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1. WSTEP

A

Przedmiotem normy sa metody

1. 1. Przedmiot normy,

badaf melaminy otrzymywanej przez termiczny rozktad

mocznika,

1. 2, Rodzaje metod badan

a) oznaczanie zawartoéci melaminy (2, 1),
b) oznaczanie zawartoéci popiotu (2, 2),
¢) oznaczanie zawartoéci wilgoci (2, 3),
d) oznaczanie reaktywnoéci (2, 4),
e) oznaczanie barwy roztworu melaminy w  formalinie
(2.5),

f) oznaczanie zawartoéci zelaza (2,6),

g) oznaczanie pH Z2=-procentowego rozworu melaminy
w wodzie (2,7),

h) oznaczanie przezroczystoéci roztworu 2zywicy mela-
minowo-formaldehydowe]j (2,8),

i) oznaczanie barwy roztworu zywicy melaminowo-formak

dehydowej (2.9),

2. METODY BADAN

2.1, Oznaczanie zawartoséci_melaminy

2.1 1, Zasada oznaczania polega na wytracaniu mela-
miny z roztworu w postaci szczawianu melaminy,

2.1.2, Odczynniki

a) Aceton ¢z, d, a,

b) Kwas szczawiowy krystaliczny cz.d, a,

2,1 3, Wykonanie oznaczania, Odwazy¢ 1 g melaminy

z doktadnoécia do +0, 0002 g, przeniesc iloéciowo do zlew-
ki pojemnogci 400 cm3i rozpusdcié w 50 c:m3 wody, Oddziel-
nie odwazy¢ 3 g kwasu szczawiowego z doktadnoscia do
40,01 g i rozpuécié w 25 cm3 wody w zlewce pojemnosci
100 cma,

Ogrzewaé jednoczesnie oba roztwory i utrzymac je w
temperaturze wrzenia 1 min, Roztwér kwasu szczawiowego
przelaé do roztworu melaminy, ciagle mieszajac, i pozo=-
stawié¢ na 1 h w temperaturze pokojowej, Do zlewki z rea-

3 (o] )
gentami dodaé 225 em acetonu o temperaturze 2012 C i

umiescié zlewke w termostacie w temperaturze 20 iZOC na
1 h, mieszajac precikiem 45 razy, Po uplywie tego czasu
osad szczawianu melaminy Dr‘zesgczyé przez tygiel ze spie-
kanego szkia G3 uprzednio przemyty acetonem | wysuszony
do statej masy w temperaturze 105+1 100C_ Do ilosciowego
przeniesienia osadu do tygla i przemycia nalezy vzyc dokta-
dnie 75 c:m3 acetonu o temperaturze 20 tZOC_ Osad suszyl
do statej masy w temperaturze 105 = TIOOC_ Ochtodzié¢ w
eksykatorze przez 1 h i zwazy< z doktadnoscia do %0, 0002g,

Zawartoéé melaminy (X,) nalezy obliczyé w procentach
wg wzoru

__0,5865-m,
! m

X 100 1)
w ktérym:
nm, - masa osadu szczawianu melaminy, g,
m - masa odwazki melaminy, g,
0,5865 =mnoznik przeliczeniowy szczawianu melaminy na
melamine uwzgledniajacy rozpuszczalnosc szcza-

wianu melaminy w roztwor ze wodno-acetonowym,

2,1, 4 Wynik, Za wynik nalezy przyjac érednia arytme-

tyczna wynikéw co najmniej dwéch oznaczan rozniacych sie

najwyzej o 0,2%,

2.2, Oznaczanie zawartoéci popiotu

2,21

-2

Zasada oznaczanja, Metoda polega na oznaczaniu

popioctu po spaleniu prébki melaminy nad otwartym pDiomie=-

- - - - o
niem i wyprazeniu w temperaturze 900 C,

2,2 2 Wykonanie oznaczania, W tyglu porcelanowym,

uprzednio wyprazonym do statej masy w temperaturze
900°C i zwazonym z doktadnoéciz do + 0,0002 g, odwazyé
10 g melaminy z doktadnoécia do 0,01 g, Zawarto$¢ tygla
powoli spalaé nad palhikiem do chwili, gdy przestana wy=
dzielaé sie dymy i utworzy sie 26fta pozostatosé, Pozosta-~
t0é¢ prazyé w piecu muflowym w temperaturze 900°C do

statej masy, a po ochtodzeniu w eksvkatorze zwazyé z do~
ktadnoscia do #0, 0002 g,

Tygiel z popiotem nalezy zachowac do oznaczania Zza-

wartoéci zelaza wg 2.6,
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Zawartosé popiotu (XQ) obliczyé w procentach wg wzo=

ru

X,= — - 100 (2)

w ktéryms:
m - masa odwazki melaminy, g,

N, - masa popiotu, g,

2,2,3, Wynik, Za wynik nalezy przyja¢ srednia arytme=

tyczna co najmniej dwéch oznaczan rézniacych sie najwy-

zej 0 0,005%,

2.3, Oznaczanie zawartosci wilgoci

2,3, 1, Zasada oznaczania, Metoda polega na wysuszeniu

okreslonej iloéci melaminy do statej masy w temperaturze

100 = 105°C,

2,3, 2, Wyvkonanie oznaczania, W naczynku wagowym o

Srednicy 45 < 55 mm wysuszonym do statej masy w tempe-

raturze 105 + 110°C i zwazonym =z doktadnoécia  do

+0, 0002 g odwazy<¢ okoto 10 g melaminy z ta sama doktad-
nosécia, po czym suszy¢ w suszarce w temperaturze
100 = IOSOC do statej masy. Po ochtodzeniu w eksykatorze
zwazy¢ z doktadnoscia do 10, 0002 g,

Zawartoéé wilgoci (X;) obliczyé w procentach wg wzoru
X.=—L . 100 (3)

w ktéryms
M - masa odwazki melaminy, g,

m, = ubytek masy po wysuszeniu, g,

2,3, 3, Wynik, Za wynik nalezy przyjac srednia arytme-

tyczna wynikéw co najmniej dwéch oznaczahh rdézniacych sie

najwyzej o 0,02%,

2.4, Oznaczanie reaktywnosci

2.4, 1 Zasada oznaczania, Cznaczanie polegana pomia=

liine

rze czasu potrzebnego do zakoriczenia zzywiczenia melami-

ny z formaling,

2.4, 2, Przyrzady

a) Pehametr z elektrodami szklana i kalomelowa,

b) Kolba kulista dwuszyjnapojemnoéci 500 cm3_

c) Mieszadto elektryczne z zamknigciem glicerynowym,
d) Chtodnica zwrotna,

e/ Zegar (minutnik),

f) taznia wodna,

3
g) Zlewka pojemnoéci 100 cm”,

2 4,3, Odczynniki i roztwor y

a) Formalina, roztwér 37 +0,5% o zawartoéci 5 +6%
metonolu zobojetniony do pH = 8,5 +0, 1 roztworem wodoro-

tlenku sodowego, Formalina nie moze zawieraé polimerdw

o
formaldehydu, Barwa formaliny najwyzej 5 wg skali Pt-Co,

h) Wodorotlenek sodowy cz,d, a, roztwér 0, 1N,

2,4, 4, Wykonanie oznaczania, Dc kolby dwuszyjnej od-

wazy¢ 60 g melaminy z doktadnoécia 0,1 g dodaé¢ 110 t::m3

roztworu formaliny, Potaczy¢ kolbg z chtodnica zwrotna
i mieszadtem, Zanurzy¢ kolbe we wrzacej tazni wodnej do
34 wysokosci kolby i jednoczednie uruchomié mieszadto
oraz zanotowac czas, Po uptywie 40 min pobieraé pipeta w
odstepach co 5 min po 5 cm roztworu do suchej zlewki po-

jemnosci 100 cm3 i po ochtodzeniu do temperatury pokojo-
wej dodaé 20 cm3 wody destyiowanej o temperaturze poko-
jowej, Pod zlewka nalezy umieécié arkusz biatego papieru,
na ktérym nakreélono czarnym tuszem dwie przecinajace
sig linie o grubosci 1 mm, Za koniec oznaczania reaktyw=-
noéci przyjmuje sie czas, kiedy linie na papierze ‘beda nie-
widoczne na skutek powstatego zmetnienia,

Roztwér melaminy w formalinie zachowaé do oznaczania

barwy wg 2, 5,

2, 4,5, Wynik, Za wynik nalezy przyja¢ érednia arytme-

tyczna wynikéw co najmniej dwdch oznaczan, rézniacych

sie miedzy soba nie wigcej niz o 5 min,

2,5, Oznaczanie barwy roztworu melaminy w formalinie

2.5, 1, Zasada metody polega na pordwnaniu barw bada=

nej probki z wzorcami skali platynowo-kobaltowej,

2.5, 2, Przygotowanie skali wzorcowej - wg BN-71/
602002,
2,5,3, Wykonanie oznaczania, Po przeprowadzeniu

oznaczania reaktywnoéci goracy roztwér 2fywicy szybko
o
przesaczy¢, Ochtodzi¢ do temperatury 30 5 35 C, a nastgp-

nie wykonaé oznaczanie barwy zgodnie z BN-71/6020-02

p. 2.5,
2,5 4, Wynik, Wynik nalezy podawac z doktadnoscia wg

BN-71/6020-02 p, 2,6,

2.6. Oznaczanie zawartosci zelaza

2.6, 1, Zasada oznaczania polega na tworzeniu sige soli

zespolonych o czerwonej barwie na skutek dziatania na sole
zelazowe 2, 2Ldwupirydylem i spektrofotometrycznym po-
miarze absorbancji utworzonego komplieksu oraz odczytaniu

stezenia zelaza z krzywej wzorcowej,

2 6.2, Przvrzady, Spektrofotometr lub fotokolorymetr z

filtrem o dtugosci fali 530 nm,

2,6, 3, Odczynniki i roztwory

a) Chlorowodorek hydroksy loaminy cz,d, a, roztwor:
10 g chlorowodorku hydroksyloaminy rozpuscié w wodzie
3 .

destylowane] w kolbie pomiarowe] pojemnosci 100 cm i

rozcienczy¢ woda do kreski,
b) 2, 2_dwupirydyl cz, d. a,, roztwdr: do kolby pomia-

3 P ’ .
rowej pojemnoéci 100 cm™ odwazyé 1 g 2, 2=dwupirydylu,
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rozpuécié w 98% alkoholu etylowym i rozcienczy¢é alkoho-

lem ety lowym do kreski,

c) Kwas siarkowy cz,d,a,, roztwdr: 1:1,

d) Octan amonowy cz, d, a,, roztwdr: 200 g octanu amo-
2 3 .
nowego rozpuséci¢ w 1 dn wody destyiowanej,
e) Pirosiarczan potasowy cz,d, a,
3 ) . 2+ e 3
f) Roztwér wzorcowy zelaza Fe' o stezeniu 1 mg/cm

nalezy przygotowaé wg PN-68/C-06500 p.3.2,1,56, Do

3 . ; 3
kolby pemiarowe] pojemnosci 1 dm odmierzyc 50 cm

tego

. . 2 . 3
roztworu i dopetni¢ woda destylowang do kreski. 1 cm
2+

roztworu rozcieficzonego zawiera 0,05 mg zelaza (Fe )

Roztwdr mozna przechowywadé najwyzej 3 dni,

g) Woda amoniakaina cz, d, a,, roztwér 10-procentowy,

2.6, 4, Sporzadzanie krzywej wzorcowej, Do 7 kolb po-

3 4 ) .
miarowych pojemnosci 100 om odwazy¢€ po 3 g pirosiar~

., 3

czanu potasowego, a nastepnie odmierzy¢ po 2 cm roztwo=-
3 ; .

ru kwasu siarkowego, 20 cm wody destylowanej oraz ilo=~

éci wzorcowego rozciehnczonego roztworu zelaza wg tablicy,

Nr kolby 1 2 3 4 5 6 7
1loé¢ wzorco-
wego roztworu|(0,0{1,0| 2,0 | 3,0 5,0 7,0 10,0
zelaza, cm3
Odpowiadaja~
ca iloéé Fe2t |0,00,05/ 0,10|0,15 | 0,25 0,35 | 0,50
mg
- - P 3
Nastepnie do wszystkich kolb dodac¢ 5 cm roztworu
3
chlorowodorku hydroksyloaminy, 10 cm roztworu octanu
3
amonowego, 10 cm roztworu wody amoniakainej i 1 cm

roztworu 2, .10 dwupirydylu, dopeini¢ woda destylowana do
kreski i wymieszaé, Po 30 min zmierzy¢ na spektrofoto=
metrze lub fotokolorymetrze absorbancje przygotowanych
roztworéw wzorcowych wzgledem jednoczeénie przygoto~
wanej préby kontrolnej (kolba nr 1), przy diugodci fali
rownej 522 nm w kuwetach o odpowiedniej grubosci warstwy,
Z otrzymanych danych sporzadzi¢ krzywa wzorcowa,
odktadajac na osi odcietych stezenie zelaza w mg/100 cm3

roztworu, a na osi rzednych odpowiadajace im wartoéci

absorbancji,
Dla kazdego punktu krzywej wzorcowej wykonaé co naj-
mniej trzy pomiary z trzech odrebnych odwazeki za wynik

przyjac ich érednia arytmetyczna,

2.6.5 Wykonanie oznhaczania, Pozostatoéé po oznacza-

niu popictu wg 2, 2 stopié z 3 g pirosiarczanu potasowego,

Po ochtodzeniu stop rozpuscié, ogrzewajac W parownicy

3 . . 3
z 2 cm roztworu kwasu siarkowego i 20 cm  wody desty-

lowanej, po czym przeniesc do zlewki pojemnosci 150 cm ,

; ; 3
Do ochtodzonego roztworu odmierzy<¢ 5 cm roztworu chio=

. 3
rowodorku hydroksyloaminy, 10 cm roztworu octanu amo-

3 . s 3
nowego , 10 cm roztworu wody amoniakalnej i 1cm roztwo-

7

ru 2, 2-dwupirydylu. Otrzymany roztwér przenieéé iloé-

ciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3 i uzupetnié
woda destylowana do kreski, Po 30 min wykonaé pomiar
absorbancji w takich samych warunkach jak przy sporza-
dzaniu krzywej wzorcowej, Z krzywej wzorcowej odczytad
stezenie zelaza w mg/100 cm®  roztworu odpowiadajace
zmierzonej absorbancji, Zawartos¢ zelaza ( X4) obliczyé

w procentach wg wzoru

x = MU 100 _ _m (4)
4 -1000 10m

w ktérym:

n, - zawartoéé 2elaza odczytana z krzywej wzorcowej,
3 _
g/100 cm™ roztworu,
m - odwazka melaminy wg 2, 2, g,

2,6,6, Wynik, Za wynik nalezy przyjac érednia arytme-

tyczna wynikdw co najmniej dwdch oznaczanh rézniacych sie

najwyzej o 0,0002%,

2,7, Oznaczanie pH 2-procentowego roztworu melaminy

w wodzie, W zlewce pojemnosci 300 cm3 umiesci¢é 2 g me-
lamMny odwaZonej z doktadnosécia do +0, 1 g. Odmierzy¢ do
zlewki 100 Cm3 $wiezo przygotowanej goracej wody desty-
lowanej i rozpusci¢ melamine, mieszajac w ciagu 15 min,
Po zdekantowaniu zmierzyé pH roztworu =z dok’radnoécig
do 0, 1 w temperaturze 20 < 250(3 za pomoca pehametru,

stosujac elektrody: szklang i kalomelowa,

2 8, Oznaczanie przezroczystosci roztworu zywicy me-

laminowo=formaldehy dowej

2.8 1, Zasada oznaczania, Melamina mozZe zawierac

sktadniki nierozpuszczalne w roztworze formaliny.Sktad-
niki te staja sie widoczne po rozpuszczeniu okreslonej ilos~
ci melaminy w roztworze formaliny ( stosunek molowy for-
maldehyd : melamina = 3 : 1) w temperaturze BOOC . Porow-
nuje sie wizualnie zmetnienie wywotane przez te sktadniki
z kontrolnym wzorcem graficznym,

2.8 2, Odczynniki, Formalina techniczna wg PN-74/

C-.88000,

2,8, 3, Przyrzady., Mieszadio magnetyczne z ptyta grzejna

o mocy 500 W |ub taznia wodna elektryczna,

2.8 4, Przygotowanie formaliny niskometanolowej, For-
maline niskometanolowa otrzymuje sie w wyniku destylacji
formaliny technicznej pod zmniejszonym cidnieniem, Apa-

rature do destylacji nalezy zestawié wg rysunku, smarujac

szlify smarem silikonowym,



4 BN-79/6023-01

0o manometry
i pompki wodnej

Zestaw do destylacji pod zmniejszonym cidnieniem ] - kolba destylacyjna Cleisena pojemnosci 1 dm | 2 ~gruboécienna

rurka kapilarna o érednicy zewnetrznej 3 - 5 mm, 3 - termometr o zakresie 0-100 C, 4 - éciskacz $rubowy, § -
6 - przedtuzacz, 7 - odbierainik, 8 - grubcicienna rurka gumowa, 9 - kolba ssawkowa

chtodnica,
pojemnosci 1 dm3, 10 - kran

jednodrozny

2 ; ; 3
Do kolby I oedmierzyé cylindrem pomiarowym 650 cm

formaliny technicznej, Kolbe z formalina umiedcié w ter-

mostacie wodnym, potaczy¢ z zestawem destylacy jnym i
owinaé wystajaca czes$c¢ kolby sznurem azbestowym, Wyciag-
nieta czeéé gruboéciennej rurki kapilarnej 2 umiescié¢ tak,
aby byta oddalona o 1 # 2 mm od dna kolby, Podfaczy¢ wode
do chtodnicy §, uruchomié pompke wodna, a éciskacz $ru-
bowy 4 przykrecic tak, aby przez ciecz przedostawat sig

bardzo maty strumien pecherzykéw powietrza,

wartosci

Po ustaleniu sie cidnienia w aparaturze na

od 160,0 do 210 hPa wiaczy¢ terinostat nastawiony na
temperatuf‘g 8400_

Po oddestylowaniu 200 cm3 destylatu, gtéwnie wody z me-
tanolem w temperaturze 61 + GSOC, wytaczyé termostat
oraz usuna¢ stopniowo préznie przez otwarcie kranu 10 na
kolbie ssakowej 9 oraz catkowite odkrecenie $ciskacza
érubowego 4,

Pozostatoéé w kolbie destyiacyjne’ 1 stanowi stezona
formalina niskometanolowa, ktérej skiad nalezy oznaczyc
wg metod podanych w PN-74/C-88000 p, 5.4.1, 5. 4,2 i
5.4, 3,

Stezona formaling niskometanolowa mozna przechowywac
w temperaturze ZOOC nie diuzej Nniz 26 dni, Skiad je] wsku~
tek polimeryzacji formaldehydu i powstawania poliglikoli
wytracajacych sie w postaci osadu ulega ciggtej zmianie,
Nalezy ja przed uzyciem przesaczy¢ przez saczek fatdowa-
ny i zbadaé jej sktad,

Stezona formaling niskemetanolowa nalezy  rozciehczyd
woda tak, aby otrzymac roztwdr o sktadzie (w przelicze-
niu na masg):

- aldehyd mréwkowy (HCHO) 36,0 + 37,0%),

- metanol (CH3OH) 1,0+ 2,0%,

- kwas mréwkowy (HCOOH) nie wiecej niz 0, 0262% .

Nastepnie oznacza sie barwe roztworu wg

BN.71/

6020-02 p. 2.5, 1. Barwa nie moze przekraczad 50 w skali

platynowo-~kobaltowe],

2,.8,5. Wykonanie oznaczania, Do kolby stozkowe]

3 3 p

pojemnoéci 250 cm odwazy<¢ 50+ 0,1 g melaminy, dodad
3

86 cm  roztworu formaliny ( stosunek molowy melaminy i

formaliny wynosi 1:3)., Umieécié¢ w koibie mieszadto magne~

tyczne, Ustawi¢ kolbe na ptycie grzejnej mieszadta magne-

tycznego i ciagle mieszajac ogrzaé szybko przez okoto
o

3 min, do temperatury 80 C, Kolbe zdjaC z ptyty grzejnej

i po uptywie okoto 2 min przeprowadzid wizualna  ocene

przezroczystosci roztweru, W przypadku braku mieszadta
magnetycznego o mocy 500 W z ptyta grzejnaroztwor ogrzad

na tazni wodnej, mieszajac mieszadtem mechanicznym.

2.8,6, Ocena przezroczystosci roztworu, Przezroczys-

tosd€ ocenia sie w $wietle dziennym wg czterostopniowe]
skali, stanowiac kolbe na kartce biatego papieru, na ktérej
uprzednio narysowano czarnym tuszem dwie przecinajace

sie ze soba linie o grubosci 1 mm;

- przezroczysty - linie widoczne bardzo dobrze,
- lekko metny -~ linie jeszcze dobrze widoczne,
- metny - linie stabo widoczne,

~ bardzo metny - linie niewidoczne,

2 9 Oznaczanie barwy roztworu Zzywicy melaminowo-

~formaldehydowej, Po okreéleniu przezroczystosci roztwo-

ru zywicy melaminowo-formaldehydowej wg 2.8, roztwor

o .
przelaé do ogrzanego do 80 C cylindra Nesslera 1 o0zna-
czy<¢ barwe wg BN-71/6020-02 p, 2,5, 1, W przypadku gdy
wystepuje zmetnienie roztworu, natezy przed wystapieniem

do oznaczania barwy przesaczy¢ go przez saczek karbowa-
ny.

2. 10. Interpretacja wynikéw, Wartoéci liczbowe wyste-

pujace w normie oraz wyniki obliczen nalezy interpretowac

zgodnie z PN=70/N-02120 pkt, 3.3, 2, (metoda z).

KONIEC

Informacje dodatkowe
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme - Zaklady Azotowe
"Putawy!", Putawy,
2, Normy i dokumenty zwiazane
‘F’N-BB/C-OGSOO Przygotowanie odczynnikéw, roztwordw
pomochiczych oraz roztwordw do kolorymetrii i nefe-

lometrii
PN-74/C-88000 Formalina techniczna

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb

BN-71/6020-02 Oznaczanie barwy produktéw organicznych
1]

Przepisy analityczne Voest-Alpine Montan AG i Chemie-

~Linz

3

—

Normy zagraniczne i zalecenia miedzynarodowe

Japonia JIS 1531(1957) Melamine

NRD TGL 1229(1976) Grundchemikalien, Melamin
technisch
zsrRr ['OCT 7579-76 Menamuu TexHUUECKn)

RwPG PC 4270=73 MagamuH



