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1s WSTEP

1.1, Przedmiot normy. Przedmiotem normy
szesciometylenoczteroamina, stosowana Jjako
czynnik chemiczny.

SzesSciometylenoczteroaming mas

jest
od=-

a) wzér chemiczny CoHy 5N,
Hzc 132 CH2

N
/\c

b) wzdr budowy

H

CH 5
N< /\N
CHZ
c) mas¢ czasteczkowg 148,19 (1961 r.),
d) inne nazwy: urotropina, heksamina,

mina,

1.2, Normy zwigzane
PN-68/C~06500 Analiza chemiczna.Przygotowanie od-

czynnikéw, roztwordw pomocniczych oraz roztwo-
réw do kolorymetrlii i nefelometrii

metenge

PN-54/C-80001 Odczynniki, Opakowanie, znakowarie

i przechowywanie

PN/C=-80047 Odczynniki. Pobieranie prébek i przy-
gotowanie sSredniej prébki laboratoryjnej

PN-57/0-79252 Produkty w opakowaniach transpor—
towych. Znaki i znakowanie,Wymagania podstawo-

we

2,PODZIAT, T OZNACZENIE

2¢1, Gatunki. W zaleznosci od stopnia czystosci
rozréznia sie trzy gatunki szesciometylenocztero-

aminys:
ch.cz. - chemicznie czysty,
cz.d.a. = czysty do analizy,
CZe - czysty.

2,2, Przyklad oznaczenig szesciometylenocztero-

aminy czystej do analizy:

SZESCIOMETYLENOCZTEROAMINA ¢z.d.a.BN-69/6193-10

%, WYMAGANIA
3e1. Wymagania ogdlne,SzesSciometylenoczteroami-

na powinna byé bezbarwng krystaliczng substancjs
lub biaiym proszkiem, praktycznie bez zapachu,
Rozpuszcza si¢ w wodzie, alkoholu etylowym, chlo=-

roformie, bardzo trudno rozpuszcza sie w eterze,
Przy ogrzewaniu sublimuje.
5.2 Wymagania szczegdlowe
W e Gatunki
checZe cz.d.a, CZ,

a) Szesciometylenoczte-

roaminy,%ynie mniej niz 99,8 99,5 99,90
b) PopiocXu, %,nie wie-

cej niz 0,01 0,02 0,02
¢) Substancji nierozpu~-

szczalnych w wodzie,%, 0,001 0,002 0,005
nie wiece] niz

d) pH roztworu 3-procen-

towego 8,0+9,0 8,0=9,0 3,0+9,0
e) Chlorkéw (C1™), %,nie

wiece]j niz - nieobecne 0,005 0,005
f) Siarczanéw (80423, %,

nie wiece] niz nieobecne 0,005 0,005
g) Metali ciezkich

(Pb2+), % nie wiecej nieobecne |  0,0002 0,0004
niz

h) Soli amonowych, %,

nie wiecej niz nieobecne 0,002 0,005

4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

Szesciometylenoczteroamine nalezy pakowaé i zna-
kowaé zgodnie z PN-54/C-80001.

Rodzaje opakowan:

a) stoiki ze szkla oranzowego zamykane nakretks
z tworzywa sztucznego z podkltadkg polietylenowg, za=—
bezpieczone przed niekontrolowanym otwarciem pier—
Scieniem z tworzywa termokurczliwego,

b) worki z folii polietylenowej,umieszczone w
bebnach ze sklejki drewnianej.

Masa netto w stoikach: 250, 500 i 1000 g,
w bebnach: 50 i 100 kg,

Zjednoczenie Przemystu Azotowego
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Azotowego dnia 27 czerwca 1969 r.
joko norma obowigzujaca w zakresie produkcji od dnia 1 stycznia 1970 r.

(Mon. Pol. nr 40/1969 poz. 334)
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Stoje powinny by¢é umieszczone w skrzynkach drew—
nianych z przegrodami, zabezpieczone przed rozbi-
ciem papierem falistym, lub w kontenerach zabez~-

pieczone tektura lub weing drzewns.

W uzgodnieniu z odbiorcg dopuszcza sig¢ stosowa-
nie innej wielkoscli i rodzaju opakowaniae

Na kazdym opakowaniu transportowym nalezy umie-
$cié¢ znaki:

- dla rodzaju a)=wg PN=67/0-79252 pe 2e4.1 1 2u43,

- dla rodzaju b)= wg PN=67/0-79252 De 24431 24.6.

Szesciometylenoczteroaming nalezy ° przechowywaé
w pomieszczeniach suchych i przewiewnychj przewo~
zié krytymi srodkami transportowymi.

De BADANTA

5,1, Pobieranie prébek, Prébki nalezy pobieraé
zgodnie z PN/C-80047. Masa Sredniej prébki labo-

ratoryjnej powinna wynosié co najmniej 500 g.
De2e Rodzaje badan
Calele Oznaczanie zawartosSci szesSciometyleno -

czteroaminy :

Salalada Odczynniki i roztwory

cZedea., roztwor 1n.

a) Kwas siarkowy

b) Wodorotlenek sodowy cze.d.a., roztwdr 1n.

c) Czerwied metylowa, O,1-procentowy roztwér w
alkoholu etylowym,

De2¢7102s Wykonanie oznaczania. Do zlewki pojem-
nosci 250 ml odmierzyé biureta 25 ml roztworu
kwasu siarkowego. W naczyhku wagowym odwazyé o=
koto 0,5000 g badanej szeSciometylenoczteroaminy i
przeniesé iloéciowo do zlewki z kwasem, spiukujgc
naczynko matg iloscig wody. Zawartoéé zlewki od=
parowaé na wrzgcej 1aini wodnej do objetoscii5:ml,
dodaé 20 ml wody i ponownie odparowaé., Dodawanie
wody i odparowywanie powtarzaé az do zaniku zapa=—
chu formaldehydu, Zlewke spiukaé 50 ml wody, 4o~
daé 2 krople roztworu czerwieni metylowej i mia-
reczkowaé¢ roztworem wodorotlenku sodowego do zmig-

ny zabarwienia czerwonego na zdbite.

Zawartos$é szesciometylenoczteroaminy ( X,) ob-
liczyé w procentach wg wzoru

V- V1' 0,0350
X =
1 m

* 100

V = objetosé Scisle 1n roztworu kwasu siar-
kowego, ml,
V, = objetosé scisle 1n roztworu wodorotlen—

ku sodowego zuzytego do odmiareczkowania
nadmiaru kwasu, ml,

m - odwazka badane] szesciometylenoczteroa—
miny, g,

0,0350 - ilosé szesciometylenoczteroaminy odpo-
wiadajgca 1 ml écisle 1n roztworu kwasu
siarkoweg0, Se

5.2+143, Wynik, Za wynik przyjaé Srednig arytme-
tyczng wynikéw co najmniej dwdch oznaczan nie e
nigcych si¢ miedzy sobg wigcej niz o 0,2%.

5.2.2. Oznaczanie zawartoéci popiotu, W platy-

nowej parownicy uprzednio wyprazonej i zwazonej z
doktadnoscig do 0,0002 g odwazyé 10,00 g badane]
szesciometylenoczteroaniny. Zawartosé ogrzewaé nad
palnikiem aZz do ulotnienia si¢ substancji, a na=-
stepnie wyprazyé w piecu elektrycznym przez 3 min
w temperaturze 60000, wystudzi¢ i zwazyé z doklad-
noscig do 0,0002 g.

Badana szesSciometylenoczteroamina odpowiada wy-—
maganiom normy, jezeli masa pozostalos$ci nie prze-
kracza dla odczynnika:

ch.cz. - ‘1 ng,
cz.dea. = 2 mg,
CZ. - 2 Nge

5e2+3s Oznaczanie substanc;ji nierozpuszczalyhw

wodzie,W zlewce pojemnosci 250 ml odwazyé 100,0 g
badanej szesciometylenoczteroaminy i rozpuscié w
100 ml wody, Otrzymany roztwdr przesaczyé  przez
szklany tygiel do sgczenia G4, uprzednio wysuszo-
ny i zwazony z dokladnoscig do 0,0002 g, Pozosta-
t0é¢ w tyglu przemyé 200 ml cieptej wody i suszyé
w temperaturze 105°C przez 3 godz,.

Badana szeSciometylenoczteroamina odpowiada wy-
maganiom normysjezeli masa pozostalosci nie prze-
krscza dla odczynnikas

checz. - 1,0 mg,
cz.d.as = 2 mng,
CZs - 5 mg.
Os2¢%te Oznaczanie pH S-procentowego roztworu

244414 Aparatura, Pehametr.

De2sHe2e Wykonanie oznaczania.W kolbie pomigo-
we]j pojemnosci 100 ml odwazyé 5,00 g badanej sze-

sciometylenoczteroaminy, rozpuscié w swiezo wygo-—
towanej wodzie, uzupeinié do kreski i wymieszaé,
Zmierzyé pH otrzymanego roztworu na pehametrze po-
stigpujac zgodnie z instrukcjg dla danego aparatu.
Roztwér zachowaé do oznaczania chlorkéw wg 5.2, 5
oraz do oznaczania soli amonowych wg 5.2.8.

5als5s Oznaczanie zawartosci chlorkdéw (C17)
D925+, Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15).

b) Azotan srebra cz.d.a., roztwér 0,1n.

c) Roztwér wzorcowy zawierajgcy jony Cl™,przy-
gotowany wg PN-68/C-06500 i rozciehczony w stosun-
ku 1499. 1 ml rozciehczonego roztworu
0,01 mg C1 .,

zawiera

5¢2¢5¢2. Wykonanie oznaczania. Do cylindra ko-
lorymetrycznego pojemnosci 50 ml pobraé pipetg 20ml
roztworu szesciometylenoczteroaminy przygotowane—
g0 Wg 5.2.4, dodaé¢ 0,5 ml kwasu azotowego i 1 ml
roztworu azotamu srebra,

Badana szesciometyleunoczterocamina odpowiada wy—

maganiom normy, jezeli powstala w ciggu 5 min o~
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palescencja badanego roztworu nie jest silniej—-
8za niz opalescencja roztworu pordéwnawczego,przy-
gotowanego réwnoczesénie i zawierajgcego dla  od-—
czynnikéw:

ch.Cz, - 20 ml wody, 0,5 ml kwasu azotowe-

go i 1 ml roztworu azotanu srebra,

CZ.de8eiC2 ¢— 20ml wody, 0,5 ml kwasu azotowe—
g0, 1 ml roztworu azotamnu
i 0,05 mg C1T

srebra

5¢246e Oznaczanie zawartosci siarczanéw (SOﬁf )

5e2¢6e1e Odczynniki i roztwogx.

a) Kwas solny cze.d.a. (1,12).

b) Chlorek barowy, roztwér 10-procentowy.

¢) Roztwdr wzorcowy zawierajacy jony Soif,przyh
gotowany wg PN-68/C-06500 i rozcieficzony w sto-
sunku 1 + 9. 1 ml rozcienczonego roztworu zawiera

0,1 mg SO2~,

5s2:6.2, Wykonanie oznaczania, W cylindrze ko-
lorymetrycznym pojemnosci 50 ml odwazyé 2,00 g ba-

danej szesSciometylenoczteroaminy, rozpuscié w 20ml
wody, a nastepnie dodaé 0,25 ml kwasu solnego i
2 ml roztworu chlorku barowego.

Badana sze$ciometylenoczteroamina odpowiada wy-
maganiom normy, jezell powstate w ciggu 30 min
silniejsze

zmgtnienie badanego roztworu nie Jjest
niz zmetnienie roztworu pordwnawczego przygotowa—
nego réwnoczesnie i zawierajgcego dla odczynnikdws

- 20 ml wody, 0,25 ml kwasu sS0l=~
nego 1 2 ml chlorku barowego,

- 20'ml wody, 0,25 ml kwasu sol=—
nego, 2 ml chlorku barowego i

0,1 mg SOﬁ‘. .
5s2s7, Oznaczanie zawartoéci metali cieficich(Pp )

S5e2e7e1e Odczynniki i roztwory

ch,c2z

CZedede 1 CZe

2:2s7.2, Wykonanie oznaczgnia, Odwazyé 10,00 g

‘badanej szesciometylenoczteroaminy i rozpuécié w

50 ml wody, przenie$é do cylindra kolorymetrycz-—
nego pojemnosci 100 ml. Dodaé 1 ml kwasu octowego
i nasycié siarkowodorem przez 1 min,

Badana szeSciometylenoczteroamina odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli zabarwienie badanego roz-
tworu nie jest silniejsze niz zabarwienie roztwo-
ru pordwnawczego, przygotowanego rdéwnoczesdnie i
zawierajgcego dla odczynnikéw:

cheCz, = 50 ml wody, 1 ml kwasu octowego,
CzZ.de8. - 50 ml wody, 1 ml kwasu octowego i
0,02 mg Pb2¥, '
 cz. -~ 50 ml wody, 1 ml kwasu octowego i
0,04 mg Pb°t i nasyconego siarko-
wodorem,
2:2.8,  Oznaczanie zawartosci soli amonowych

2:8,1,0dcz ki i roztwo

a) Odezynnik Nesslera przygotowany
C-06500.,

b) Roztwdr wzorcowy zawlerajgcy jony NH4, przy-
gotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony w3 sto-—
sunku 1+99.71 ml rozcienczonego roztworu zawiera

wg PN-68/

De2.8,2, Wykonanie oznaczania, Do cylindra ko-
lorymetrycznego pojemnosci 50 ml pobraé¢ pipetg 10ml
roztworu szesciometylenoczteroaminy przygotowany
wg 5.2.4, dodaé 20 ml'wody i 1 ml odczynnika Nes—
slera.

Badana szesciometylenoczteroamina odpowiada wy-
maganiom normy, Jjezeli w badanym roztworze nie wy-
stepuje zabarwienie silniejsze od roztworu porow-—

nawczego przygotowanego réwnoczefinie,a zawierajg-—
cego dla odczynnikoéws:

iT - 0 . %

a) Kwas octowy czed.a., 80-procentowy. ch.Cc2Ze 20 ml wody i 1 ml odczynnika

b) Siarkowodér. Nesslera, .

¢) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Pb2¥,przy- CZ.de8e - 20 ?l wody, 1 ml odczynnika Nessle-
gotowany wg PN-68/C-06500, rozcieiczony w stosun— ra i 0,01 mg NH, .
ku 1499, 1 ml rozcienczonego roztworu zawiera G - ?0 ml wody, 1 ml odczymika Nesdera
0,01 mg Pb2, i 0,02 mg NH4.

KONIEC
INFORMACJE DODATKOWE do BN=69/6193-10

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

a) wprowadzono gatunek chemicznie czysty,

b) zaostrzono parametry jakoiciowe dla gatunkdw czedea. i CZe
Dotychczas obowigzujgca PN=55/C-80552 zostaje uniewazniona z dniem 31 grudnia 1969 r,



