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1. WSTĘP 

Przedmiotem normy jest mocznik stosowany jako odozynnik cbemicz-
ny. 

Mooznik ma: 
a) wzór sumaryczny - CH4N20 
b) wzór strukturalny 

NH, 

I 
c-o 
I 
NH, 

o) masę cząsteczkową - 60,059 (1963), 
d) nazwę cbemiczną - dwuamid kwasu węglowego. 

2. roDZI.AL I OZNACZENIE 

2.1 . Gatunki. W zale~ności od zawartości zanieczyszczeń rozrótnia 
tlę dwa gatunki mooznika oznaozone: 

oz.d.a. - ozysty do analizy, , 
cz. - czysty. 

2.2. Prlyklad oznaczenia mocznika ozystego do analizy: 

MOCZNIK ODCZYNNIK cz.d.a. BN-?5/6193-?2 

Zgłoszona przez Zjednoczenie Przemysłu Rafin eryjnego i Petrochemicz nego PETROCHEMIA 
Ustanowiona przez Dyrektora Zjed noc zen ia PETROCHEMIA dnia 4 listopada 1975 r. 

jaka norma obowiązująca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 lipca 1976 r . 
(Dz. Norm. i Miar nr 1/1976 poz. 2) 

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1976. Wpl,w do WN 19.11.75. Oddano do .~Iadu 29.12.75 . Cena zł 3,-
Druk ukonczono w lutym 76. Obj . 0,65 ark . wyd. Nak/ad 2300+5 4. egz . Zom. 7/76 
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3. WYMAGANIA 

3.1. wymagania ogólne. Mocznik powinien mieć postać drobnych bez
barwnych kryształów łatwo rozpuszczal nych w wodzie i alkoholu. 

3.2. Wymagania chemiczne i fizyczne - wg tablicy. 

Gatunki 
Wymagania 

cz .d.a. cz. 

a) Wody, %, najwyżej 0,1 0,3 

h l 
'T'o _ _ _ 

, ..,J, l.. ur y topni enia , Oc 1.32..,.1.35 1.3 1';133 

c) S\.lbstancji nierozpuszczaln~ch w wo-
dzi e , %, Ilajwyżej 0,01 0,02 

d ) Substancji niero zpu s zczalnych w al -
koholu , %, najwyżej 0 , 005 0,01 

e) Biuretu. %, najwyżej 0,3 0,6 

f) Popioł u . %, naj wy ż e j 0 , 005 0,01 

g) Siar c z anów (504
2- ), %, naJwyzeJ 0,005 0,01 

h) Chlorków (Cl-) , %, najwyżej 0 , 005 0, 01 

i) Ż el aza (Fe3+ ), %, najwyżej 
, 

0 ,001 0,002 

j) Metali ci~ŻkiCh w przeliczeniu na 
ołów, (Pb .+), %. najwyżej 0,0005 0,001 

4. PAKOWANIE. PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT 

4.1. Pakowanie. ~ocznik należJ pakow ać po 25 kg do worków polie
tylenowych wg BN-?O/6414-06, które następnie należy umieścić w 5-
"I;>rstwowych workach papierow:ycb z jedną warstwą powlekaną poliety
lenem zgodnie z PN-701P-79005. 

Sposób zamykania i wymiary powinny być zgodne z PN-68/0-7902? 
opuszcza się inny rodzaj opakowań, uzgodniony między dostawcą i 

odbiorcą, zabe zpieczaj ącj' jak ość prodUKt u Vi stopniu nie mniejszym 
niż podano i o wj'miar'ach zgodnych z PN-64/0-79021. 

~a każdym opakowaniu należy umlescl~ trwały napis zawieraj ący co 
!laj mniej: 

al nazwę l ub znak firmowy producenta, 
j) ozna czenie wg 2.2, 

c, numer pSl'tl1, 
j masę br utto i netto. 
{onfekc j onowanje pr odulI:tu. w drobne opakowania przeprowa dza dys

r, r ybut or moczn ika . 
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Mocznik przeznac zon~ do konfekcjonowania nale ży pakować po 100, 
250 , 500 lub 1000 g do słoików ze s zkła oranżowego zamykanych na
krętką z podkładką poliet~ lenową . 

Opakowanie i znakowanie konfekcjonowanego mocznika powinno być 

zgodne z PN-70/C-B0001. 

4.2 . Przechow;ywanie. Mocznik nale ~y przectlOw~Vlać 'wg PN-70/C-80001 
p.5 w pomieszczeniach suchych oraz chronić przed zawilgoceniem. 

4.3 . Transport. Mocznik należy transportować wg PN-70/ C-80001 p.6 
kr y tymi środkami transpor towymi . Uło~enie i zabezpieozenie ładunku 

powinno odpowiadać Przepisom o ładowaniu i w~ładowaniu wagonów to
warow~ch w komunikacji wewnętrznej. 

5 . BADANIA 

5.1. Pobi er anie próbek produkt u w workac h nale~y wykonać zgodnie 
z PN-67/C-04500. Próbki pi erwotne nale ży pobierać z ka Mego opako
wan i a w partii. 

Pobieranie próbek produktu konfekcjonowanego należy wykonać zgod
nie z PN -,70/C-80047. 

Masa średniej próbki laboratoryjnej powinna w~nosić co najmniej 
1000 g. 

5.2. Opis badań 

5 . 2.1. Oznaczanie zawartoś ci wod;y należy wykouaA zgodnie z PN-65/ 
0- 04086 p.2.6 .2 metodą bezpośrednią po wprowadzeniu następujących 

zmian: do kolby wlać 50 cm3 odwodnionego alkobolu met~lowego i mia
re czkować do punktu końcow~go. Zużyta ilość odcz~nnika nie wcbodzi 
do o b l icze ń. Następnie umieścić w kolbie około 10 g mocznika odwa
ż onego z dokładnośo ią do 0 , 002 g . Po r ozpus zczeniu się moc znika ba
dan~ r oz tw ór miareczkować odóz~nnikiem Fisc her a do punkt u kol'lCowegp. 

Z awar tość wod~ (X) ob lic z~ć w procentach wg wzoru , 

w kt ór ym: 

N . V ' 100 N · V 
X, =: 1000m 10 m 

N - mia no odc z~ nnika Fiscbera wg PN-65/C - 04086 p .2 .5. 8, 

(1 ) 

V - objętoś ć odc zynnika Fiscbera zuż~tego do miareczkowania bada
nego prodUktu, cm3, 

m - odważka próbki, g. 
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Za wynik nale~y przyjąć średnią arytmetyczną wyników co najmniej 
dwócb oznaozań ró~niącycb się najwy ~ej o 0,005%. 

5.2.2. Oznaczanie temperatury topnienia wykonać wg PNjC -0451J. 
Dopuszcza się stosowanie innych aparatów do oznaczania temperat ury 
topnienia, daj ących taką samą do kładność pomiaru. 

5.2.3. Oznaczanie zawartości substancji nierozpuszczal~ych w wo
dzie wykonać wg PN-54/C-04517, biorąc do oznaczania 50 g mocznika 
odwa~onego z dokładnością do 0,001 g. Za wynik przyjąć średni ą ary
tmetyczną wy ników co najmniej dwóch oznaczań różni ących się najwy
~ej o 0,005%. 

5.2.4 . Oznac zanie zawartości subs tancji niero zp uszczalgych w al
koholu. 20 g badanego mocznika odważonego z dokładnością do 0 ,01 g 
rozpuś cić w 100 cm3 gorącego alkobolu etylowego. Roztwór prze sączyć 
przez SZklany tygiel G1, wysuszony upr zednio do stałej masy i odwa
żony z dokładności ą do 0,1 g. Osad przeW3 ć dwukrotnie gorącym alko
bolem etylowym, po czym tygiel z zawartością suszy ć do stałej masy 
w temperatur ze 105±5°C, ochłodzić w eksyka torze i zważyć . 

Zawartoś ć substancji nierozpuszc za lnycb w alkobolu (X ) obliczyć 
2 

w procentacb wg wzoru 

w którym: 

m 
X =-' '100 

2 m 

m, - masa pozostałości po wysuszeniu, g 
m - odważka mocznika, g. 

( 2) 

Za wynik przyjąć średnią arytmetyc zną wyników co najmniej dwóch 
oznaczań różniących się najwyżej o 0,002%. 

5.2.5. Oznaczanie zawartości biure tu 

5.2.5.1. Przyrządy i apara ty 
a ) Spektrofotometr lub fotokol orymetr z filtrem ° d ługości fali 

530 run . 
b) Kuwety szklane o gruboś ci 5 cm. 

5.2.5.2. Odc zynniki i roztwory 
a l Roztwór wzorcowy biuretu, cz.: biuret wysuszyć w temperaturze 

105°C pr zez 3 godz, a po ochłodzeniu w eksykatorze odważyć 1 g z do
kładnoś cią do 0,0002 g. Biuret przenieść ilośc iowo do kolby pomia
rowej pojemnoś ci 100 cm3, rozpuś ci ć w wodzie, uzupełni ć wodą do 
kreski i dobr ze wymieszać. 1 cm3 roztworu zawiera 0 ,01 g biuretu. 
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b) Siarczan glinowy Al2(S04)3 • 18H20 cz., r oztwór: 20 g siarcza
nu glinowego rozpuścić 1 cm3 wody destylowanej. 

c) Wodorotlenek sodowy cz., roz twór 0 , 2 N. 
d) Związek kompleksowy winianowo-miedziowy, r oz twór; do kolby po

miarowej pojemności 1 dm2 wlać ąOO cm3 roztworu wodorotlenku sodo
wego, dodać 40 g winianu sodowo-potasowego (C4H406KNa • 4820) cz .~~ 

oraz 10 g siarczanu miedz iowego (CuS04 • 5H20). Po roz puszczeniu do
pełnić kolbę do kreski roz t worem wodorotlenku sodowego. Roztwór pr~ 
chowywać w butelce z ciemnego szkła. 

5. 2.5 . 3. Sporządzanie krzywej wzorcowe j. Do sześciu kolb pomiaro 
wych pojemności 100 cm3 odmierzyć mikrobiuretą O; 1; 3; 5; 7;10cm 3 

roztworu wzorcowego biuretu. Następnie do każdej kolby dodać z biu
re ty z ciemnego szkła po 40 cm3 związku kompleksowego, dopełnić wo
dą destylowaną do kreski i dobrze wymieszać. Pozostawić na 20 min w 
temperaturze pokojowej, a potem zmierzyć absorbancję każdego roz
t wor u w stosunku do pr6by zerowej przy długości fali 530 om w kuwe
cie o grubości warstwy l: 5 cm. Dla kaźdego punktu krzywej wzor co~ 
wej wykonać co najmniej trzy pomiary z nowych roztworów wzorcowych 
i j ako wynik końcowy przyjąć średnią arytmetyczną tych pomiarów. 

Na podstawie otrzymanyc h wyników wykreślić krzywą zależności s tę
źenia biuretu, podanego w mg na 100 cm3 roztwor u, od absorbancji. 

'5.2.5.4. Wykonanie oznaczania . Odważyć 10 g próbki dla gatunku I 

lub 5 g dla ga tunku II z dokładnością do 0,01 g i rozpuś cić w 20cm3 

wody destylowane j w zl ewce pojemnośc i 100 cm3. Do roztworu dodać w 
kolejności: 0,2 cm3 r oz tworu siarczanu glinowego, 0,2 cm3 roztworu 
wodorotlenku sodowego i po każdym dodaniu dobrze z amieszać. 

Roztwór przesączy ć przez twardy sączek do kolby pomiarowe j poje
mności 100 cm3• Sączek na le jku pr zemywać ciepłą wodą tak długo, aż 
obję tość roztworu w kolbie wyniesie około 50 cm3• Po ochłodzeniu 
dodać z biurety z ciemnego szkła 40 cm3 związku kompleksowego i u
zupełnić wodą destylowaną do kreski. Wymies zać i pozostawić ne 20 mm 
w temperaturze pokoj owej. Równocześnie przygotować próbę zerową w 
t en sam sposób, jak przygotowano próby do oznaczania, nie dodając 

jednak mocznika . Następnie zmierzyć absorbancję w takich samych wa
runkacIl, jak przy sporządzaniu krzywej wzorcowej. Na podstawie o
t rzymanej absorbancji odozytać stężenie w mg na 100 omj rozt~oru z 
kr zy wej wzorcowej. 
Procentową zawartość biuretu (X,) obliczyć w pr ocentach wg 

C -100 
X ) =-m-':"'::"" 

wzoru 
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w którym: 
C - stężenie odczytane z krzywe j wzorcowej, mg, 
m - odważka pr óbki, g. 
Za wynik przyjąć średnią arytme tyczną co najmniej dw óch oznac zań 

różniących się najwy żej o 0,05% . 

5.2.6. Oznaczanie zawartości popiołu. W tyglu pojemności 500m3, 
uprzednio wyprażonym do stałej masy i zważonym z dokładnością do 
0,0002 g, odważyć 25 g mocznika z dokładnością do 0,01 g. Ogrzewać 

małym płomieniem w celu rozłożenia mocznika. Po otrzymaniu niewiel
kiej pozostałości, tygiel przenieść do pieca muflowego i prażyć w 
temperatur ze 800°C do stałej masy. 

Zawartość popiołu (X
4

) oblic zyć w pr oc entach wg wzor u 

w którym: 

ffl, ·100 
X =........:.--

4 m 

ffl, - masa pozostałości po wyprażeniu , g , 
m - odważka próbki, g. 

(4) 

Za wynik należy przyjąć średni ą arytmetyczną wyników co najmniej 
dwóch oznaczań różni ących się najwyżej o 0,005%. 

5.2 .7. OznaCzanie zawartości siarc zanów (804
2-) - należy wykonać 

wg PN-68jC-04519 me todą A p.2 . 4. 3, stosując odwa żkę 5 g. Roztwór 
wzorcowy s i arozanów przygotowany wg PN-68jC-06500 należy rozcieńczyć 
w stosunku 1~9. 10m3 roztworu zawiera 0,1 mg 804

2-. Do roztwor.u 
O 2-porównawczego nale ży dodać dla mocznika oz. d.a . ,25 mg 804 , a dla 

2-moc znika oz. - 0,5 mg 804 • 

5.2.8. Oznaozanie zawartości ohlor ków (Cl-) nale ży wykonać zgod
nie z F'N-68jC-04518 (metoda A). 

Roztwór badany przygotować w następujący sposób : 2 g badanego mo
oznika . odważonego z dokładnoś ci ą do 0,01 g r ozpuścić w 25 om3 wod~ 
a w razie potrzeby pr zesączy ć . Do roztwor6w porównawczych dodać dla 
mocznika cz . d.a. 0,06 mg Cl-. dl a mocznika cz. - 0,10 mg Cl-. 

2 . 2 . 9. Oznao zanie zawartoś ci żelaza 

5. 2 .9.1. Zasada oznaczania, pole ga na tworzeni u si ę soli zespolo
nej o czerwonej barwie przez dzialanie na sole żelazawe 2,2 -dwupi
rydylem i na oznaozaniu kolorymetryoznym za pomooą fotokolorymetru. 
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5.2.9.2. Przyrządy i aparaty 
a) Fotokolorymetr z filtrem zie lonym S53 o długośc i fali 530 nm. 
b) Stabilizator prądu. 
c) Kuwety o grubośc i warstwy 1 cm. 

:; . 2 .9.3. Odczynniki i roz twory 
a) Kwas siarkowy cz.d . a. (1,84) roztwór 1+1 . 
b) Cblorowodorek bydroksyloaminy cz.d. a . 10 g cblorowodor ku Qydro

ksy loaminy rozpuśoić w 100 cm3 wody . 
o) Octan amonowy oz.d.a . roztwór: 50 g octanu amonowego r ozpuś cić 

w 250 cm3 wody . 
d) 2,2'-dwupirydyl cz .d.a. roztwór: 1 g 2,2 '-dwupir ydyl u r ozpuś

cić w 100 cm2 alkobo l u etylowego. 
e) Woda amoniakalna cz.d.a. , roz twór 1+1. 
f) Roztwór wzorcowy żelaza CFe2+) należy przygotować wg PN-68 j 

C-06500 p.3. 2 . 1.56 i rozcieńc zyć w stosunku 1 + 9. 10m3 tak pr zy
gotowanego roz twor u zawiera 0,1 mg żelaza (Fe2+). 

~ .2. 9 . 4 . Sporządzanie krzywe j wzorcowej do oznaczania za pomo c ą 

pojemności fo t okolorymetru . Do każde j z sześciu kolb pomiarowych 
100 cm3 odmier zyć biuretą 0,2.5,10,15 i 20 cm3 roztwor u wzorcow ego 
żel~za. Do kaŻdej z kolb dodać w nas tępującej kolejności 2 cm3 roz-

~ 

tworu kwasu siarkowego , 2 cm~ roztworu chlorowodorku bydroksyloami-
ny. 10 cm3 roz tworu o",tanu amonowego, 0,2 cm3 roztwcrll 2, 2' -dwupi.t:Y·. 
dylu, 3,5 cro"' :roztworu wody amoniakalnej. Po każd;yru dodaolu roztwo
rll dobrze zamie szaĆ i ostatecznie dopełnić wodą de kreski. r'zosta
\U "3p(,ko~il na 30 Illin, a następnie zmierzyć względ&m ślep",,; 1'1.6-

by na fOl'oko' orymetrze absorbencją każdego z :' roztworów , 10 lr.t0-

ryco dv\..8.nO żelazo. lIynikl pomiarów nanieść na 

na osi l.'zę"..:lJ'''o wartości absorbancji każdego z 
odąiętyc~ stężenia żelaza w miligramacb na 100 

wykres, ou~~~dBjąC 

roztwor6w, a na osi 
-z 

cm ....... , 

,2;.2.9.5. 'łtiKo nanie oznaczania. 'I{ zlewoe o pojemnosci 100 cm;; roz
puścić ~O.O g badanego mooznika w 10 cm"' wody i 2 cm3 roztworu kwa
s u siarko\llieg~. Roztwór zagotować i sączy ć na gorąco pr zez sączek i
l ośc iowy twardy do kolby pomiarowej pojemności 100 om3• Sączek prze
myć ciepłą wodą tak , aby obj ę t oś ć pr zesączu byl a mniej sza nii BOcw? 
Roztwór ostudzić, a nsstępnie dodawać \111 nas t ępuj ącej kolejności: 2 cn? 
roz~woru cblorowodorku byd.roksyloaminy , 10 cm3 roztworu octanu amo
nowego, 0,2 cm3 roztworu 2,2'-dwuplrydylu, 3,5 cm3 roztworu wody 
amoniakal nej. 

TJo każdym dodaniu doblze zamie fOzać , a aas tę!;)o1e rozcienczyć do 
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kreski . Pozostawi ć w spokoju na 30 mi n. Równocze śnie wy konać w ten 
s am sposób ślepą próbę, bez dodania próbki mocznika. Zmierzyć eksty
nkcj ę roztworu próbki względem ś lepej próby na fo tokolorymetrze przy 
długości fali 530 nm. 

ZawartośĆ ~elaza w badanym moczniku (Xs ) obliczyć w procentach wg 
wzoru 

X
s 

_ C. 100 C 
1000· m 10 m 

w którym: 
C - stężenie żelaza odozytane z krzywej wzorcowej, mg/100 cm3 , 

m - odważka mocznika, g. 
Za wynik przyjąć średnią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch 

oznaczań różniąoych się najwyżej o 0,0005%. 

5.2.10~ Oznaczanie zawartości metali oiężkich w przeliczeniu na 
ołów (Pb +) - wykona~ wg PN-68/C-04515 p.2.5.1. Oznaczanie należy 
wykonać bezpośrednio z 5 g odważki mocznika rozpuszczonej w 20 4 
30 cm3 wody destylowanej. 

Do roztworu porównawczego należy dodaĆ dla mocznika cz.d.a. 0,0<5 mg 

Pb2+, a dla mocznika cz. - 0,050 mg Pb2+. 

5.3. Interpretacja wyników. Wyniki oraz wartości liczbowe wystę

pl1jące w normie należ, interpretowaĆ zgodnie z PN-70/N-02120 p.3.3.2 
(metoda zJ. 

KONIEC 

INFORMACJ E: DODATKOW Ę 

1. Instytucja op?aco~ująca normę - Zakłady Azotowe K~DZIERZYN. 

2. Istotae zmiany w. stosunku do BN-65/6191-41. Uaktualniono normy związane, 

zasady pakowania, przechowywania i transpo.rtu oraz metody analityczne. 

3. Normy i dokumenty związane 

PN-65/C-04086 Przetwory nafto~e. Oznaczanie zawartości wody metodą Fischera 

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygotowywania próbek 
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PN/C-04513 Oznaczanie granic temporatury topnienia lub temperatury roz-

kładu subst anc ji organicznych 

PN-68/C-04515 Analiza chemiczna . Oznaczanie malych Zawartości metali ciężki~h 

str~anych siarkowodorem 

PN-54/c-04517 Chemiczne badania i próby. Oznaczanie substancji nie rozpusz

czalnych w wodzie w produktach chemicznych 

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych zawartośc i chlorków w pro

duktach chemicznych metodą tur bidy metryczną 

PN-68/C-04519 Chemiczne badani a i próby. Oznaczani e zawartości siarczanów w 

produktach chemicznych metodą turbidymetryczną 

PN-68/C-06500 Odczynniki. Przygotowywani e roztworó w do kolorymetrii i nefe

lometrii 

PN-70/C-80001 

PN-70/C-80047 

dej próbki 

PN-70/M-02120 

PlI-64/0- 79021 

PN-68/o-79027 

PN-?0/P-79005 

Odczynniki. Pakowanie, pr zec howywanie i 'transport 

Odczynniki. Wytyczne pobierania próbek i przygotowywania śred-

laboratoryjnej 

Zasady zaokrąglania i zapisywania liczb 

System wymi arowy opakowań 
• Opakowania transportowe. Worki papierowe. Szeregi wymiarowe 

Opakowania t ransportowe. Worki papierowe 

BN-70/6414-06 Opakowania z tworzyw sztucznych. Worki polietyl enowe otwarte, 

płaskie, bez fałd bocznych, zgrzewane 

Przepisy o ładowani~ i wyładowaniu wagonów towarowych w komunikacji wewnę

tr;aej. Załącznik 10 DKP (Dz.T. i ZK z 1968 r. nr 4 poz.10 wraz z później

szymi zmianami). 


