez zapachu. 
Rozpuszcza się w wodzie , a lkoholu etylowym, chlo
roformie, bardzo trudno rozpuszcza się w eterze. 
Przy ogrzewaniu sublimuje. 

3.2. Wymagania szczegółowe 

Wymagania 

a) Sześciometylenoczte
roaminy, %,nie mniej niż 

b) PopiOłu, %,nie wię
cej niż 

c) Subst ancji nier ozpu
szczalnych w wodzie,%, 
nie więcej niż 

d) pH rozt woru J - procen-

ch.cz. 

99,8 

0,01 

D,OOl 

towego 8,0+9,0 

e) Chlorków (Cl-), %,nie 
więcej niż nieobecne 

f) Siarczanów (so!"), %, 
nie więcej niż nieobecne 

g) Metali ciężkich 
(Pb 2+ ), %, nie więcej nieobecne 
niż 

h) Soli amonowych, %, 
nie więcej niż nieobecne 

Gatunki 

cz. 

99,5 99,0 

0,02 0,02 

0,002 

8,0';'9,0 9,0';'9,0 

0,005 

0,005 

0.0002 0,0004 

0,002 0,005 

4. PAKOWANIE. PRŻECHOWYWANIE I TRANSPORT 

Sześciometylenoczteroaminę należy pakować i z~ 
kować zgodnie z PN-54/~OO01. 

ROdzaje opakowań: 
a) słoiki ze szkła oranżowego zamykane nakrętką 

z tworzywa sztucznego z podkładką polietyleoową, za
bezpieczone przed niekontrolowanym otwarciem per
ścieniem z tworzywa termoktirczliwego, 

b) worki z foli i polietylenowej,umieszczone 
bębnach ze sklejki drewnianej. 

Masa netto w słoikach: 250, 500 i 1000 g , 
w bębnach: 50 i 100 kg. 

w 

Zjednoczenie Przemysłu Azotowego 
Ustanowiona przez Dyrektaro Zjednoczenia Przemysłu Azotowego dnia 27 czerwca 1969 r. 

jako norma obowiązuiąca w zakresie produkcii od dnia l stycznia 1970 r. 
(Mon. Pol. nr 40 /1969 poz. 334) 
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Słoje powinny być umieszczone w skrzynkach drew

nianych z przegrodami, zabezpieczone przed rozbi
ciem papierem falistym, lub w kontenerąch zabez
pieczone tekturą lub wełną drzewną. 

W uzgodnieniu z odbiorcą dopuszcza się stosowa
nie innej vrielkości i rodzaju opakowania. 

Na każąr.m opakowaniu transportowym należy umie
ścić znaki: 

dla _~odzaju a) -wgPN-67/0-79252 p. 2.4.1 i 2.4.3, 
- dla rodzaju b)-wgPN-67/0-79252p. 2.4.3i 2.4.6. 

Sześciometylenoczteroaminę należy' przechowywać 

w pomieszczeniach suchych i przewiewnych; przewo
zić krytymi środkami transportowymi. 

5. BADANIA 

5.1. Pobieranie próbek. Próbki należy pobierać 

zgodnie z PN!C-8004? Masa średniej próbki labo
ratoryjnej powinna wynosić co najmniej 500 g. 

5.2. Rodzaje badań 

5.2.1. Oznaczanie zawartości sześciometyleno-
czteroamin.y 

5.2.1.1. Odczynniki i roztwory 

a) Kwas siarkowy cz.d.a., r oztwór 1n. 
b) Wodorotlenek sodovq cz.d.a., roztwór 1n. 
c) Czerwień metylowa, 0,1-procentowy roztwór w 

alkoholu etylowym. 

5.2.1.2. Wykonanie oznaczanią. Do zlewki pOjem

ności 250 ml odmierzyć biuretą 25 ml r~ztworu 

kwasu siarkowego. W naczyńku wagowym odważyć 0-

koło 0,5000 g badanej sześciometylenoczteroamiqri 
przenieść ilościowo do zlewki z. kwasem, spłukując 

naczyńko małą ilością wody. Zawartość zlewki od
parować na wrzącej łaźni wodnej do objętości 15.'m1. 
dodać 20 mI wody i ponownie odparować. Dodawanie 
wody i odparowywanie powtarzać aż do zaniku zapa
ohu formaldehydu. Zlewkę spłukać 50 llll wody, do
dać 2 krople roztworu czerwieni metylowej i mia
reczkować roztworem wodorotlenku sodowego do zmia
ny zabarwienia czerwonego na żółte. 

Zawartość sześciometylenoczteroaminy (X1 ) ob
liczyć w procentach wg wzoru 

• 100 

w którym: 
V - objętość ściśle 1n roztworu kwasu siar

kowego, ml, 

V 1 - objętość ściśle 1n roztworu wodorotHm
ku- sodowego zużytego do odmiareczkowanią 
nadmiaru kwasu, mI, 

m - odważka badanej sz"eściometylenocztero ... -
miny, g, 

0,0350 - ilość sześciometylenoczteroaminy odpo
wiadająca 1 mI ściśle 1n roztworu kwasu 
siarkowego, g. 

5.2.1.3. Wynik. Za wynik przyjąć średnią a~ 

tyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań nie ~ 

niących się między sobą więcej niż o 0,2%. 

5.2.2. Oznaczanie zawartości popiołu. W platy
nowej parownicy uprzednio wyprażonej i zważonej z 
dokładnością do 0,0002 g odważ;yć 10,00 g badanej 
sześciometylenoczteroaminy. Zawartość ogrzewać nad 

palnikiem aż do ulotni enia się substancji, a na
stępnie vqprażyć w piecu elektryczn;ym przez 3J min 

w temperaturze 600oC, wystudzić i zważyć z dokład:
nością do 0,0002 g. 

Badana sześciometylęnoczteroamina odpowiada wy
maganiom n.ormy, jeżeli masa pozostałości nie prze
kracza dla odczynnika: 

ch. cz. 
cz.d.a. 

cz. 

1 mg, 
2 mg, 
2 mg. 

5.2.3. Oznaczanie substancji nierozpuszczalqmhw 
wodzi.!h.W zlewce pojemności 250 mI odważyć 100.,.0 g 
badanej sześciometylenoczteroaminy i rozpuścić w 
100 mI wody. Otrzymany roztwór przesączyć przez 
szklany tygiel do sączenia G4, uprzednio wysuszo
ny i zważony z dokładnością do 0,0002 g. Pozosta
łość w tyglu przemyć 200 mI ciepłej wody i suszyć 

w temperaturze 1050 C przez 3 godz. 

Badana sześciometylenoczteroamina odpowiada wy
maganiom normYtjeżeli masa pozostałości nie prze
kracza dla odczynnika: 

ch.cz. 
cz.d.a. 
cz. 

1,0 mg, 
2 mg, 
5 mg. 

5.2. 4 . Oznaczanie pH 5-procentowego roztworu 

5.2,4.1. Aparatura.Pehametr. 

hl.4.2. Wykonanie oznaczania, W kolbie pomiaro
wej pojemności 100 mI odważyć 5,00 g badanej sze
ściometylenoczteroaminy, ro'zpuściĆ w świeżo wygo
towanej wodzie, uzupełnić do kreski i wymieszać. 

Zmierzyć pH otrzymanego roztworu na pehametrze po

s~ępując zgodnie z instrukcją dla danego aparatu. 
Roztwór zachować do oznaczania chlorków wg 5.2.5 
oraz do oznaczania soli amonowych wg 5.2.8. 

5.2.5. Oznaczanie zawartości chlorków (Cl-) 

5.2.5.1. Odczynniki i roztwory 

a) Kwas azotowy cz. d. a. (1,15). 
b) Azotan srebra cz.d.a., roztwór 0,1n. 
c) Roztwór wzorcovq zawierający jony Cl- ,przy

gotowany wg PN-68/C-06500 i rozcieńczony w stoo.m
ku 1+99. 1 mI rozcieńczonego roztworu zawiera 
0,01 mg Cl-. 

5.2.5.2. Wykonanie oznaczania. Do cylindra ko
lorymetrycznego poj emności 50 ml pObrać pipetą 20ml 
roztworu sześciometylenoczteroaminy przygotowane
f50 wg 5.2.4, dodać 0,5 mI kwasu azotowego i 1 mI 
roztworu azotanu srebra. 

Badana sześciometylelioczteroamina odpowiada wy
maganiom normy. jeżeli powstała w ciągu 5 min 0-
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palescencja badanego roztworu nie jest silniej-
-,sza niż opalescencja roztworu porównawczego ,przy
gotowanego równocześnie i zawierającego dla od- o 
czynników: 

ch.cz. 20 ml wody, 0,5 ml kwasu azotowe
go i 1 ml roztworu azotanu srebra, 

cz.d.a.icz..- 20ml wody, 0,5 ml kwasu azotowe
go, 1 ml roztworU azotanu srebra · 
i 0,05 mg Cl:" 

;'.2.6. Oznaczanie zawartości siarczanów (804- ) 

5.2.6.1. Odczynniki i roztwory . 

a) Kwas solny cz.d.a. (1,12). 
b) Chlorek barowy, roztwór 10-procentowy. 

c) Roztwór wzorcowy zawierający jony 80~~,przy
gotowany wg PN-68/C-06500 i rozcieńczony w sto
sunku 1 +9. 1 ml rozcieńczonego roztworu zawiera 

2-0,1 mg S04 • 

5.2.6.2. Wykonanie oznaczania. W cylindrze ko-
.1.0..-,. ',. 

lo!ymetrycznym pojemności 50 ml odważyć 2,00 g ba-
danej sześciometylenoczteroaminy, rozpuścić w 20ml 
wody, a następnie dodać 0,25 mlkwasu solnego i 
2 ml roztworu chlorku barowego. 

Badana sześciometylenoczteroamina odpowiada wy
maganiom normy, j eżeli powstałe w ciągu 30 min 
zmętnienie badanego roztworu nie jest s ilniejsze 
niż zmętnienie roztworu porównawczego przygotowa
nego równocześnie i zawierającego dla odczynników: 

ch.cz 

cz.d.a. i cz. 

20 ml wody, 0,25 mI kwasu 801-

nego i 2 ml chlorku barowego, 
20 -ml wody, 0,25 ml kwasu sol-
nego, 2 mI chlorku 
0,1 mg SO~-. 

barowego i 

5.2.7. 
2+ 

Oznaczanie zawartości metali ci~chab ) 

5.2.7.1. Odczynniki i roztwory 

a) Kwas octovq cz.d.a., BO-p rocentowy • . 
b) Siarkowodór. 
c) Roztwór wzorcowy zawierający jony Pb2+,przy

gotowany wg PN-68/C-06500, rozcieńczony w stosun
ku 1+9'9. 1 ml rozcieńczonego roztworu zawiera 

2+ 0,01 mg Pb • 

5.2.7.2. Wykonanie oznaczania, Odważyć 10,00 g 
-badanej sześciometylenoczteroaminy i rozpuścić w 
50 mI wody, przenieść do cylindra kolorymetrycz
nego pojemności 100 ml. Dodać 1 ml kwasu octowego 
i nasycić siarkowodorem przez 1 min. 

Badana sześciometylenoczte~oamina odpowiada wy
maganiom normy, jeżeli zabarwienie badanego roZ
tworu nie jest silnie jsze niż zabarwienie roztwo-
ru porównawczego, przygotowanego 
zawierającego dla odczynników: 

równocześnie i 

ch. cz. 50 ml wody, 1 ml kwasu octowego, 
octowego i cz.d.a. 

cz. 

50 mI wody, 1 
2+ 0,02 mg Pb , 

ml kwasu 

50 ml wody, 1 ml kwasu octowego i 
0,04 mg Pb2+ i nasyconego siarko-

wodorem. 

5.2.B. Oznaczanie zawartości soli amonowych 

5.2,B,1,Odczynniki i roztwory 

a) Odczynnik Nesslera przygotowany 

C-06500. 

wg PN-68/ 

b) Roztwór wzorco;vy zawieraj ący jony NH4 , przy
gotowany wg PN-68/C-06500 i rozcieńczony \ W 3 sto
sunku -1+99.1 mI rozcieńczonego roztworu zawiera 
(),01 mg NH4 • 

5. 2.B.2. Wykonanie oznaczania. Do cylindra ko
lorymetrycznego pojemności 50 mI pobrać pjpetą 10ml 
roztworu sześciometylenoczteroaminy przygotowany 
wg 5.2.4, dodać 20 mI wody i 1 mI odczynnika Nes
slera. 

" 
Badana sześciometylenoczteroamina odpowiada wy-

maganiom normy, jeżeli w badanym roztworze nie wy
stępuje zabarwienie silniejsze od roztworu porów
nawczego przygotowanego równocześnie,a zawierają
cego dla odczynników: 

cz.d.a. 

cz. 

20 mI wody i 1 mI odczynnjka 

Nesslera, 
20 mI wody, 1 mI odczynnika NesSUr 
ra i 0,01 mg NH4 
20 mI wody, 1 mI o:lczynni.ka Nes31.are 

i 0,02 mg NH4 • 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE do BN-69/61 93_10 

Istotne ·zmiany w stosunku do PN-55/C-80552 

a) wprowadzono ga~unek chemicznie czysty, 

b) zaostrzono parametry jakościowe dla gatunków cz. do&, i cz. 
Dotychczas obowiązująca PN-55/C-80552 zostaje unieważniona z dniem 31 grudnia 1969 r. 


