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1. Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest metoda

oznaczahia liczby jodowej sadzy w celu okres$lenia stopnia

rozwinigcia powierzchni wtasciwej sadz réznego typu,

2, Zakres stosowania metody.Metode oznaczania liczby

jodowej mozna stosowaé do sadz, ktére zawieraja do 1,5%
czesci lotnych i 0,25% ekstraktu acetonowego bez ich od-
gazowywania, natomiast inne nalezy odgazowywaé (np. sadza

aktywna kanatowa).

3, Zasada metody polega na oznaczaniu masy jodu zaad-

sorbowanego przez sadzeg z roztworu wodnego,

4, Aparatura i przyrzady

a) Suszarka elektryczna z regulacja temperatury,

b) Wiréwka.

c) Wstrzasarka mechaniczna o czestotliwoéci okoto 240
wstrzaséw na 1 min,

d) Elektryczny piec z termoregulatorem,

e) Tygle z pokrywkami o $érednicy36mm (pojemnosé 25 cm3)

f) Sito o boku oczka kwadratowego 0, 16 mm,

g) Eksykator,

5, Odczynniki i roztwory

a) Woda destylowana o pH 6,5 + 7, 2.

b) Jodek potasowy, cz.d.a,.

c) Jodan potasowy cz.d,a,, roztwér 0,03941N, Jodan po-
tasowy wysuszy¢é w ciagu 1h w temperaturze 1201500 i ostu-
dzi¢ w eksykatorze do temperatury otoczenia, 45 g jodku
potasowego, odwazonego z doktadnoscia do 0, 14g,rozpuscié
w okoto 200 cm3 wody destylowanej w kolbie pomiarowe]
pojemnosci 1000 cma,

Do tej samej kolby doda¢ 1,4058 g $wiezo wysuszonego
jodanu potasowego, odwazonego z doktadnos$cia do 0,0001 g.
Po rozpuszczeniu jodanu zawarto$é kolby rozcieAczyé wo-
da do objetosci 1000 cm3 i dobrze wymieszad,

d) Alkohol n-amylowy, cz,d,a,
e) Kwas siarkowy, cz,d,a., roztwér okoto 4N,

f) Jodek rteci (HgJsp ) cz.d. a.

g) Skrobia, roztwér; 2,5 g skrobi rozpuszczalhe] oraz

2 mg jodku rteci wymieszaé w zlewce pojemnosci 50 cm3
z 25 cm3 wody, Zawiesine wlaé do 1000 cmawrzgcej wody,
mieszajac roztwér przez caly czas i kontynuowaé ogrzewa-
nie do wrzenia co najmniej przez dalsze 5 min, Po ozigbie-
niu do temperatury pokojowej zdekantowaé przezZroczysty
roztwér do ciemnej butli z doszlifowanym korkiem, Roztwér
mozna przechowywaé przez 30 dni,

h) Tiosiarczan sodowy, cz.d,a., roztwér 0,03941N, W
kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 c:m3 rozpuscié w okofo
500 cm3 wody, 9,79 g tiosiarczanu sodowego (Na25203 .
-SHZO),odwa;':onego z doktadnoscia do 0,005 g, Dodaé 5 cm
alkocholu n-amylowego, uzupetnié woda do kreski i dobrze

wymieszad,

Miano roztworu nastawié po 24 h od chwili jego przygo-
towania w nastepujacy sposdb: do kolby stozkowej pojemno-
Sci 250 cm3 odmierzyc¢ pipeta 25 cm3 roztworu jodanu pota-
sowego oraz 3 c:rn3 roztworu kwasu siarkowego, Wydzielo-
ny jod miareczkowac roztworem tiosiarczanu sodowego do
chwili, gdy zabarwienie miareczkowanego roztworu stanie
sig jasnozétte, Wéwczas dodaé do kolby okoto 5 cm3 roz-
tworu skrobi i kontynuowaé miareczkowanie do momentu, w
ktérym po dodaniu 1 kropli roztworu tiosiarczanu sodowe-
go nastapi catkowity zanik niebieskiego zabarwienia. Od

. I - 3
czytac wskazania biurety z doktadnoscia do 0,05 cm ™,

Normalno$¢ roztworu tiosiarczanu sodowego(N,) obliczyé

wg wzoru

25-0,03941
) = i (1)
v,
w ktérym:
V2 - objetos¢ roztworu tiosiarczanu sodowego zu-

zytego do miareczkowania, cm

’
0,03941 - zatozona normalnoéé roztworu tiosiarczanu

sodowego,
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Mianowany roztwér tiosiarczanu sodowego mozna prze-
chowywadé w ciemnej butli z doszlifowanym korkiem najwyzej
przez 30 dni,

i) Jod cz,d.a, roztwér 0,04728N, 57 g jodku potasowego
odwazonego z doktadnoscia do 0,01 g, umiesci¢ w kolbie
pomiarowe]j pojemnosci 1000 cm3 i rozpuscié w okoto 30 c::n%s
wody. Odwazyé 6,01 g jodu z doktadnoscia do 0,005giprze-
niesé szybko do tej samej kolby a nastepnie zawartosé  jej

rozciefczy¢é woda do kreski i dobrze wymieszac.

Miano roztworu nastawic¢ po 24 h od chwili jego przygo-
towania w nastepujacy sposéb: do kolby stozkowe] pojemno-
mia-

3 . Py 3 . .
§ci 250 cm odmierzy¢ pipeta 25 cm  roztworu jodu i

reczkowaé mianowanym roztworem tiosiarczanu sodowego
do chwili, gdy zabarwienie roztworu w kolbie stanie sige ja-
shozdtte, Wowczas dodad 1 Cm3 roztworu skrobi i kontynuo-
wac¢ miareczkowanie do zaniku niebieskiego zabarwienia.

Normalnosé roztworu jodu (N2 ) obliczyé wg wzoru

N, = s (2)

w ktérym;
V1 - objetosé tiosiarczanu sodowego zuzytego do miare-

czkowania, cm ,

N; - normalnos$é roztworu tiosiarczanu sodowego wg wzo-

ru(1).

Normalnos$¢ roztworu jodu powinna miescié sie w grani-
cach 0,04723 <+ 0,04733. W przypadku normalnosci mniej—
szej niz dolna granica, nalezy sporzadzié¢ nowy roztwdr jo-
du z wigksza nawazka niz podana w przepisie, Natomiast
gdy normalno$é przekracza gérna graniceg, ilosé wody (W),

ktéra nalezy dodaé w celu uzyskania pozadanej normalnosci

obliczy¢ wg wzoru

w ktérym;

bt @ : 3
V. - objeto$éé mianowanego roztworu jodu, cm

3 ’

. N, - normalno$é roztworu jodu cznaczana w wyniku mia-
reczkowania tiosiarczanu sodowego wg wzoru (2),
N; - pozadana normalnoéé roztworu jodu (0,04728),
Po dodaniu obliczone]j iio'éci wody do wyjsciowego roz-
tworu jodu, roztwér nalezy dobrze wymieszaé w zamknie-
tej kolbie i sprawdzié jego normalnosé,
Mianowany roztwdr jodu mozna przechowywaé¢ w ciemnej
butelce z doszlifowanym korkiem pojemnosci 1000 cm3 naj-

wyzej przez 2 dni,

6. Odgazowanie sadzy, Sadze, ktére zawieraja wigcej

niz 1,5% czesci lotnych i 0,25% ekstraktu acetonowego,
nalezy odgazowywac w nastepujacy sposéb: wyprazony do
statej masy tygiel napetni¢ przesiana przez sito i wysuszo-
na sadza tak, aby réznica miedzy wysokoscia napetnienia a

wysokoscia tygla wynosita 2 mm, Powierzchnig sadzy w ty-

glu wyréwnaé stukajac dnem tygla o powierzchnig stotu, Na-

petniony tygiel przykryé przykrywka, wstawi¢ do pieca
. o

ogrzanego uprzednio do temperatury 950 C i w tej tempera-

turze prazy¢ sadze w ciagu 7 min, Po uptywie tego czasu

tygiel wyjac i umiescié w eksykatorze do ochtodzenia,

7, Wykonanie oznaczania, Przed przystapieniem do ozna-

czania liczby jodowe] préobke sadzy przygotowanej wg BN—79/
6048-03 nalezy przesiaé¢ przez sito o ile przewiduje to
norma przedmiotowa, wysuszy¢ w temperaturze 105 iSoC
do statej masy i ochtodzi¢ w eksykatorze do temperatury po-
kojowej,

Do naczynia wiréwki odwazyé z doktadnosciado 0,0001 g

w obecnosci srodka osuszajacego nastepujace ilosci sadzy:

- 0,5 g, jesli liczba adsorpcji jodu nie jest wigksza niz
135 mg/g,
- 0,25 g, jesli liczba adsorpcji jodu miesci sie w grani-

cach 136 + 500 mg/g,

- 0,125 g, jesli liczba adsorpcji jodu jest wigksza niz
500 mg/g, po czym naczynie zamknac¢ korkiem,

Do naczynia z prébka odmierzy¢ pipeta 25 c:m3 roztworu
jodu, natychmiast zamknaé korkiem i wytrzasac w  ciayu
1 min na wytrzasarce mechanicznej, a nastepnie prébke od-
wirowaé z predkoscia okoto 1000 obr/min w ciagu 1 min w
przypadku sadzy granulowanej lub 3 min w przypadku sadzy
niegranulowanej, Nastepnie zdekantowaé catkowita ilosé
roztworu do zlewki i pobrac¢ pipeta 20 crn3 roztworu do kol -
by pojemnosci 250 cm3.' Zawartosé kolby miareczkowac
roztworem tiosiarczanu sodowego do chwili, gdy zabarwie-
nie stanie sie jasnozdétte, Wowczas dodac okoto 5c:m3skr-obi
i dalej miareczkowaé do momentu, gdy po dodaniu kropli
roztworu t?osiar‘czanu sodowego zniknie niebieskie zabar-
wienie, Wskazania biurety odczytywac z doktadnoscia do
0,05 cm3,

W przypadku braku wirédwki oznaczanie nalezy wykonad
wprowadzajac nastepujace zmiany:

- prébke sadzy wazy sie w kolbie stozkowej pojemnosci
100 -::m3 z doszlifowanym korkiem,

- po ukoiczeniu wytrzasania prébke pozostawié¢ na 5 min,
a nastepnie odsaczyc¢ sadze przez lejek z dnem porowatym
G3 przy lekkim zasysaniu,

- po odsaczeniu sadzy pobraé pipeta 10 cm3 roztworu
i miareczkowad¢ roztworem tiosiarczanu sodowego,

Wykonaé $lepa prébe biorac do badania 25 cm3 roztworu

jodu i postepujac w ten sam sposdb, jak z badana prdébka,

8, Obliczanie wynikéw, Liczbe jodowa (J) obliczyé w

mg/g wg wzordéw

- w przypadku stosowania wirdwki

(V, - V) 25N, 126,9 N
T et 1 = 158,6 (V,-V;) —— (4)
m - 20
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3
- w przypadku stosowania lejka G3 m - masa sadzy, g,
126,9 - masa atomowa jodu, g
(V, - Vs) 25 -N,- 126,90 25 (V, — U ) N, (s) d .
J = - ’ 4 5 m 25 - objeto$é roztworu jodu wprowadzona do  prébki
m- 10 '

w ktérych:
V4 - objetosé roztworu tiosiarczanu sodowego zuzy-
tego do miareczkowania $lepej préby, cm3,
V5 - objetosé roztworu tiosiarczanu sodowego zuzy-
tego do miareczkowania badanej préby, cm3,
'

N1 - normalnoéé roztworu tiosiarczanu sodowego wg

wzoru (1),

3
sadzy, cm ,

9. Wynik, Za wynik nalezy przyjac¢ Srednia arytmetycz-
na wynikéw, obliczonych z doktadnoécia do 0,1 mg/g conaj
mniej dwéch oznaczan, ktérych réznica nie powinna prze-
kroczyé 10% wyniku $redniego,
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BN-79/6048-03 Sadza, Pobieranie prébek
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ISO 1304-74 Carbon Black - Determination of lodine Ad-

sorption Number
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