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NORMA BRANZOWA
BN-76
WYROBY 6193-12
PRaEMYSEU Odczynniki
CHEMICZNEGO " Zamiast
Gliceryna BN-69/6193-12
Grupa katalogowa X 52
1. WSTEP cd. tablicy
. Gatunki
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest Wymagania zda. |
gliceryna stosowana jako odczynnik chemiczny, i
otrzymana przez redestylacje gliceryn destylowa- h) Obecno$é¢ soli amonowych
nych. (NH}) %, nie wiecej niz 1) 0,0005 0,001
Gliceryna ma: , i) Wapnia (Ca2t), %, najwyzej 1) 0,0008 0,002
a) wzor czasteczkowy CH,OH-CHOH-CH,OH, |J Metali ciezkich grupy siarko-
wodorowej (Pb?t), 9/, najwy-
b) mase czgsteczkowg 92,09. zej 1) 0,0002 0,0005
k) Zelaza (Fe3t), %, najwyzej 1) 0,00008 [ 0,0005 ¢
2. PODZIAL I OZNACZENIE ) Arsenu (As*t), %o, najwyzej 1) | 0,00002] 0,0002
1) Substancje redukujgce wg 5.2.12
2.1. Gatunki. W zalezno$ci od zawarto$ci zanie- m) Cukry, dekstryny 1) wg 5.2.1%
czyszezen rozroznia sie dwa gatunki gliceryny: |1n) Estrow w Przelicze;‘;iu na troj- we | o
. maslan glicerylu, %, najwyzej > ,
d.a. — z
czd.a czysta do anali I 0) Kwasy tluszczowe i zywiczne wg 5.2.16
cz. — czysta.
2.2. Przyklad oznaczenia gliceryny gatunku cz.: : : : .
GLICERYNA cz. BN-76/6193-12 ) Oznacza sie tylko na zgdanie odbiorey.

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. Gliceryna powinna byc¢
ciecza bezbarwng, higroskopijng, syropowata
o stodkim smaku i swoistym zapachu, rozpuszczal-
ng w kazdym stosunku w wodzie i alkoholu,
nierozpuszczalng w chloroformie i eterze dwu-
etylowym.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne

Gatunlki f
Wymagania
ozid.a. IciZ.

a) Gesto§¢ ¢2° nie mniej niz 1,2297
b) Gliceryny, %, nie mniej niz 88,0
¢) Popiotu, %, najwyzej | 0,005 | 0,01
d) Odczyn ohojetny
e) Chlorkoéw (Cl7), %, najwyzej 0,00025 ! 0,001
f) Siarczanéw (SO2-), %onajwyzej | 0,001 | 0,005
g) Kwasu szczawiowego (COOH),, }

%o, najwyzej 0,0008 l 0,002

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Gliceryne nalezy pakowa¢, przechowywad
i transportowac¢ zgodnie z PN-70/C-80001.

" Rodzaj opakowania: stoiki lub butelki ze szkia
bezbharwnego lub oranzowego.

Masa opakowan netto powinna wynosi¢: 125,
250, 500, 1000 1 2000 g.

Na zyczenie odbiorcoOw dopuszcza si€ inny ro-
dzaj i wielkos¢ opakowan, jezeli przeprowadzone
proby wykazg, ze zabezpieczg one produkt w spo-
sOb nie gorszy od ww. opakowan i ma wymiary
zgodne z zasadami systemu wymiarowego opa-
kowan.

5. BADANIA

5.1. Pobieranie probek i przygotowanie Sredniej
probki laboratoryjnej nalezy wykona¢ zgodnie
z PN-70/C-80047.

Masa Sredniej probki laboratoryjnej powinna
wynosi¢ co najmniej 780 g.

Zgloszona przez Zaklady Chemii Gospodarczej POLLENA-STREM
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemyslu Chemii Gospodarczej POLLENA
dnia 30 listopada 1976 r. jako norma ckbowigzujgca w zekresie prcdukcji i cbrotu od dnia 1 lipca 1977 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 1/1977 poz. 4)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1977. Wplyw do WN 13.12.76. Oddano do skiadu 15.1.77.

Druk ukonczono w marcu 77. Obj. 0,65 a. w., Naklad 2700+42 egz.

Cena zt 2,40,
LZG Z-d Nr 2 — 144/77
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5.2. Opis badan

5.2.1. Oznaczanie gestoSci wzglednej nalezy wy-
kona¢ wg PN-66/C-04004 pkt. 2.3.

Oznaczanie nalezy wykona¢ za pomocg pikno-
metru w temperaturze 20°C, przy czym przed
kazdym oznaczaniem przyrzad wymyé¢, stosujac
kolejno: mieszanine chromowa, wode destylowa-
ng, alkohol etylowy, a nastepnie suszy¢ w strumie-
niu cieptego powietrza.

Dopuszcza sie réwniez oznaczanie gestosci za
pomocyg wagi hydrostatycznej, jednak oznaczanie
rozjemcze nalezy wykona¢ tylko metodg pikno-
metryczng.

9.2.2. Oznaczenie zawartosSci gliceryny. Zawar-
tos¢ gliceryny w badanym produkcie, podang
w procentach, odczytuje sie z tablicy na podsta-
wie gestos$ci oznaczonej wg 5.2.1.

Gestosé Z'ar_wamboéé Gestodé Zaf.wawtoéé
20 igliceryny 20 gliceryny
¢4 /o €4 %/
1,2350 90,0 1,2283 87,5
1,2347 89,9 1,2281 87,4
1,2345 89,8 1,2278 87,3
1,2342 89,7 1,2275 87,2
1,2340 89,6 1,2273 87,1
1,2337 89,5 1,22170 87,0
1,2335 89,4 1,2267 86,9
1,2332 89,3 1,2264 86,8
1,2329 89,2 1,2262 86,7
1,2326 89,1 1,2259 86,6
1,2324 89,0 1,2256 86,5
1,2321 88,9 1,2254 86,4
1,2318 88,8 1,2251 86,3
1,2315 88,7 1,2249 86,2
1,2313 88,6 1,2246 86,1
1,2311 88,5 1,2244 86,0
1,2308 88,4 1,2241 85,9
1,2305 88,3 1,2240 85,8
1,2302 88,2 1,2238 85,7
1,2299 88,1 1,2235 85,6
1,2297 88,0 1,2232 85,5
1,2294 87,9 1,2230 85,4
1,2291 87,8 1,2227 85,3
1,2288 81,7 1,2224 85,2
1,2285 87,6 1,2221 85,1

5.2.3. Oznaczanie popiolu. 20,00 g badanej gli-
ceryny umiesci¢ w wyprazonym i zwazonym ty-
glu platynowym lub porcelanowym i ogrzewac
do momentu, gdy zaczng sie¢ wydziela¢ pary glice-
ryny.

Zapali¢ gliceryne i pozwoli¢ spali¢ sie lagod-
nym ptomieniem do ciemnej pozostalosci.

Nastepnie spopielic pozostalos¢ w temperatu-
rze czerwonego zaru (okoto 550°C). Zawartosé¢
popiotu (X;) obliczy¢ w procentach wg wzoru
m, - 100

m

Xl:

w ktorym:

my; — masa popiotu,

m — odwazka gliceryny, g.

5.2.4. Oznaczanie odczynu

5.2.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Fenoloftaleina, 1-procentowy roztwér alko-
holowy.

b) Kwas solny Iub siarkowy cz.d.a., roztwor
0,1 N.

c¢) Wodorotlenek sodowy lub potasowy cz.d.a.,
roztwor 0,1 N.

5.2.4.2. Wykonanie oznaczania. W kolbie stoz-
kowej lub innej pojemnosci 100150 cm?® rozpus-
ci¢ 2,50 g badanej gliceryny w 10 cm3 $swiezo
przygotowanej wg PN-68/C-06500 wodzie destylo-
wanej wolnej od dwutlenku wegla i doda¢ 1
krople fenoloftaleiny.

Roztwoér powinien pozosta¢ bezbarwny. Po do-
daniu 0,05 cm3 roztworu wodorotlenku powinien
sie¢ zabarwi¢ na kolor rézowy, ktéory powinien na-
tychmiast znikng¢ po dodaniu 0,05 cm3? roztworu
kwasu.

5.2.5. Oznaczanie zawarto$ci chlorkow. 6,00 g
badanej gliceryny umiesci¢ w kolbie stozkowe]
pojemnosci 100 cm3, doda¢ 40 cm? wody, doklad-
nie wymiesza¢ i wykona¢ oznaczanie wg PN-68/
C-04518 sposobem A.

Do roztworéw poréwnawczych przygotowanych
rownoczesnie dodac:

dla gliceryny cz.d.a. — 0,015 mg CI-,

dla gliceryny cz. — 0,06 mg CI™.

5.2.6. Oznaczanie zawartoSci siarczanéw. W kol-
bie szklanej pojemnosci 100150 cm3? odwazy¢
5,00 g badanej gliceryny, rozcienczy¢ 15 cm? wody
destylowanej i wykona¢ oznaczanie wg PN-68/
C-04519 sposobem A.

Do roztworéw poré6wnawczych przygotowanych
rownoczesnie dodac:

dla gliceryny cz.d.a. — 0,05 mg SO427,

dla gliceryny cz. — 0,25 mg SO42.

5.2.7. Oznaczanie zawartoSci kwasu szczawio-
wego

5.2.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy rektyfikowany.

b) Chlorek wapniowy uwodniony cz.d.a., roz-
twor 10-procentowy.

c) Kwas octowy cz.d.a. (1,040--1,042).

d) Roztwér wzorcowy kwasu szczawiowego
przygotowany wg PN-68/C-06500 3.2.2.7 i roz-
cienczony w stosunku 1-+9. 1 cm? rozcienczonego
roztworu zawiera 0,1 mg CoH,Oj,.

5.2.7.2. Wykonanie oznaczania. Do 10,2 cm3
(12,5 g) badanej gliceryny doda¢ 10 cm3 alkoho-
lu etylowego, 0,3 cm3 kwasu octowego i 5 cm?
roztworu chlorku wapniowego, roztwér ogrzaé
do wrzenia, nastepnie szybko oziebi¢ do tempera-
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tury 10°C i odstawié na 48 h w temperaturze po-
kojowej.

Badana gliceryna odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli wytrgcony po 48 h osad w roztworze
badanym nie bedzie wiekszy niz osad w roztworze
porownawczym  przygotowanym = rdéwnoczesnie
z roztworem wzorcowym, zawierajagcym te same
ilosci odczynnikow oraz:

dla gliceryny cz.d.a. — 0,1 mg C,H50y,

dla gliceryny cz. — 0,25 mg C,;H,0y.

Intensywnos¢ zmetnienia roztworu badanego
i pordwnawczego obserwowa¢ na matowym czar-
nym tle patrzac z boku.

5.2.8. Oznaczanie zawartoSci soli amonowych
(NH,") nalezy wykona¢ wg PN-68/C-04525 sto-
sujac odwazke 2,00 g.

Do roztworéw poréwnawczych dodac:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg NH,*,

dla odczynnika cz. — 0,02 mg NH,™ .

5.2.9. Oznaczanie zawarto§ci wapnia

5.2.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy rektyfikowany.

b) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Ca2*
przygotowany wg PN-68/C-06500 i rozcienczony
w stosunku 1-+99. 1 cm3 rozcienczonego roztworu
wzorcowego zawiera 0,01 mg Ca2™.

¢) Szczawian amonowy cz.d.a. — roztwor nasy-
cony.

5.2.9.2. Wykonanie oznaczania. Do 5,00 g bada-
nej gliceryny doda¢c 6 cm? wody destylowane]j
i 2,5 em?® roztworu szczawianu amonowego.

Roztwor ogrza¢ do wrzenia, szybko oziebi¢ do
temperatury 10°C, doda¢ 10 cm3 alkoholu etylo-
wego i odstawi¢ na 1 h w temperaturze pokojo-
wej.

Badana gliceryna odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli po uplywie 1 h powstaly osad w ba-
danym roztworze nie bedzie wiekszy od osadu
powstalego w roztworze poréwnawczym, przy-
gotowanym rownoczesnie z roztworem Wwzorco-
wym, zawierajgcym te same ilosci odczynnikow,
dolewanych w tej samej kolejnosci z dodatkiem
roztworu wzorcowego:

dla gliceryny cz.d.a. — 0,04 mg Ca2™,

dla gliceryny cz. — 0,1 mg Ca2™,

5.2.10. Oznaczanie zawartoSci metali ciezkich,
grupy siarkowodorowej (Pb2%). 10,00 g badanej
gliceryny odwazonej z dokladnoscig do 0,01 g
rozpusci¢ w 30 cm? wody destylowanej i wykona¢
oznaczanie wg PN-68/C-04515.

Do roztworéw poréwnawczych dodac:

dla gliceryny cz.d.a. — 0,02 mg Ph2¥,

dla gliceryny cz. — 0,05 mg Ph2™,

5.2.11. Oznaczanie zawartoSci zelaza (Fe3™)

5.2.11.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4) i (1,15).

b) Rodanek amonowy cz.d.a., roztwoéor 2 N.

c) Roztwor wzorcowy zelaza (Fe3') wg PN-68/
C-06500 i rozcienczony w stosunku 1-+99. 1 cm?
rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01
mg Fe3*.

5.2.11.2, Wykonanie oznaczania. 12,50 g bada-
nej gliceryny umiesci¢ w porcelanowej parowni-
cy i ogrza¢ do zweglania, nastepnie wyprazy¢
w plomieniu palnika. Po ochlodzeniu doda¢ do
pozostatosci 2 ecm3 kwasu azotowego (1,4) i odpa-
rowac¢ do sucha.

Pozostato$¢ rozpuscic w 1 cm? kwasu azotowe-
go (1,15), doda¢ 19 cm3? wody i 2 cm?® roztworu
rodanku amonowego.

Badana gliceryna odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli zabarwienie roztworu badanego nie be-
dzie intensywniejsze od zabarwienia roztworu po-
roOwnawczego, przygotowanego réwnoczesnie i za-
wierajgcego w tej samej objetosci te same ilosci
odczynnikéw oraz:

dla gliceryny cz.d.a. — 0,01 mg Fe3™,

dla gliceryny cz. —0,06 mg Fe3*,

Porownanie zabarwienia przeprowadzi¢ w ko-
lorymetrze optycznym.

Roztwor obserwowac z gory, trzymajac cylindry
na biatym tle.

5.2.12. Oznaczanie zawartoSci arsenu nalezy wy-
kona¢ wg PN-75/C-04511 p. 2.7, biorgc do ozna-
czania 12,50 g gliceryny.

Do roztworow poréwnawczych doda¢ roztworu
WZorcowego arsenu:

dla gliceryny cz.d.a. — 0,005 mg As3™,

dla gliceryny cz. — 0,025 mg As™.

5.2.13. Wykrywanie obecnos$ci substancji redu-
kujacych

5.2.13.1. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak cz.d.a., roztwoér 10-procentowy.

b) Azotan srebra cz.d.a., roztwor 0,1 N.

5.2.13.2. Wykonanie oznaczania. Do 2 cm3 ba-
danej gliceryny doda¢ 3 cm3? wody destylowanej,
a nastepnie 2 cm3 roztworu amoniaku, wymieszac
i ogrza¢ na tazni wodnej do temperatury 60°C.
Nastepnie szybko wkropli¢ mikropipetg 0,2 cm3
roztworu azotanu srebra uwazajgc, aby odczyn-
nik spad! wprost do roztworu bez dotykania scia-
nek, zmiesza¢ i trzyma¢ w ciemnosci przez 5 min.

Badana gliceryna odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli roztwoér przed uplywem 5 min nie
sciemnieje.

5.2.14. Wykrywanie obecnosci cukrow i dek-
stryn

5.2.14.1. Odczynniki i roztwory

a) Fenoloftaleina, 1-procentowy roztwér alko-
holu.

b) Kwas solny cz. (1,18).
¢) Odczynnik Fehlinga.
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Roztwor I. 60 g wodorotlenku potasowego cz.
i 173 g soli Seignette’a (winian sodowo-potasowy)
rozpusci¢c w 600 cm? wody destylowanej.

Roztwor I1. 34,6 g krystalicznego siarczanu mie-
dziowego cz. rozpuscic w 500 cm?® wody desty-
lowanej.

Przed uzyciem roztwoér II i I zmiesza¢ w row-
nych objetosciach.

d) Wodorotlenek sodowy cz., roztwoér 2 N.

5.2.14.2, Wykonanie oznaczania. 5,00 g glicery-
ny rozpusci¢ w 25 cm? wody destylowanej w kol-
bie stozkowej pojemnosci 200 cm3, doda¢ 5 cm?
kwasu solnego i ogrzewac przez 20 min pod chlod-
nicg zwrotng we wrzgcej tazni wodnej.

Po ochlodzeniu zawartos¢ kolby zobojetni¢ roz-
tworem wodorotlenku sodowego wobec roztworu
fenoloftaleiny.

Do 10 cm? tak przygotowanego roztworu glice-
ryny doda¢ w matej zlewce 10 ecm? odczynnika
Fehlinga i ogrza¢ do wrzenia.

Badana gliceryna odpowiada wymaganiom, je-
zeli w analizowanej probce po ogrzaniu nie wy-
trgci sie czerwony osad.

5.2.15. Oznaczanie zawartoSci estrow kwasow
tluszczowych

5.2.15.1. Odczynniki i roztwory

a) Fenoloftaleina — wskaznik, 0,1 — procento-
wy roztwor alkoholowy.

b) Kwas solny cz.d.a., roztwor 0,1 N.

5.2.15.2. Wykonanie oznaczania. 50,00 g bada-
nej gliceryny rozpusci¢c w 50 cm3? wody destylo-
wanej, doda¢ 10 cm?® roztworu wodorotlenku po-
tasowego 1 ogrzewac przez 15 min na tazni wodnej.

Po ostygnieciu roztworu doda¢ kilka kropel
roztworu fenoloftaleiny i miareczkowaé roztwo-
rem kwasu solnego do zobojetnienia.

Zawartos¢ estroOw w przeliczeniu na tréjmaslan
glicerylu (X,) nalezy obliczy¢ w procentach wg
Wzoru
(Vy — V) - 0,01007 - 100

m

X, =

w ktorym:

Vi — objetos¢ scisle 0,1 N roztworu wo-
dorotlenku potasowego odmierzone-
go do probki, cms3,

Vs, — objetos¢ 0,1 N roztworu kwasu sol-
nego zuzytego do zmiareczkowania
wodorotlenku potasowego, cm?,

m — odwazka gliceryny, g,

0,01007 — ilos¢ trojmaslanu glicerylu odpowia-
dajgca 1 cm3 scisle 0,1 N roztworu
wodorotlenku potasowego.

5.2.16. Badanie na nieobecnos¢ kwasow tlusz-
czowych i zywicznych. Do dokladnie przemyte]
zlewki pojemnos$ci 250 cm3 wla¢ 100 cm? wody
destylowanej i 5 cm3 badanej gliceryny.

Zawartose zlewki dokladnie wymiesza¢ i po 10
min wrzuci¢ kilka krysztalkéw kamfory.

Gliceryna nie zawiera kwasoOw zywicznych

c¢) Wodorotlenek potasowy cz.d.a., roztwér i tluszczowych, poniewaz krysztalki kamfory nie
0,1 N. zlepiajg sie i ulegajg gwaltownym ruchom.
KONIEC
INFORMACJE DODATKOWE
1. Instytucja opracowujaca norme — Zaklady Chemii PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych

Gospodarczej POLLENA-STREM, Dabrowa Gornicza.

2, Istotne zmiany w stosunku do BN-69/6193-12

a) wprowadzono oznaczanie gestosci gliceryny wg
PN-66/C-04004,

b) zmieniono metody oznaczania zawartosci soli amo-
nowych i arsenu,

c) zaktualizowano normy zwigzane,

3. Normy zwiazane
PN-66/C-04004 Przetwory naftowe.

(masy witasciwej)

Oznaczanie gestosci

PN-75/C-04511 Anmaliza chemiczna. Oznaczanie matych
zawarto$ci arsenu
PN-68/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie mailych

zawartosci metali ciezkich strgcanych siarkowodorem

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawartosci chlorkéw w bezbarwnych roztworach me-
todg turbidymetrycznag

zawartosci siarczandw w bezbarwnych roztworach me-
toda turbidymetryczna

PN-68/C-04525 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych
zawartoSci amonu w bezbarwnych roztworach metoda
kolorymetrycznag

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odeczyn-
nikéw, rozZtworéw pomocniczych, oraz roztworéw do
kolorymetrii i nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki.
1 transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek
i przygotowania Sredniej probki laboratoryjnej

Pakowanie, przechowywanie

4, Autorzy projektu normy — inz. Lucjan Grzanka
i mgr Ewa Rownicka-Rycyk — Zaklady Chemii Gospo-
darczej POLLENA-STREM w Dagbrowie Gorniczej.



