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Trojetanoloamina techniczna

6026-54

Grupa katalegowa X 211)

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
trojetanoloamina techniczna otrzymywana przez
synteze monoetanoloaminy i tlenku etylenu.

Trojetanoloamina ma:

a) wzOr sumaryczny C¢H,50;3N,

,CH,—CH,—OH
b) wzér budowy N Z-CH,—CH,—OH
CH,—CH,—OH

¢) mase czasteczkowsq: 149,19.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy.
Tréjetanoloamina techniczna ma zastosowanie ja-
ko skladnik emulgatoréw i $rodkéw dysperguja-
cych w przemysle chemicznym, kosmetycznym,
wlokienniczym, garbarskim i metalowym.

1.3. Normy zwiazane

PN-66/C-04004 Przetwory naftowe. Oznaczanie
gestosci (masy wlasciwej)
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne

pobierania i przygotowywania probek

PN-66/C-04523 Oznaczanie zawartosci wody me-
todg destylacyjng

PN/C-60008 Chemiczne badania i proby. Przyrza-
dy do pobierania probek. Zgltebniki do produk-
tow cieklych

PN-61/C-84908 Wodér techniczny sprezony

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

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach trans-
portowych. Znaki i znakowanie. Wymagania
podstawowe

2. OZNACZENIE

TROJETANOLOAMINA TECHNICZNA BN-72/6026-54
SWW 1241-823

3. WYMAGANIA
3.1. Wyglad

zewnetrzny. Trojetanoloamina

1) Symbol wg SWW: 1241-823.

techniczna powinna byé¢ oleistg cieczg bezbarwng
do lekko zoltej.
3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne

Wymagania

a) Gestosé w 20°C, g/cm? 1,128--1,135
b) Trojetanoloaminy, %o, nie mniej
niz 85
¢) Monoetanoloaminy i dwuetanolo-
aminy w przeliczeniu na dwueta-
noloamine, %, nie wiecej niz 14
d) Wody, %, nie wiecej niz 0,8

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Trojetanoloamine nalezy pako-
wa¢ do bebnéw polietylenowych pojemnosci 50
dm?2). Znakowanie opakowan nalezy wykona¢ wg
PN-67/0-79252, umieszczajgc na opakowaniu na-
pis zawierajacy co najmniej:

a) nazwe lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg 2,

¢) numer partii,

d) mase brutto i netto.

4.2. Przechowywanie. Trojetanoloamine nalezy
przechowywaé¢ w zamknietych opakowaniach, za-
bezpieczonych przed dzialaniem s$wiatta. Czas
przechowywania nieograniczony.

4.3. Transport. Trojetanoloamine moZna prze-
wozi¢ dowolnym $rodkiem transportu. Przy prze-
wozie koleja nalezy ladowaé do granic pelnego
wykorzystania wagonu, zabezpieczajgc produkt
opakowany wg 4.1 przed przemieszczaniem sie w
czasie transportu w sposdb zgodny z przepisami
kolejowymi ?). W transporcie samochodowym,
produkt nalezy ladowaé zgodnie z instrukcja o
ladowaniu samochodéw ciezarowych i przyczep ?).

2) Patrz Informacje dodatkowe.

Zjednoczenie Przemystu Organicznego

Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego

,,Organika”

dnia 10 lipca 1972 r. jako norma obowigzujaca w zakresie produkcji
od dnia 1 lipca 1973 r. (Dz. Norm. i Miar nr 17/1972 poz. 35)
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5. BADANIA

5.1. Program badan

5.1.1. Badania niepelne polegaja na sprawdze-
niu gestosci, zawartosci mono- i dwuetanoloami-
ny, zawartoéci wody. Badaniom niepelnym nalezy
podda¢ kazda partie wyprodukowanego produktu.

5.1.2. Badania pelne polegaja na sprawdzeniu
zgodnosci z wszystkimi wymaganiami podanymi
w 3.2. Badania pelne nalezy wykona¢ przv ckre-
sowej kontroli produkcji, co najmniej jeden raz
na kwartal na zyczenie odbiorcy.

5.2. WielkoS§¢ partii. Partie produktu stanowi
najwyzej 100 opakowan.

5.3. Pobieranie probek — wg PN-67/C-04500.
Z kazdej partii, w zalezno$ci od licznosei opako-
wan, nalezy pobra¢ losowo nastepujace liczby
opakowan jednostkowych do pobrania proébek.

Liczba opakowas Li(‘zl‘m opak(?waﬁ. ktora
w partii nalezy pobraé do pobra-
nia probek
do 6 wszystkie
7= 15 6
16— 25 9
26— 63 12
64--100 14

Probki z opakowan jednostkowych nalezy pobie-
ra¢ zglebnikiem nr 1 wg PN/C-60008 z calej war-
stwy cieczy w opakowaniu. Ilo$¢ pobieranych préb
pierwotnych z jednego opakowania powinna by¢
taka, aby masa $redniej probki laboratoryjnej nie
byla mniejsza niz 1500 g. Srednia probke labora-
toryjng nalezy przygotowaé przez zmieszanie pro-
bek jednostkowych i podzieli¢c na dwie czesci.
Czes¢ $redniej probki laboratoryjnej o masie nie
mniejszej niz 500 g nalezy przechowywaé do ana-
lizy kontrolnej w ciaggu 3 miesiecy od daty wy-
stania produktu.

5.4. Opis badan

5.4.1. Oznaczanie gestosci wykonaé areometrem
wg PN-66/C-04004.

5.4.2. Oznaczanie zawartoSci trojetancloaminy

5.4.2.1. Zasada oznaczania. Zasada oznaczania
polega na przeprowadzeniu etanoloamin w lotne
estrv trdjfluorooctowe i rozdziale mieszaniny
otrzymanych estrow metoda chromatografii ga-
zowej. Na podstawie otrzymanego chromatcgra-
mu oblicza sie metoda kalibracji zawartos¢ mono-,
dwu- i tréjetanoloaminy.

5.4.2.2. Aparatura i przyrzady

a) Chromatograf gazowy z detektorem prze-
wodnictwa cieplnego.

b) Kolumna aluminiowa lub stalowa diugosci

1--2 m, Srednicy wewnetrznej 4 mm wypelniona
chromosorbem G 60—80 mesh impregnowanym
5-procentowym roztworem bursztynianu neopen-
tyloglikolu, kondycjonowana w temperaturze
180°C w ciagu 24 godz.

c¢) Mikrostrzykawka pojemnosci 10 mm?,

d) Strzykawka pojemnos$ci 10 c¢cm?.

e) Strzykawka pojemnosci 1 cms.

f) Buteleczki z hermetycznym
gumowym pojemnosci 2 cm?,

5.4.2.3. Odczynniki i roztwory

a) Bezwodnik kwasu tréjfluorooctowego do
chromatografii (d=1,5).

b) Monoetanoloamina do chromatografii.

¢) Dwuetanoloamina do chromatografii.

d) Tréjetanoloamina do chromatografii.

e) Mieszanina wzorcowa etanoloamin zawiera-
jaca skladniki w ilosciach odpowiadajacych w gra-
nicach skladu tréjetanoloaminy technicznej, przy-
gotowana przez odwazenie poszczegolnych sklad-
nikow.

f) Wodor
C-84908.

5.4.2.4. Estryfikacja etanoloamin. Wprowadzi¢
za pomocy strzykawki pojemnosci 1 ecm? do bu-
telki pojemno$ci 2 em? z hermetycznym zamknie-
ciem gumowym 1 cm® bezwodnika kwasu tréj-
fluorooctowego po uprzednim usunigciu z niej po-
wietrza za pomocg strzykawki pojemnosci 10 cm3.
Dodaé powoli strzykawka pojemnosci 1 em? 0,05
cm3 wzorcowej mieszaniny etanoloamin przy cig-
glym mieszaniu. Po usunieciu strzykawki wstrza-
sa¢ zawartosé butelki przez 10 min. W ten sam
sposéb przygotowaé estry etanoloamin wzorco-
wych oraz badanej prébki.

5.4.2.5. Warunki chromatografowania. Warun-
ki chromatografowania sg nastepujace:

a) gaz nosny — wodor,

b) szybkoé¢é przeplywu gazu nosnego

zamknieciem

sprezony techniczny wg PN-61/

— 110 cm?/min,

¢) temperatura kolumny — 172°C,

d) temperatura dozownika — 250°C.

Aparat uruchomié¢ zgodnie z instrukcja obslugi
z uwzglednieniem podanych parametréw.

5.4.2.6. Identyfikacja skladnikow badanej préb-
ki. Wprowadzi¢ na kolumne 5 mm?® probki przy-
gotowanej wg 5.4.2.4 i tak dobraé¢ czulo$¢ apara-
tu i przesuw tasémy rejestracyjnej, aby wysokosc¢
piku skladnika cléwnego byla zawarta w grani-
cach 60--75%0 szerokosci tasmy rejestracyjnej.
Zanieczyszczenia tcwarzyszace glownemu skilad-
nikowi rejestrowaé przy zwigkszonej czulosci, w
przypacku gdy wysokosci ich pikéw sa mniejsze
od /1, wysokoéci piku skladnika gléwnego. Iden-
tyfikacje poszczegolnych skladnikéw  wykonaé
przez obliczenie wzglednych czaséw retencji od-
powiednich pikéw i poréwnanie ich ze wzgled-
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nymi czasami retencji estrow etanoloamin wzor-
cowych.

5.4.2.7. Wyznaczenie wspélczynnikéow kalibra-
cji. Wykona¢ trzy chromatogramy w warunkach
podanych wg 5.4.2.5 i 5.4.2.6 mieszanki przygoto-
wanej wg 5.4.2.4., Powierzchnie pikoéw rejestro-
wa¢ automatycznie przy uzyciu integratora lub
obliczy¢ mnozac wysokos¢ piku przez jego sze-
rokos¢ zmierzong w polowie wysokosci.

Obliczy¢ $rednig arytmetyczna tych powierz-
chni, a nastepnie wspélezynnik kalibracji (K.) dla
kazdego skladnika osobno wedlug wzoru

m

Ke=Tg.
w ktorym:
m — zawarto$é danego skladnika w miesza-
ninie wzorcowej, %o,
Sy — $rednia powierzchnia piku danego sklad-
nika na chromatogramie wzorcowym,
mm?,

5.4.2.8. Oznaczanie ilosciowe. Wykona¢ chro-
matogramy badanej prébki przygotowanej wg
5.4.2.4 uwzgledniajgc warunki podane w 5.4.2.5 i
5.4.2.6. W obliczeniach uwzgledni¢ tylko piki zi-
dentyfikowane wg 5.4.2.6.

Zawartos¢ kazdego skladnika (X) obliczyé w
procentach wedlug wzoru

X =K;- S,

w ktoérym:

K, — wspolczynnik kalibracji danego sklad-

nika obliczony wg 5.4.2.7,
S. — powierzchnia piku danego skladnika na
chromatogramie danej prébki, mm?.

5.4.2.9. Wynik. Za wynik przyja¢ Srednig aryt-
metyczng dwoch oznaczan rownoleglych, réznig-
cych sie miedzy soba nie wiecej niz o 0,5%.

5.4.3. Oznaczanie zawartoSci mono- i dwueta-
noloaminy

5.4.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Arsenian sodowy cz.d.a., roztwor 0,In przy-
gotowany w nastepujacy sposob: 4,9455 g troj-
tlenku arsenu rozpusci¢ na gorgco w malej ilosci
(okolo 150 em?) 1n roztworu wodorotlenku sodo-
wego w parowniczce porcelanowej. Roztwor
sptuka¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1000
cm?, doda¢ krople roztworu fenoloftaleiny i In
roztworu kwasu siarkowego do odbarwienia. Na-
stepnie doda¢ okolo 20 g kwasnego weglanu so-
dowego rozpuszcezonego w 500 e¢cm?® wody, dopel-
ni¢ woda do kreski i wymieszac.

b) Nadjodan sodowy, roztwor przygotowany
przez rozpuszczenie 15 g bezwodnego metanadjo-

Informacje dodatkowe

danu sodowego cz.d.a. w 180 cm® 1n roztworu
kwasu siarkowego w kolbie pomiarowej pojem-
nosci 1000 ecm® i dopelnienie woda do kreski.

¢) Jodek potasowy cz.d.a., roztwor 20-procen-
towy.

d) Kwasny weglan sodowy cz., roztwér nasy-
cony.

e) Jod sublimowany, roztwér 0,1n.

5.4.3.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoio
1 g tréjetanoloaminy z dokladnoscia do 0,0002 g,
przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojem-
nosci 100 ecm?® i uzupelni¢ woda do kreski. 10 ¢cm?
tak przygotowanego roztworu przenies¢ pipeta do
kolby stozkowej z doszlifowanym korkiem, doda¢
25 cm? roztworu nadjodanu sodowego oraz 10 cm3
roztworu kwasnego weglanu sodowego. Kolbe
zamknag¢ korkiem i roztwér wymieszaé. Jedno-
czeSnie przygotowac Slepa probe uzywajac wody
zamiast roztworu tréjetanoloaminy. Po 5 min
reakcji w temperaturze pokojowej doda¢ do kaz-
dej kolby 30 em? 0,In roztworu arseninu sodo-
wego 1 2 em?® roztworu jodku potasowego. Kolbe
zamkng¢ korkiem i po uplywie 10 min miarecz-
kowa¢ 0,In roztworem jodu do zmiany zabarwie-
nia na lekko zolte. Zawarto$¢ monoetanoloaminy
i dwuetanoloaminy w przeliczeniu na dwuetano-

loamine (X,) obliczyé w procentach wedlug wzo-
ru

V,—V, - 100 - 100 -

X, = 0,002628 _ (V, — V) - 2,628
m - 10 m
w ktorym:
Vi — objetosé scisle 0,1n roztworu jodu

zuzyta do miareczkowania badanej
proby, cm3,

V, — objetosé $cisle 0,1n roztworu jodu
zuzyta do miareczkowania S$lepej
préby, cms?,

m — odwazka badanej tréjetanoloami-
nY’ g’

0,002628 — ilos¢ dwuetanoloaminy odpowiada-
jaca 1 cm?® $cisle 0,In roztworu
jodu, g.

5.4.3.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $red-
nig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch
oznaczan nie réznigcych sie wiecej niz o 0,5%.

5.4.4. Oznaczanie zawartosci wody — wg PN-66/
C-04523.

5.4.5. Zaswiadczenie o wynikach badan. Do
kazdej wysylki tréjetanoloaminy technicznej na-
lezy dolgczy¢ zeswiadczenie stwierdzajace zgod-
nos¢ produktu z wymaganiami normy. Interpre-
tacja wynizéw powinna byé zgodna z PN-70/
N-02120.

KONIEC



INFORMACJE DODATKOWE do BN-72/6026-54

ZN-71/MPCh-TR-6532 Wyroby z polietylenu. Bebny Instrukcja o !adowaniu samochodéw ciezarowych i

50 dm?. przyczep. Zalgcznik do Zarzadzenia Ministra Komuni-
Przepisy o ladowaniu i wyladowywaniu wagonéw  kacji z dnia 7.111.1963 r.

towarowych w komunikacji wewnetrznej. Zalgcznik nr Niniejsza norma zastepuje ZN-66/MPCh/OE-3151,
10 do art. 27 ust. 4 pkt. 4 DKP.
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