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Mocznik techniczny ORGANICZNE Zamiast 

krystaliczny P N -62/C-88029 

I 
l. WSTĘP 

1.1. Przedmiot norm y. Przedmiote m normy jest 
mocznik techn iczny I,rystaliczny, otrzymywany 
syn tetyczn:e z amoniaku i dwutlenku \',; ęg i a pod 
c iśn i en iem w podwyższonej tempera t urze . 

:l\1 ocznik ma: 

a ) w zór sum<lryczny CH4N 20, 

NH~ 

I 
b) wzór 'slrll ktllr <l lny O = O 

NH~ 

ej ma~ę cząsteczkowc1 60,056 (196 1 r.). 

1. 2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Mocz­
nik techniczny krystal iczny s tos uje się g łownie do 
produkcji tworzy w sz tu cznych or,.1Z \V przemyśle 

fa rIl! <l celltycz ny l1l i chp!l1icznyn, . 

I . ~ . ,or lll'\ ' 7 \ \ ' i :1 zallc 

PN-li7 /C-04500 Produk ty chemiczne . Wytyczne po­
bierania i przygolowywa n i<l próbek 

P N-54/C-04517 Che miczne b."ldania i próby. Ozn3-
, czan ie' substancji nierozpuszczalny ch w wodzie 

\\' produktach chemicznych 
PN- 76!C-04959 Oznaczani e zawartośc i wody meto­

dą Kar ola F isch era w produktach organicznych 
i n icorg anicznych 

PN-68/C-06500 Ana liza chemiczna. P r zygotowa­
;llt' odczyn nik ów, roz tworów pomocniczych oraz 

rO/.tw'orń\\ · do ko]orvmetrij i ne felometri i 
PN- 74/C-60008 Próbnik i do pobie ra nia próbek 

produktów bezkszt ałtnych . 
PN-68 /0-79027 Opak owania tra nspor tow e . Worki 

jl8pierowe. SZf'regi \"'ymiarowe 
PN -76/0 -79252 T r ansportowe jednostki opakowa­

niowe. Znaki i znakowanie. Wymagania podsta­
wowe 

Pl\i-76/P -79005 Opakowan ia transportowe. Worki 
pap ierowe 

BN-7 116020-02 Oznaczanie barwy prod uktów 
OI'gem icznych 

BN -77/G41 4-06 OpLIkowa n ia transportowe z two­
rzyw sztllc:~ny('h. 'Worki pol ie tylenowe otwarte, 
plaskip, bez fałd bocznych, zgrzewane 

l) Symbol wg SWW: 1241-577 

Gr upa katalogowa X 21 1) 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. Gatunki . W za l eżności od zawartości azotu 
oraz zanieczyszczeń rozróżnia się dwa gatunki 
mocznika technicznego krystal icznego oznaczone 
cyframi rzymskimi: l i II. 

2.2. PrzJkł'ad oznaczenia rr:ocznika tech niczn ego 
i.;ry staliczn ego ga tu nk u l : 

:vI OCZNIK TECHNICZ NY KRYSTALICZNY 
BN -72/6026-55 

:3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. Mocznik techniczny 
krystal iczny powinien m ieć postać drobnych kry ­
s zta ł ów łatwo rozpuszczalnych w wodzie. 

3.2. W.ymagania chemiczne i fizyczne - wg 
tabl. 1. 

Tabli('a l 

\Vynlagan ia ~-- -. 

I 
- -_. __ ._----;----

a) A zotu w przej icze­
nin na suchą sub­
stanc j ~, %, naj m niej 

b) Temperatura top­
n ie n ia, oC, co n<Jj-

m nie j 2 

c) Siarczanów (S O 4 ). 

Ok>, naj wyżej 

I d) Biu ret u , %, naj­
wyżej 

e ) Alkali czność (NH3) , 

%, najwyżej 
f) Żelaza (Fe 2,.. ), %, 

najwyże j 

g) Substancji nie roz­
puszczaJnych \\' 
wodzie, %, na jwy­
żej 

h) Wody, %, najwyżej 
i) Popiołu, %, n aj­
wyżej 

k) pH tO -procentowe­
go r oztwoT:U mocznikD 

1) Barwa l U-procen-
towego r oztworu 
mo cznika, s top ni c 
w skali P t-Co, 
najwyżej 

46 ,3 

131 ,0 

0,01 

0,7 

0.003 

0,00 l 

0.03 
0. 5 

0,02 

7 -ó- 3,5 

50 

Gatunek 

II 

46 

129,5 

0,02 

1,.5 

0.04 

0,01 

0, 1 
1.0 

0.1 

7 -:- 8,5 

nie oznacza 
się 

Zjedn oczenie PrzemysJu Rafineryjnego i P etrochemicznego "Petroch emia" 
U~tanowi()na prLez D yrek tora Zjednoczen ia "P etrÓch emia" dn ia 20 paździ ernika 1972 r. jako' norma obowiązu-

jąca \ V zak re~ie p r odukc ji od dnia l l ipca 1973 r. (Dz. Norm. i Miar nr 1/1973 poz. 2) 

Wyda n ie II 
W Y DA WN1CTW A NnRM/\LlZ,~CY J NE Druk. Wyd . Norm. W·wa. Ark. wyd . 0 ,85 Na kł . 2.00+23 Z a m .3610/78 Cena zł 5,40 
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4. PAKOW ANIE, PRZECHOWYWANIE cd. lab!. ~ 

1 TRANSPORT 
4.1. Pakowanie. Mocznik t echni czny należy pa­

kować po 50 kg do worków polietylenowych za­
mykanych przez zgrzewanie wg PN-77 /6 414-06 
lub do worków papierowych 053 + 2A5 lub 
054 + lPET zgodnych z PN-76/P -79005 i o wy­
miarach zgodnych z PN-68/0-79027. 

Na każdym opakowaniu należy umieścić trwały 
napis wykonany wg PN-76/0-79252 zawierający 

co najmn iej : 
a) nazwę lub znak zakładu produkcyjnego, 

b) oznaczenie wg 2.2, 

c) m<lsę n tto. 

Datę wysyłki należy podać w ateście dołączo­

nym do każdej parti i produktu . 

4.2. Przechowywanie. Ze względu na h igrosko­
pijność, mocznik naJeży przechowywać w pomie­
szczeniach suchych i chronić przed zawilgoceniem. 
Worki należy układać najwyżej w sześciu warst­
wach. 

4.3. Transport. Mocznik należy przewozić do­
wolnymi krytymi środkami transportu i chronić 
przed zawilgoceniem. Wystające części konstruk­
cyjne środka transportowego, jak śruby, h aki, na­
leży zabezpieczyć a lbo usunąć tak, aby nie spo­
wodowały uszkodżenia opakowania. Worki należy 
układać płasko, śc iśle obok siebie, na całej po­
wierzchn i ~rodka przewozowego, a ewentualne 
luk i zabezp ieczyć mater i ałem wyściółkowym lub 
w in ny sposób tak , aby ładunek tworzył z\\' a rtą 

całość zabezpieczoną przed przesuwaniem się 

i wzajemnym uszkodzeniem. 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań 
Tablica 2 

I Rodzaje badan 

1

-;;) Ozn~zanie zawartości ­
<Azolu 

b) Oznaczanie temperatu ry 
topnienia 

c) Oznaczanie zawarlości 

siarczanów (SO~ ) 
d) Oznat:zanie zawartości 

biuretu 
c) Oznaczallie alkaliczności 

(NHa) 
f) Oznaczanie zawar~ośc! 

żelaz:a (Fe 2+ ) 

g) Oznaczanie zawartośc i 

substancji nierozpuszcza l­
nych w w odzie 

h) Oznaczanie zawartości 

\ 

wody 
i) Oznaczanie zawartości 

popiołu 

_1 
___ -=upy badań 

_ pełne niepełne 

+ + 

+ + 

+ 

+ + 

+ -t 

+ + 

+ 

+ + -----_._-----'----_.'-------

Rodzaje badań 

j) Oznacza:1ie pH lO-pro­
cen towego roztworu 
moczn ika 

k) Oznaczanie barwy 
] O-procentowego roztworu 
moczni ka 

Grupy badaó I 

pełne I n~epełne i 

i I 
-;-! I 

I I 

! I 
Znak + oznacza obowiązek w ykonania ozn:lczania . 
Badania niepełne należy wykonywać dla każdej 

partii! produktu. 
Badania pełne wykonuje s ię na życzenie odbiorcy 

zgłoszone p rzy zamówien iu . 
'-------------- - - --_._--------

5.2. Wielkość partii. Part ię produktu stanow i 
najwyżej 40 t mocznika t echnicznego krystalicz ' 
nego jednego gatunku i przeznaczonego dla jed­
nego odbiorcy. 

5.3. Pobieranie próbek należy wykonać wg 
PN-67/C-04500. Z każdej partii pobrać w sposób 
losowy, w zależności od l icznośc i parti i, liczbę 

opakowań podaną w tab!. 3. 

Liczba opakowań 
w partii 

szt uk 

do 15 
16 -:- 25 
26 -:- 63 
64, -:- 160 

Hi! -:- 250 
ponad 25 1 

Tablica 3 

Liczba opakowań prze­
znaczonych do pobieran ia 

próbek, sz tuk 

6 
9 

12 
H 
15 
16 

Próbki z wylosowa nych worków należy pobierać 
zgłębnikiem wg PN-74/C-600U8. Z każdego worka 
należy pobrać po 2 p róbki p ierwotne, ]wżda o ma­
sie 100 g . Pobrane próbk i należy zsypać d') f::zy­
stego naczynia, dobrze wymieszać i pobrać śred·­
nią próbkę bboratoryjną w i lości co najmniej 
~OOO g. .J ",że l i n~asa próbek pierwotnych jest 
rlmiejsza niż 2000 g należy odpowi ednio zwiększyć 
ich ilość. Średni,! próbkę laboratoryjną należy po­
dzielić na dWie rÓWl'e częŚCI. z k tórych jedną prze ­
znacza s~ę do wykony\\"Cmia a nalizy, a druga stann­
\V i próbk c: rozJemczą, kt órą należy pr..:echowywać 
w c iągu l miesiąca. 

Dopuszcza się u prod ucenta pobieranie próbek 
wprost z taśmy, przy czym częstotliwość pobiera­
nia powinna wynosić 0,5 kg ~o 31) m ;r .. 

5.4. Opis badań 

5.4.1. Oznaczanie zawartości azotu w przelicze­
niu na suchą substancję 
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JA.1.1. Odczynniki i roztwory 

a) Czerwień metylowa cz .d.a ., roztwór 0,2-pro­
cenlO\ y. 

b) F ormalin a techniczna , roztwór 20-procento­
wy zoboj ętniony IN roztworem wodorotlenk u so­
dow ego. 

c) Kwas sia rkowy cz. (1 ,84) i roztwór 0,5N. 
ci) Wodorotlen ek sodowy cz.d .a., r oztwór 5N i IN . 
e) Wskć.tźn i k mi eszany: 0,5 g fenoloftaleiny 
0.5 g tyrnoftal einy rozpuścić w 100 cm 3 9G-pro-

cen towego roztworu etanolu . 

5.4.1.2. Wy konanie oznaczania. 1 g badanego 
rncczni ka odważyć z dokładnością do 0,0002 g 
i przeni eść ilościowo do kolby Kjeldah la pojem­
ności 250 cm1, spłukując szy jk, 20 cm1 wody . 
Dodać 3 cm1 stężonego kwasu siarkowego. Kolbę 
ustaw ić skośnie na siatce azbestowE'j. Zawartość 

kolby ogrzewać ostrożni e aż do znprzes tania b urz­
liwego wyd ziela nia si~ dwutlenku węgla i ukaza­
nia się białych dymów. Kolbę odstaw i ć i ochło­
dzić. Zawartość kolby przen i eść ilośdowo do kol­
by stożkowej pojemności 300 cm\ dodać 1 -7- 2 
kropl i roztworu czen\'ieni m e tylowej i nadm iar 
kwa su siarkowego zobojętnić 5N ro ztworem w odo­
t"otlenku sodowego do zmiany zabarwienia różo­
wego na żółte. Nast~pn ie dodawać kroplami 0,5 N 
rozlwór kwasu siarkowego do uk azania się różo­

w ego zabarwien ia. Do tak zobojętn ionego roztwo­
r u dodać 40 cm~ roztworu i ormaliny, 5 kropli roz­
twrru wskaźn ika mieszanego i po upływie 2 m in 
mirr ' czko \\" :1ć' lN roztworem w odorotlenku soJo­
\\,(' go do uk :1zimi a się różowofio letowego zaba r­
\'." !C.' nia , ni c znikQ .i ~ccgo w ciągu l min. Roz tw ór 
po doda ni u forina lm y 1113 barwę różową, która 
podczCl s mia reczkow:mia pr zcchodzi początkowo 

w żól tą , :1 następnie w róiowofioldo\Vą, co wska­
zu je na k O'licc miureczkowania . 

Za vartość azot u \V przel iczen iu na suchą sub­
tancjq (Xl) obl iczyć w p :-ocentach \'v'g w zoru : 

v . 0,014 . 100 . 100 11 . 140 
XI ~ - ----- ~-------

171 (lOO - X ;, ) ITI (100 - X,» 
(1) 

w którym : 
V - objętość ściśl e 1 N rozl woru \vodoro­

tlenku sodow ego, zużytego do miarecz­
kowa nia, CI1 _1, 

0,014 i lość azotu pdpO\vbdająca l c:n1 ściśle 

IN rozt\vol'U wodoro tl enk u sodowcgo, g, 
m -- odważka próbk :. g , 

AJ - zawartość wody , ozn CZOr. Cl wg 5.4.8, %. 

Z ;1 wyni k należy przyjąć ~rcdnią arytmetyczną 
\\"yn ~ ;~ o \\" co n njmniej dwóch oznae:;.ań różni ących 
się lll l ędzy ~()bą n a jwyzcj o O, l %. 

5"'.2. Oznaczanie t emperatury topn ie n ia. Prób­
] ' ę mocznika \vysuszonego \v tempf'f8turze 65-7-
70"C ';; ciag u 2 h i ochłodzoną w tempera turze 

otoczenia utrzeć \V moździerzu, napełnić n i ą ka­
pilarę o średnicy 0,8-7- 1 mm i d: I\gości 40-7-50 mm 
na wysokość 2-7-3 mm. Napełnioną kapilarę przy­
mocować za pomocą p ierścienia gumowego do ter­
n~ometru i umieści ć w aparacie Th ielego napeł­
nionym g liceryną destylowaną. Aparat ogrzewać 
płomieniem gazowym, początkowo do 80°C inten­
syw nie, do 110°C wolni·ej t ak, aby temperatura 
wzrastała o lQ oC w ciągu l m in. Od 125 vC ogrze­
wać ostrożnie tak , żeby t emperatura wzrastała 

o 0,5 °C w ciągu l m in. 
Za tempera turę topnienia na leży przyjąć tem­

pera turę, w które j zaczyna pojawiać się faza 
ciekł a. 

Dopuszcza się s tosowan ie innych apa ratów do 
oznaczania temperatury topnien ia, da .i ących taką 

samą dokładność pomiaru . 
Za wynik należy przyjąć średnią aryt metyczn =l 

wyników co na j mn iej dwóch oznaczań , których 
różn ica nie przekracza 0,5°C . 

5.4.3. Oznaczanie zawartości siarczanów (SQ!- ) 

5.4.3.1. Odczynniki i roztwory 

a) Chlorek b arowy cz,d.a ., roztwór 20-procen­
towy; j eśli zachodzi konieczność, roztwór chlorku 
barowego przesączyć po 24 h przez przemyty, 
twardy, bezpopiołowy sączek . 

b) Kwas solny cz.d .a., roztwory O,lN i 25-·pro­
centowy. 

c) W zorcowy roztwór siarczanów : przygotować 
w g p -68/C-06500 p. 3.2.1.42 i rozcień.czyć wodą 

\\. stosunk Ll l : 9. 1 cm1 rozcieńczonego roztworu 
zawier a 0,1 mg SO~-. 

5.4.3.2. Wy konanie oznaczania. 10 g mocznika 
cdważyć z dokładnością do 0,01 g i rozpuścić w 
20 cm3 wody w kolbie stożkowej pojemności 

100 cm3 podgrzewając do temperatury 40 -7- 80°C. 
Następnie do roztworu nateży dodać tyle O,IN 
roztwor u kwasu solnego, ile wynika z oznaczan ia 
alkaliczności wg 5.4.5 (ID-krotnie mniej ze wzgl ę ­

du na masę próbki) , przesączyć przez twardy są­

czek do kolby pomiarov.:e j pojemności 100 cm:!, 
clopełmć wodą d o kresl·;:i i wymieszać. Do cylindra 
N sslera pobrać 10 cm1 tego rozlworu i uzupełnić 
v\"odą do 40 cm:l . Równocześnie przygotować roz­
twory porównawcze. Do dwóch cylindrów Nessle­
ra pobrać pipetą , w zależ ności od gatunku, nastę­
pujące ilości roztworów wzorcowych siarczanów: 

dla gatunku I - 1,0 cm1 (0,1 mg SO! ) , 
dla gatunku II - 2,0 cm3 (0 ,2 mg SO~- ) 

i lIzupełnić wodą do obj ętości 40 cm1 . 

Do cylindra z roztworem badanej próbki ora z 
do cylindrów z r oz tworami porównawczymi. dodać 
1 cfi3 25-procentowego roztworu kwasu solnego, 
a następnie po 3 cm3 roztworu chlorl<u barowego, 
po czym roztwory dobrze wymieszać. Zmętnienie 
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porównywać po 15 m in na ciemnym tle patrząc 
z boku. 

Badany mocznik odpowiada wymaganiom nor­
my, jeżeli zmętni enie roztworu próbki nie jest 
silnie jsze od zmętn ienia roztworu porównawczego 
przygotowanego równocześnie. 

5.4.4. Oznaczanie zawartości biure t u 

5.4 .4.1. Przyrządy i aparaty 

a) Spektrofotometr l ub fotokolorymetr z fil ­
trem o dl ugości fali 530 nm. 

b) Kuwety szk lane o grubości .3 cm. 

5.4.4.2. Odczynniki i roztwor y 

a) Roztwór wzorcowy bi uretu , cz.: b iu ret v': y ­

suszyć w temper at urze 105°C pr zez 3 h , a po 
ochłodzeniu w eksykatorze odważyć l g z dokła d­
nością do 0,0002 g. Biuret przenieść i l ościowo do 
kolby p omiarowe j pojemności 100 cm~, rozpuścić 
w w odzie, uzupełnić wodą do kreski i d-obrze \\"y­

mieszać. 1 cm 3 roztworu zawiera 0,01 g b iuret ll. 
b) S iarcz:m glinowy [AI~(S04h ' 18HzO] cz. , 

roztwór: 20 g siarczanu glinowego rozpuśc ić w 
1 cm3 w ody destylowa ne j . 

c) Wodorotlenek sodowy cz., roztwór 0,2 N . 
d Zw; ązek kompleksowy win ianowo-m iedzic' ­

wy, roz twór : do kolby pomiarowe j pojemności 

J dm'l wlać 400 C l11 1 rozt\voru w odorotlenku sodo­
w ego, dodać 40 g w in ianu sodowo-potasowego 
(C 4H 40 6KNa . 4H20) cZ.d.a. oraz 10 g s iarcza r: u 
miedziowego (CUS04 . 5HzO) . P o rozpLis2:czen ill 
dopeł nić kolbę do kreski rozt\vorem wodorotlenk u 
sodowego . Roztwór przechowywać w butelce z 

ciemnego szkła. 

5.4.4.3. Spon:ądza nie krzyw ej w zorcowe j. Do 
sześciu kolb pomiarowych pojemności 100 cm1 
odmierzyć m:Juobiureią O; 1: 3; 5; 7; 10 cm~ r oz­
t woru wzorcowego b iuretu. Następn i e do każd e j 

k olby dodać z biurety z ciemnego szkła po 40 cm l 
związku kompleksowego, dopełnić wodą destylo­
waną do kreski i dobrze wymieszać. POZ0sta v,;ić 

n a 20 min w tempe ratur ze pokoj ow e j, CI potenl 
zmierzyć a bsorpcje: każdego roztw oru w stosunk'., 
do próby zerowej przy długości fal i 530 nm \V 

kuwecie o grubośc: warstwy l - 5 cm. Dla każ­
dego punktu krzywej wzorcow ej wykonać co naj­
mn ie] trzy pomia ry z n ow ych roztworów wzorco­
wych i jako wynik końcowy przy jąć śI' dnią ary t­
metyc,mą z tych pomia rów. 
~a podstaw ie otrzymanych w y n ików wykreślić 

;, rzywą zal eżnosc i stężenia biure tu , poda nego \v 

:ilg na 100 cm :\ roztworu, od a bsorpcji . 

5.4.4.4. W,ykonanie oznaczania. Odważyć 10 g 
oróbk i dla gatunku l lub 5 g dla gatunk u II z do­
;dadnością do 0,01 g i rozpuśc ić w 20 cm~ w ody 
dest y lowanej w zlewce pojemności 100 cm~ . Do 
roz tworu dodać w kolejności : 0,2 cm~ roztwor u 

siarczanu cr l inowego, 0,2 cm 1 roztworu wodoro­
tlenku sodo\'lego i po każdym dodaniu dobrze za­
mieszać. Rozt\vór przesączyć przez twardy sączek 
do kolby pom iarow e j pojemności 100 cm 1 . Sączek 

na lejku przemywać cieplą wodą tak długo, aż 

objętość roztwor u w kolb ie wyniesie około 50 cm:!. 
Po ochłodzeniu dodae': z biurety z ciemnego szkła 
40 cm 3 związku kompleksowego i u zupełnić wodą 

destylowaną do kreski. Wymieszać i pozostawić 

na 20 m in w temperaturze pokOjowej. Równocze­
śn ie przygotować próbę zerową \V ten sa m sposób , 
jak przygotowano prób y do oznaczania, nie doda­
jąc jednak mocznika. Następnie zmierzyć absorp­
cję w tak ich samych w arunkach,j ak przy sporzą­

dzaniu krzywej wzorcowej . Na podstawie otrzy­
ma ne j absorpcji odczytać stężenie w m g na 
100 cm3 roztworu z krzyw ej wzorcov,;e j. 
Procentową zawartość b iuretu (X~) obl iczyć w 

procentach wg wzoru 
c . 100 

x ., 
in 

w którym: 
C -- stf;żenie odczytane z krzywej wzorcowej, 

mg, 
m - odważka próbk ;, g. 
Za \'/)'n ik przyjąć śfI .' dn i ą arytmetyczną co naj­

mn1e j dwóch oznaczall ró żn i ących się najwyże j 

0 0,05%. 

5.4.5 . O znaczanie al ka li ('zności (NH J ) 

5.4.5.1. Odczyn niki i roztwor y 
a ) Kwas solny, ez .d .a ., roztwór O.1 N . 
b) Wodorotl enek sodowy, cZ. d.a .. roztwór O,OI N. 
c) Woda destylowana obojętn a: do 500 cm:1 " '0 -

dy des ty lowane j doda ć k ilka kropli wsk aźni ka 

mieszanego. J eśli zachodzi konieczność, zobojętn i ć 

za pomocą roztwor u wodorotl enku sodowego lub 
kwasu solnego. 

d ) Wskaźnik mieszany: 50 c m1 O,2-procentowc­
go rozt\"loru a lkoholowego cze rw ien i metylo "lej 
zmieszać z 50 ('m 3 1l ,1-procentowego roztworu al­
koh olow ego bJ(~kit u m E'tylow go. 

5.4 .5.2. W ykona nie oznacza n ia. 100 g bZ1d8n e!~O 

moczni ka, odważonego z dokladnością do O,U l i~, 
roz .,uśc i ć w 250 cm~ wody (j eś l i zach odzi koniec~­
ność - przesączyć), dodać l -:- 2 kropli wskażn i ka 
mieszanego i miareczkować roztworem k wasu sol­
n ego do zm:any barwy z zie lonej na ·[iolc to\\·o-

różową · 

Alkaliczność w p r zel iczeniu na amoniak 
e b1 iczyć w procentach wg wzoru 

V 0,0017' lO() 

\"l którym: 

(3) 

V - objętość ściśl e O, IN roztworu kwa~\i 
so lnego zu żytego do mia reczkowan i,~. 

cn1\ 
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0,0017 ilość a moniaku odpowiadająca 1 cm'l 
ściśle 0, IN roztworu k wasu solnego, g, 

m - odważka próbki . g. 
Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną 

wyników co najmniej dwóch oznaczań różniących 
się najw, żej o 0,002%. 

5.4.f). Oznac7.anie zawartości żelaza (Fe 2, ) 

5.4.6.1. Zasada oznaczania polega na tworzeniu 
się soli zespolonych o barwie czerw onej przez 
działanie nCl sole zelaza 2,2'-dwupirydylem i na 
spektrofotometrycznym lub fotokolo rymetrycznym 
p omiarze absorpc ji at\vol'Zonego kompleksu oraz 
odczytaniu stężenia ;7,elaza z krzy wej wzorcow ej. 

5.4.6.2. Przyrządy i aparaty 
a) Spektrofotom etr lub fotokolorymetr z f il­

trem o długości fa li 530 nm. 
b) Kuwely szk la ne o grubości warstwy 

l = 5 cm. 
5.4.6.3. Odczy nniki i rozt vory 
a) Chlorowodorek hydroksyloanjiny cz.d.a . roz­

twór lO-procen towy . 
b) 2,2'-dwllpirydyl cZ.d .a . roztwór l-procento­

wy. Do kolby pomiarowej pojemności 100 cm' 
odważyć 1,0 g 2,2'-dwupirydylu, dodać 10 cm:l 

roztwor e] kwasu solnego po czym dopełnić w od <:) 
destylowaną do kresk.i i wymieszać. 

c) Kwas solny eZ.d.a . roztwór IN, 
d) K 'aśny siarczan potasowy eZ.d.a. 
e) Octa n amonowy eZ.d.a. roztwór 30-procen­

towy. 
f) Roztwór wzor cowy żelaza (Fe 2 ~ ) należy 

przygotować wg PN-68/C-06500 p . 3.2 .1.56 i roz­
cieńczyć w stosunku 1: 99 . 

1 cm3 tego roztworu zawiera 0,01 mg F e 2+. 

5.4.6.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 
7 kolb pomiarowych pojemności 100 cm3 odmie­
rzyć z mi krobiun·ty kolejno następujące ilości 

r oztworu wwrcowŁgo żelaza O; 0.5; 1,0; 3,0; 5,0; 
7,0 ; 10 cm'! co odpov.riaid a O: 0,005; 0,0 1; 0,03; 0,05; 
0,07; 0.10 mg żc~az 8 . Następn ie rio każdej kolby 
dnd<1Ć kolejnn ' :) CL)~ rnz twol'U kWDSU solnego. 
~ em·l !'o •. l W O l L: octanu :.; rncnoVJ,=go i 2 cm:l roz­
twor u chbr owodork u hydroksyloaminy a po 5 min 
l cm3 roztworu 2,2'-dwupi rydyiu, dopeł:11ć wodą 
dcsty~owaną do kreski i wymieszać. Następn ie 

zmierzyć absorpcję otrzymanych roztworuw wzglE;'­
dem próby zerowE'j przy dbgości fal i 530 nm 
w bJwecie ' grub0sci wilrsrwy i = 5 cm. 

Dla każdego pu nkt v j,rzywej wykonać co naj­
m niej trzy p omiary z t rzech odrębnych próbek 
roztworu wzor,;owego żelaza i jako wynik przy­
jąć średn ią nrytmetyczną z tych pomiar'ów. :NCi 
podstawie otrzymany ch wyników vrykre ' lić k "z~ ' ­

wą wzorcową zal eżności absorpcji od s~ ~:ż':' :-: ::-. :~,=.­

la za w mg na 100 c' 1'1' roz~worlJ. . Krzyw-ą ',V 7 (':'::('. ­

wą nal~:C~.: ~p ... ;.'C ..... , ::L ... a~: ~'.' ::; wlcSlą'Ct.. 

5.4.6.5. Wykonanie oznaczania. Odważyć 10 g 
mocznika z dokładnością 0,01 g, Nypraży<: w tyglu 
platynowym lub kwarcowym w sposób podany w 
5.4.9, po czym dodać 1 g kwaśnego siarczanu po­
tasowego i ogrzewać do całkowitego stopienia. 
Utrzymywać w stanie stopionym w ciągu 10 min, 
a następnie ochłodzić. Dodać małą ilość wody za ­
kwaszonej 2 cm3 roztworu kwasu solnego, ogrze­
wać aż do rozpuszczenia stopu, a następnie prze­
nieść ilościowo do kolby pomiarowej pojemności 

100 cm3 i uzupełnić wodą destylowaną do kresk i. 
Z tak przygotowanego roztworu pobrać pipetą do 
kolby pomiarowej pojemności 100 cm3 taką obję­

tość roztworu, aby ilość zawartego w n im żelaza 
wynosiła 0,01 -7- 0,1 mg. 

Następnie dodać kolejno 5 cm3 roztworu kwasl.l 
solnego, 5 cm3 roztworu octanu amonowego i 2 cm:.! 
roztworu ehlorowodol'k u hydroksyloaminy, a po 
5 min 1 cm3 roztworu 2,2'-dwupirydylu i dopełnić 
wodą destylowaną do kreski. Jeśli ilość żelaza 

jest bard zo mała , należy bezpośrednio po stopie­
niu zadać stop 5 em3 roztworem kwasu solnego 
i przenieść do kolby pomiarowej pojemnOsCl 
100 cm\ po czym dodać kolej no pozostałe odczyn­
niki jak podano poprzednio i uzupełnić wodą d e­
stylowaną do kreski. P omiar absorpcji wykonać w 
takich samych warunkach jak przy przygotowa­
niu krzywej wzorcowej. Stężeni e żelaza w mg n a 
100 em 3 roztworu odczytać z krzywe j wzorcowej . 
Zawartość żelaza (X4) obliczyć w procentach wg 

wzoru 

w którym: 

c . 100 

m'V 
. 100 (4) 

C - ilość żelaza odczytana z krzywej wzorco .. 
wej, g, 

m _ . odważka próbki, g, 
V - objętość roztworu badanego pobrana d o 

oznaczania z objętości 100 cm3, em3 . 

Za wynik przyjąć średnią arytmetyczną \vyni­
ków co najmniej dw óch oznaczań różni ących siG 
najwyżej o 0,0005%. 

5.4.7. Oznaczanie zawartości substancji niel"o7-
puszczalnych w wodzie wylwnać wg Pl\i-54: 
C-04517, biorąc do oznaczania 50 g m ocznik a oa­
ważonego z dokładnością do 0,01 g. 

Za w ynik należy przy jąć średnią arytmetyczn ~) 

wyników co najmniej dwóch oznaczań różniących 
się najwyżej o 0,005 % • 

5.1.8. Oznaczanie zawartości wody naieży w y­
konać wg PN-76jC-04959 p. 2.6.2 bezpośrednią 

metodą po wprowadzeni u następujących zm ian' 
do kolby wlać 50 cm3 odwodnionego alkoholu 
metylowego i miareczkować do punktu końcowe­
gr.; :~~żytej ilości odczyn!1ika nie uwzględ~1:" s. ~ 
w obl iczeniach; następnie, zależnie od zawartości 

".vody umieści ć w kolbie 2 -7- 3 g mocznika . oc:w -
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żonego z dokładnością do 0,002 g, po rozpuszcze­
niu s ię mocznika badany roztwór miareczkować 
odczynnikiem Fischera do punktu końcowego. 

Zawartość wody (X5 ) obl iczy ć w procentach wg 
wzoru 

T·V 

10m 
(5) 

w którym : 

T - miano odczynnika F ischera wg PN-76/ 
C-04959 p . 2.5.8, 

V - objętość odczynn ika Fischera zużytego do 
miareczkowania badanego produktu, cm~, 

m - odważka próbki, g. 

Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną 
wyników co na jmniej dwóch oznaczań różniących 
się najwyżej o 0,005%. 

5.4.9. Oznaczanie zawartości popiołu. W tyglu 
pojemności 50 cm~, uprzednio wyprażonym do 
s tałej 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 . P o otrzymaniu n iewielkiej 
pozostałości, tygiel przenieść do p ieca muflowego 
. . • o 
l prazyc w temperaturze 800 C do stałej masy. 

Zawartość popiołu (X 6 ) obl iczyć w procentach 
wg wzoru 

(6) 
m 

w którym: 

m 1 - masa pozostałości po wyprażeniu. g, 
m - odważka próbki, g. 

Za wyn ik należy przyjąć średnią arytmetyczną 

wynik ów ('o najmnie j dwóch oznacza ń różniących 
się najwyżej o 0,005%. 

5.4.10. Oznaczanie pH 10-procento\ 'ego roztwo­
ru mocznika. 10 g mocznika odważyć z dokładno­
ścią do 0,1 g i umieścić w zlewce pojemności 
150 cm3, do której odmierzono uprzednio 90 cm l 

wody destylowa nej nie zawierającej CO2, wymie­
szać i zmierzyć pH otrzymanego roztworu w tem­
peraturze 20 ± O,5 °C za pomocą pehametru w 
układzie elektrod szklana- kalomelowa. 

Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną 

wyników co najmniej dwóch oznaczań nie róż­

niących się więcej n i ż o 0,2. 

5.4.11. .oznaczanie barwy lO-procentowego roz­
tworu mocznika. Odważyć 40 g moczn ika z do­
kładnością do 0,1 g, rozpuścić w 160 cm3 wody. 
a następnie przesączyć przez twardy sączek . Ozna­
czanie wykonać wg BN-71 /6020-02 p . 2.5.1 pobie­
rając do bó1dania 50 cm3 tego roztworu . 

5.5. Zaświadczenie o wynikach badań. Produ­
cent obowiązany jest do każdej partii produktu 
dołączyć atest stwierdzający zgodność wymagań 

z ~ynikami badań wg 5.4. 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE 

l) Istotne zmian~' w stosunku do PN-62/C-88029 

a ) w prowadzono oznaczanie barwy produktu, 

b) zaostrzono dla gatunku I wymagania dotyczące za ­
war t0śc i biuretu, żel aza, wody i odczynu, a dla gat un­
ku II - zawartości biu relu i odczynu, 

c) uaktualn iono normy z\\'i ą i;ane. 

Dotychczas obowiązująca I?N-62/C- !l8029 zostaje unie ­
ważniona z dniem l lipca 1973 r. 

2) Odpowiedniki w normach zagranicznych 

Bułgaria BDS 

CSRS CSN 

Irland ia I.S. 

NRD TGL 

ZSRR roeT 
:\1NOSZ 

1378-68 

661788-1958 

1781-1961 

6726-1960 

2081-63 

8790-1966 
3. Uwagi do wydania II 

Uaktualniono llormy związane . 
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