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1. WSTEP
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
mocznik techniczny krystaliczny, otrzymywany
syntetycznie z amoniaku 1 dwutlenku wegia pod
ci$nieniem w podwyzszonej temperaturze.
Mocznik ma:

a) wzor sumaryczny CHyN,O,

NI,
|

b) wzor strukturalny O = O

NH,

¢} mase czasteczkowa 60,056 (1961 r.).

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Mocz-
nik techniczny krystaliczny stosuje sie glownie do
produkeji {worzyw sztucznych
farmacentycznym i

raz w przemysle

chemicznvm.
1.3. Normyv zwinzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne po-
bierania i przygotowywania probek

PN-54/C-04517 Chemicznc badania i proby. Ozna-
, czanice substancji nierozpuszezalnych w wodzie
w produktach chemicznych

PN-76/C-04959 Oznaczanie zawartosci wody meto-
dg Karola Fischera w produktach organicznych
i nicorganicznych

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowa-

nie odezynnikow, roztworéw pomocniczych oraz
roztwordw do kolorvmetrii i nefelometrii

PN-74/C-60008 Prébniki do pobierania proébek
produktéw bezksztaltnych

PN-68/0-79027 Opakowania transportowe. Worki
papierowe. Szeregi wymiarowe

PN-76/G-79252 Transportowe jednostki opakowa-
niowe. Znaki i znakowanie. Wymagania podsta-
wowe

PN-76/P-79005
papierowe

IEN-71/6020-02
organicznych

BN-77/6414-06 Opakowania transportowe z two-
rzyw sztucznych. Worki polietylenowe otwarte,
plaskie, bez [aid bocznych, zgrzewane

Opakowania {ransportowe. Worki

Oznaczanie barwy produktéw

1) Symbol wg SWW: 1241-577.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zalezno$ci od zawartosci azotu
oraz zanieczyszczen rozroznia sie dwa gatunki
mocznika technicznego krystalicznego oznaczong
eyframi rzymskimi: I i IL

2.2. Przyktad oznaczenia mocznika technicznego
krystalicznego gatunku I:

MOCZNIK TECHNICZNY KRYSTALICZNY 1
BN-72/6026-55

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. Mocznik techniczny
krystaliczny powinien mie¢ posta¢ drobnych kry-
sztalow latwo rozpuszcezalnych w wodzie.

3.2, Wymagania chemiczne i fizvezne — wg
tabl. 1.
Tablica 1

, ‘ ‘Gatunek
: Wymagania [ | :
Azotu w przelicze-
niu na suchg sub-
stancje, %, najmniej
b) Temperatura top-
nienia, °C, co naj- ) \
mniej ) 131,0 l 1295
| ¢) Siarczanéow (SC, ),
, %, najwyzej
| d) Biuretu, %, naj- |
wyzej | 0
|
i

46

0,01 0,02

B

e) Alkalicznos$é (NHjy),
! %, najwyzej
| f) Zelaza (Fe2+ ), %, !
najwyzej i
Substancji nieroz- ‘
puszczalnych w
wodzie, %, najwy-
zej 0.03
h) Wody, %, najwyze]j 0.5
i) Popiotu, %, naj-
wyzej
k) pH 10-procentowe-
go roztworu mocznika
1) Barwa 10-procen-
towego roztworu |
mocznika, stopnie
w skali Pt-Co,
najwyzej

0.008 0.04

0,001 0,01

T
bdnd

0,1
1,0

J
|
|
|
|
|

0.1

785

50 nie oznacza

sie

Zjednoczenie Przemysiu

Rafineryjnego
Ustanowiona prezez Dyrektora Zjednoczenia ,Petrochemia” dnia 20 pazdziernika 1972 r. jako norma obowigzu-
jaca w zakresie produkcii od dnia 1 lipca 1973 r. (Dz.

i Petrochemicznego , Petrochemia”

Norm. i Miar nr 1/1973 poz. 2)

Wydanie II
WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE

Druk. Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd. 0,85 Nak}. 200+23 Zam.360/78

Cena z1 5,40
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE

I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Mocznik techniczny nalezy pa-
kowa¢ po 50 kg do workow polietylenowych za-
mykanych przez zgrzewanie wg PN-77/6414-06
lub do workow papierowych OS3 -+ 2AS lub
0S4 + 1PET zgodnych z PN-76/P-79005 i o wy-
miarach zgodnych z PN-68/0-79027.

Na kazdym opakowaniu nalezy umiesci¢ trwaly
napis wykonany wg PN-76/0-79252 zawierajgcy
Cco najmniej:

a) nazwe lub znak zakladu produkeyjnego,

b) oznaczenie wg 2.2,

¢) mase netto.

Date wysylki nalezy poda¢ w atescie dolaczo-
nym do kazdej partii produktu.

4.2. Przechowywanie. Ze wzgledu na higrosko-
pijnosé, mocznik nalezy przechowywa¢ w pomie-
szczeniach suchych i chroni¢ przed zawilgoceniem.
Worki nalezy uklada¢ najwyzej w szeSciu warst-
wach.

4.3. Transport. Mocznik nalezy przewozi¢ do-
wolnymi krytymi srodkami transportu i chronic¢
przed zawilgoceniem. Wystajace czesci konstruk-
cyjne $rodka transportowego, jak sruby, haki, na-
lezy zabezpieczy¢ albo usuna¢ tak, aby nie spo-
wodowaly uszkodzenia opakowania. Worki nalezy
uklada¢ plasko, Scisle obok siebie, na calej po-
wierzchni éredka przewozowego, a ewentualne
luki zabezpieczy¢ materialem wysciotkowym lub
w inny sposéb tak, aby ladunek tworzyl zwarta
calos¢ zabezpieczong przed przesuwaniem sig
i wzajemnym uszkodzeniem.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan
Tablica 2

Grupy badan |

Rodzaje badan t - 1
| niepelne

peine [

a) Oznaczanie zawartosci |? j
azotu i +

b) Oznaczanie temperatury |
topnienia i + +

¢) Oznaczanie zawartosci . !
siarczanéw (SO; ) . + I

d) Oznatlzanie zawartosci i
biuretu ; 5

e) Oznaczanie alkalicznosci
(NH3)

f) Oznaczanie zawartosct
zelaza (Fe?t)

g) Oznaczanie zawartosci
substancii nierozpuszczal-
nych w wodzie

i h) Oznaczanie zawartosci

i wody

i) Oznaczanie zawartosci

da
dn

cd. tabl. 2

‘» { Grupy badan
| Rodzaje badan

peine niepeine

{

! |
|
| o l
" j) Oznaczanie pH 10-pro- .
centowego roztworu : !
mocznika I = :
I

l

|

i

i

|

' k) Oznaczanie barwy
10-procentowego roztworu
mocznika

|
i
|
1
|
|
|

Znak -+ oznacza obowigzek wykonania oznaczania.

Badania niepeilne nalezy wykonvwac dla kazdej
partii produktu.

Badania pelne wykonuje sie na zyczenie odbiorcy
zgloszone przy zamowieniu.

5.2. Wielkos¢ partii. Partie produktu stanowi
najwyzej 40 t mocznika technicznego krystalicz-
nego jednego gatunku i przeznaczonego dla jed-
nego odbiorcy.

5.3. Pobieranie probek nalezy wykona¢ wg
PN-67/C-04500. Z kazdej partii pobraé w sposob
losowy, w zaleznosci od licznosc: partii, liczbe
opakowan podang w tabl. 3.

Tablica 3

popiolu

Liczba opakowan 1 Liczba opakowan prze-

w partii znaczonych do pobierania
sztuk proébek, sztuk
!
do 15 { 6
i 16 =~ 28 t 9
i 26 = 63 12 :
i 64 - 160 | 14
161 =~ 250 l 15
ponad 251 16

Probki z wylosowanych workéw nalezy pobieraé
zglebnikiem wg PN-T74/C-60008. Z kazdego worka
nalezy pobra¢ po 2 prébki pierwotne, kazda o ma-
sie 100 g. Pobrane probki nalezy zsypa¢ dn czy-
stego naczynia, dobrze wymiesza¢ i pobraé¢ Sred-
nia probke laboratoryjng w iloSci co najmniej
2000 g. Jezeli masa probek pierwotnych jest
mniejsza uiz 2000 g nalezy odpowiednio zwiekszy¢
ich ilosé. Srednig probke laboratorying nalezy po-
dzieli¢ na dwie rowne czescl, z ktérych jedna prze-
znacza sie do wykonywania analizy, a druga stann-
wi prébke rozjemeza, ktorg nalezy preechowywacl
w ciggu 1 miesigcea.

Dopuszcza sie u producenta pobieranie probek
wprost z tasmy, przyv czym czestotliwos¢ pobiera-
nia powinna wynosi¢ 0,5 kg co 30 min.

5.4. Opis badan

5.4.1. Oznaczanie zawartosci azotu w przelicze-
niu na sucha substancje
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3.4.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Czerwien metylowa cz.d.a., roztwor 0,2-pro-
centowy.

b) Formalina techniczna, roztwor 20-procento-
wy zobojetniony IN roztworem wodorotlenku so-
dowego.

¢) Kwas siarkowy cz. (1,84) i roztwor 0,5N.

d) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 5Ni IN.

e) Wskaznik mieszany: 0,5 g fenoloftaleiny
1 0,5 g tymoftaleiny rozpusci¢ w 100 ¢m? 96-pro-
centowego roztworu etanolu.

5.4.1.2. Wykonanie oznaczania. 1 ¢ badanego
moeznika odwazy¢ 2z dokladnoscig do 0,0002 g
i przenies¢ ilosciowo do kolby Kjeldahla pojem-
nosci 250 cm3, splukujgce szyjke 20 ¢cm? wody.
Doda¢ 3 cm? stezonego kwasu siarkowego. Kolbe
ustawi¢ skosnie na siatce azbestowej. Zawartose
kolby cgrzewac ostroznie az do zaprzestania burz-
liwego wydzielania sie dwutlenku wegla i ukaza-
nia sie bialych dymoéw. Kolbe odstawi¢ i ochto-
dzi¢. Zawartosc kolby przenies¢ ilosciowo do kol-
by stozkowej pojemnosci 300 cm?, doda¢ 1 -+ 2
kropli roztworu czerwieni metylowej i nadmiar
kwasu siarkowego zoboj¢tni¢ SN roztworem wodo-
rotlenku sodowego do zmiany zabarwienia rozo-
wego na zOtte. Nastepnie dodawaé kroplami 0,5N
roztwor kwasu siarkowego do ukazania sie rézo-
wego zabarwienia. Do tak zobojetnionego roztwo-
ru doda¢ 40 em?® roztworu fermaliny, 5 kropli roz-
tweru wskaznika mieszanego i po uplywie 2 min
miareczkowac¢ 1IN roztworem wodorotlenku sodo-
wego do ukazania sie rozowofioletowego zabar-
wicnia, nie znikajacego w ciggu 1 min. Roztwer
po dodaniu formaliny ma barwe rozowsg, ktora
podezas miareczkowania przechodzi poczgtkowo
w 701tq,a nastepnie w rézowoflioletows, co wska-
zuie na koniec miareczkowania.

Zawartos¢ azotu w przeliczeniu na suchg sub-
stancje (X;) obliezyé w procentach wg wzoru:

V- 0,014 - 100 - 100 V- 140

Xy = e ()

m (100 — X.) m (100 — Xs)

w ktorym:

V - objetos¢ scisle 1IN roztworu wodoro-
tlenku sodowego, zuzytego do miarecz-
kowania, cm?,

0,014 los¢ azotu cdpowiadajaca 1 cm? Scisle

IN roztworu wodorotlenku sodowego, g,
m -— odwazka probki, g,
X zawartos¢ wody, oznaczona wg 5.4.8, %,
Za wynik nalezy przyja¢ srednia arytmetyczna
wynikow co najmniej dwoch oznaczan roznigcych
sie miedzy scba najwyzej o 0,1%.

5.4.2. Oznaczanie temperatury topnienia. Prob-
ke mocznika wysuszonego w temperaturze 65 =-
70°C w ciagu 2 h 1 ochlodzong w temperaturze

otoczenia utrze¢ w mozdzierzu, napeini¢ nig ka-
pilare o srednicy 0,81 mm i d'ngosei 40--50 mm
na wysokos$¢ 23 mm. Napelniong kapilare przy-
meccowac za pomocg pierscienia gumowego do ter-
mometru i umiesci¢ w aparacie Thielego napet-
nionym glicervng destylowang. Aparat ogrzewac
plomieniem gazowym, poczatkowo do 80°C inten-
sywnie, do 110°C wolniej tak, aby temperatura
wzrastala o 10°C w ciggu 1 min. Od 125°C ogrze-
wacé ostroznie tak, zeby temperatura wzrastala
0 0,5°C w ciagu 1 min. ‘

Za temperature topnienia nalezy przyja¢ tem-
perature, w ktcérej zaczyna pojawia¢ sie faza
ciekla.

Dopuszcza sie stosowanie innych aparatow do
oznaczania témperatury topnienia, dajacych taka
samg dokladno$¢ pomiaru.

Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng
wynikéw co najmniej dwoch oznaczan, ktorych
roznica nie przekracza 0,5°C.

5.4.3. Oznaczanie zawartosci siarczanéw (SO?")

5.4.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek barowy cz.d.a., roztwoér 20-procen-
towy; jesli zachodzi koniecznos¢, roztwor chlorku
barowego przesgczy¢ po 24 h przez przemyty,
twardy, bezpopiolowy saczek.

b) Kwas solny cz.d.a., roztwory 0,I1N i 25-pro-
centowy.

¢) Wzorcowy roztwor siarczanow: przygotowac
wg PN-68/C-06500 p. 3.2.1.42 i rozcienczy¢é wodg
w stosunku 1:9. 1 ecm?® rozecienczonego roztworu
zawiera 0,1 mg SO?-,

5.4.3.2. Wykonanie oznaczania. 10 g mocznika
cdwazy¢ z dokladnoscig do 0,01 g i rozpuscic w
20 em® wody w kolbie stozkowej pojemnosci
100 em3 podgrzewajac do teiperatury 40 = 80°C.
Nastepnie do roztworu nalezy doda¢ tyle 0,1N
roztworu kwasu solnego, ile wynika z oznaczania
alkalicznosci wg 5.4.5 (10-krotnie mniej ze wzgie-
du na mase probki), przesaczy¢ przez twardy sg-
czek do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3,
dopelni¢ wodg do kreski i wymiesza¢. Do cylindra
Nesslera pobra¢ 10 ¢cm® tego roztworu i uzupelni¢
wodg do 40 ¢m?. Rowncczednie przygotowac roz-
twory poréwnaweze. Do dwoch cylindrow Nessle-
ra pobrac¢ pipeta,w zalezno$ci od gatunku, naste-
pujace ilosei roztworow wzorcowych siarczanow:

dla gatunku I — 1,0 em?® (0,1 mg SG? ),

dla gatunku II — 2,0 c¢m? (0,2 mg SO3")

i uzupelni¢ wodg do objetosci 40 em?.

Do cylindra z roztworem badanej prébki oraz
do cylindrow z roztworami porownawczymi dodaé
1 ¢m? 25-procentowego roztworu kwasu solnego,
a nastepnie po 3 cm?® roztworu chlorku barowego,
po czym roztwory dobrze wymiesza¢. Zmetnienie
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porownvwacé po 15 min na ciemnym tle patrzac
z boku.

Badany mocznik odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli zmetnienie roztworu probki nie jest
silniejsze od zmetnienia roztworu poréwnawczego
przygotowanego réwnoczesnie.

5.4.4. Oznaczanie zawarto$Sci biuretu

5.4.4.1. Przyrzady i aparaty
a) Spektrofotometr lub fotokolorymetr z f{il-
trem o dlugosci fali 530 nm.

b) Kuwety szklane o grubosci 3 cm.

5.4.4.2. Odczynniki i roztwory

a) Roztwor wzorcowy biuretu, cz.: biuret wy-
suszy¢ w temperaturze 105°C przez 3 h, a po
ochtodzeniu w eksykatorze odwazyé¢ 1 g z doklad-
noscia do 0,06002 g. Biuret przenies¢ iloSciowo do
kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm?, rezpuscicé
w wodzie, uzupelni¢ woda do kreski i dobrze wy-
miesza¢. 1 ¢cm? roztworu zawiera 0,01 g biuretu.

b) Siarczan glinowy [Alg(SO4)3- 18H,0] cz,
roztwor: 20 g siarczanu glinowego rozpusci¢c w
1 em? wody destylowanej.

¢) Wodorotlenek sodowy cz., roztwor 0,2N.

d Zwigzek kompleksowy winianowo-miedzio-
wy, roztwér: do kolby pomiarowej pojemnosei
1 dm® wla¢ 400 em? roztworu wodorotlenku sodo-
wego, doda¢ 40 g winianu sodowo-potasowego
(C4H4OgKNa - 4H,0) cz.d.a. oraz 10 g siarczanu
miedziowego (CuSOy; + 5H,0). Po rozpuszczenit
dopelni¢ kolbe do kreski roztworem wodorotlenku
sodowego. Roztwor przechowywa¢ w butelce 2z
ciemnego szkla.

5.4.4.3. Sporzadzanie krzywej wzorcowej. Do
szesciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm?
odmierzyé mikrobiurety 0; 1: 3; 5; 7; 10 cem? roz-
iworu wzorcowego biuretu. Nastepnie do kazdej
kolby dodac¢ z biurety z ciemnego szkla po 40 cm’
zwigzku kompleksowego, dopelni¢ wodg destylo-
wang do kreski i dobrze wymieszac. Pozostawi¢
na 20 min w temperaturze pokojowej, a poten:
zmicrzy¢ absorpeje kazdego roztworu w stosunku
do préby zerowej przy diugosci fali 530 nm w
kuwecie o grubosci warstwy 1 5 em. Dla kaz-
dego punktu krzywej wzorcowej wykona¢ co naj-
mniej trzy pomiary z nowych roztworow wzorco-
wych i jako wynik koncowy przyjac¢ srednig aryt-
metyczng z tych pomiarow.

Na podstawie otrzymanych wynikow wykresli¢
xrzywa zaleznosci stezenia biuretu, podanego W
mg na 100 em? roztworu, od absorpcji.

5.4.4.4. Wykonanie oznaczapia. Odwazy¢ 10 g
probki dla gatunku 1 lub 5 g dla gatunku II z do-
kladnoscia do 0,01 g i rozpusci¢ w 20 em? wody
destylowanej w zlewce pojemnosci 100 cm?, Do
roztworu dodaé¢ w kolejnosci: 0,2 em? roztworu

siarczanu glinowego, 0,2 cm3? roztworu wodoro-
tlenku sodowego i po kazdym dodaniu dobrze za-
miesza¢. Roztwdr przesgezy¢ przez twardy saczek
do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3. Sgczek
na lejku przemywacé¢ cieply woda tak dlugo, az
objetos¢ roztworu w kolbie wyniesie okoto 50 ecm?.
Po ochlodzeniu dodaé¢ z biurety z ciemnego szkta
40 cm? zwiazku kompleksowego i uzupehié¢ woda
destylowang do kreski. Wymiesza¢ i pozostawic
na 20 min w temperaturze pokojowej. Rownocze-
$niec przygotowac probe zerowa w ten sam sposoéb,
jak przygotowano proby do oznaczania, nie doda-
jac jedniak mocznika. Nastepnie zmierzy¢ absorp-
cje w takich samych warunkach, jak przy sporza-
dzaniu krzywej wzorcowej. Na podstawie otrzy-
manej absorpcji odczytaé stezenie w mg na
100 ¢m? roztworu z krzywej wzorcowej.

Procentowa zawarto$¢ biuretu (X,) obliczye w
procentach wg wzoru

; C - 100
Y R Sm— 2)
m
w kiorym:
C — stezenie odczytane z krzywej wzorcowej,
mg, '
m -— odwazka probki, g.

Za wynik przyjac¢ srednig arytmetyczna co naj-
mniej dwoch oznaczan roézniacveh sie najwyzej
o 0,065%.

5.4.5. Oznaczanic alkalicznos$ei (NHy)

5.4.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny, cz.d.a., roztwor 0,1N.

b) Wodorotlenek sodowy, cz.d.a., roztwor 0,01N.

¢) Woda destylowana obojetna: do 500 em? wo-
dv destylowanej doda¢ kilka kropli wskaznika
mieszanego. Jesli zachodzi koniecznosé, zobojetnié
za pomoca roztworu wodorotlenku sodowego lub
kwasu solnego.

d) Wskaznik mieszany: 50 ¢m? 0,2-procentowe-
go roztworu alkoholowego czerwieni metylowe]
zmieszaé z 50 em?® 0,1-procentowego roztworu al-
koholowego blekitu metylowego.

5.4.5.2. Wykonanie oznaczania. 100 g badancgo
mocznika, odwazonego z dokladnoscia do 0,01 g,
rozousciec w 350 em? wody (jesli zachodzi koniecz-
no$¢ — przesaczy¢), dodaé¢ 1 -+ 2 kropli wskaznika
mieszanego i miareczkowa¢ roztworem kwasu sol-
nego do zmiany barwy z zielonej na Tioletowe-
rOZOW3q.

Alkalicznos¢ w .przeliczeniu na amoniak (X3}
cbliczy¢ w procentach wg wzoru
V - 0,0017 - 100

m

oA ()

w ktorym:
V — objetose scisle 0,IN roztworu kwasu
solnego zuzytego do miareczkowanic.
cm3,
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0,0017 — ilo$¢ amoniaku odpowiadajaca 1 cm?
scisle 0,1N roztworu kwasu solnego, g,
odwazka probki. g.

Za wynik nalezy przyjac¢ srednig arytimetyczng
wynikéw co najmniej dwoch oznaczan réznigcych
sie najwyzej o 0,002%.

m -

5.4.8. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe?7)

5.4.6.1, Zasada ozuaczania polega na tworzeniu
sie soli zespolonych o barwie czerwonej przez
dzialanie na sole zelaza 2,2-dwupirydylem i na
spektrofotometrycznym lub fotokolorymetrycznym
yomiarze absorpcii utworzonego kompleksu oraz
odezytaniu stezenia zelaza z krzywej wzorcowej.

5.4.6.2. Przyrzady i aparaty

a) Spektrofotometr lub fotokolorymetr =z fil-
trem c diugosci fali 530 nm.

b) Kuweiy szklane o grubcsci  warstwy
l =95 cm.

5.4.6.3. Odczynniki i roztwory

&) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a. roz-
twor 10-procentowy.

b) 2,2-dawupirydyl cz.d.a. roztwor l-procento-
wy. Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3
odwazyv¢ 1,0 g 2,2-dwupirydylu, doda¢ 10 cm?
roztworu kwasu solnege po czym dopelni¢ woda
destylowana do kreski i wymieszac,

¢} Kwas solny cz.d.a. roztwor 1N,

d) Kwasny siarczan potasowy cz.d.a.

e) Octan amonowy cz.d.a. roztwor 30-procen-
towy.

f} Roztwor wzorcowy zelaza (Fe?!) nalezy
przvgotowaé wg PN-68/C-06500 p. 3.2.1.56 i roz-
cienczy¢ w stosunku 1:99.

1 cm3 tego roztworu zawierz 0,01 mg Fe?t,

5.4.6.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do
7 kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm? odmie-
rzy¢ z mikrobiurety kolejno nastepujace ilosci
roztworu wrzorcowego zelaza 0; 0,4; 1,0; 3,0; 5,0;
7,0; 10 cmy® co odpewiada 0; 0,005; 0,01; 0,03; 0,05;
0,07; 0.10 mg zelaza. Nastepnie do kazdej kolby
doda¢ koleine 5 em?® roziworu kwasu solnego,
cem? roz-
tworu chlorowodorku nydroksyloaminy a pc 5 min
1 em3 roztworu 2,2-dwupirydyiu, dopelni¢ woda
destylowang do kreski i wymieszaé. Nastepnie
zmierzy¢ absorpcje otrzymanych roztworow wzgle-
dem proby zerowej przy dlugosci fali 530 nm
w kuwecie ¢ grubosci warstwy [ = 5 cm,
krzywei wykona¢ co naj-
mniej trzy pomiary z trzech odrebnych probek
roztworu wzorcowego zelaza 1 jake wynik przy-
jg¢ srednia arytmetyczna z
podstawie otrzymanych wynikow wykr
wa wzorcowa zaleznosci absorpeji od stoz
laza w mg na 100 »m® roztworu. Krzywg wzoreo
wag nalezy spraswvd '

Y

5 cm? roztworu octanu amonowego i 2

Dla kazdego punktu

tych pomiarow. Na

4

5.4.6.5. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 10 g
mocznika z doktadnoscig 0,01 g, wyprazy¢ w tyglu
platynowym lub kwarcowym w sposob podany w
5.4.9, po czym doda¢ 1 g kwasnego siarczanu po-
tasowego i ogrzewa¢ do calkowitego stopienia.
Utrzymywac¢ w stanie stopionym w ciggu 10 min,
a nastepnie ochlodzi¢. Doda¢ mata ilo$¢ wody za-
kwaszonej 2 cm?® roztworu kwasu solnego, ogrze-
wa¢ az do rozpuszczenia stopu, a nastepnie prze-
nies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci
100 em® 1 uzupelnié wodg destylowang do kreski.
Z tak przygotowanege roztworu pobrac¢ pipetg do
kolby pomiarowej pojemnosci 100 c¢cm? taka obje-
tos¢ roztworu, aby ilos¢ zawartego w nim zelaza
wynosita 0,01 = 0,1 mg.

Nastepnie doda¢ kolejno 5 cm? roztworu kwasu
solnego, 5 ¢m? roztworu octanu amonowego i 2 cm?
roztworu chlorowodorku hydroksyloaminy, a po
5 min 1 em3 roztworu 2,2°-dwupirydylu i dopeinié
wodg destylowang do kreski. Jesli ilo§¢ Zelaza
jest bardzo mala, nalezy bezposrednio po stopie-
niu zadaé¢ stop 5 ecm?® rozitworem kwasu solnego
i przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
100 em3, po czym doda¢ kolejno pozostale odezyn-
niki jak podano poprzednio i uzupelni¢ wodg de-
stylowang do kreski. Pomiar absorpcji wykonaé¢ w
takich samych warunkach jak przy przygotowa-
niu krzywej wzorcowej. Stezenie zelaza w mg na
100 em?® roztworu odczytac¢ z krzywej wzorcowej.

Zawartosé zelaza (X4) obliczyé w procentach wg
Wzoru

C - 100
.Y4 = v 4 100 (4)

m -V

w ktorym:
C — ilo$¢ zelaza odczytana z krzywej wzorco-
wej, g,

m — odwazka probki, g,

V — objetos¢ roztworu badanego pobrana do

oznaczania z objetosci 100 ¢cm3, cm?.
Za wynik przyja¢ srednia arytmetyczng wyni-
kow co najmniej dwoch oznaczan roznigeych sie
najwyzej o 0,0005%.

5.4.7. Oznaczanie zawartosci substancji nieror-
puszezalnych w wodzie wykona¢ wg PN-34
C-04517, biorgc do oznaczania 50 g mocznika od-
wazonego z dokladnoscig do 0,01 g.

Za wynik nalezy przyjac srednig aryimetyczng
wynikéw co najmniej dwch oznaczan réznigcych
sie najwyvzej o 0,005%.

5.4.8. Oznaczanie zawartosci wody nalezy wy-
kona¢ wg PN-76/C-04959 p. 2.6.2 bezposrednig
metoda po wprowadzeniu nastepujgcych zmian:
do kolby wlaé¢ 50 em® odwodnionego alkoholu
metvlowego i miareczkowa¢ do punktu koncowe-

o: zurytej ilosci odezynnika nie uwzglednmia sig
jiiczeniach; nastepnie, zaleznie od zawartosci
r amiesécié w kolbie 2 =+ 3 g mocznika. odwa-
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zonego z dokladnoscig do 0,002 g, po rozpuszcze-
niu si¢ mocznika badany roztwoér miareczkowac
odczynnikiem Fischera do punktu koncowego.

Zawartos¢ wody (X;) obliczy¢ w procentach wg
wzoru

T-V
Xj = e (5)
10 m
w ktorym:
T — miano odczynnika Fischera wg PN-76/

C-04959 p. 2.5.8,

V- objetos¢ odezynnika Fischera zuzytego do
miareczkowania badanego produktu, cm3,
m — odwazka probki, g.

Za wynik nalezy przyja¢ $rednia arytmetyczng
wynikow co najmniej dwoch oznaczan roznigcych
sie najwyzej o 0,005%.

5.4.9. Oznaczanie zawartosci popiolu. W tyglu
pojemnosci 50 cm? uprzednio wyprazonym do
stalej masy 1 zwazonym z dokladnosciag do
0,0002 g, odwazyc¢ 25 g mocznika z dokladnoscig
do 0,01 g. Ogrzewa¢ malym plomieniem w celu
rozlozenia mocznika. Po otrzymaniu niewielkiej
pozostatosci, tygiel przenie$¢ do pieca muflowego
i prazyé w temperaturze 800°C do stalej masy.

Zawartos¢ popiotu (Xg) obliczy¢ w procentach
wg wzoru

w ktoérym:

my — masa pozostalosci po wyprazeniu, g,

m -— odwazka probki, g.

Za wynik nalezy przyja¢ srednig arytmetyczng
wynikow eo najmniej dwoch oznaczan roznigeych
sie najwyzej o 0,005%.

5.4.10. Oznaczanie pH 10-procentowego roztwo-
ru mocznika. 10 g mocznika odwazy¢ z dokladno-
scig do 0,1 g i umiesci¢ w zlewce pojemnosci
150 cm3, do ktérej odmierzono uprzednio 90 cm?
wody destylowanej nie zawierajgcej CO,, wymie-
sza¢ i zmierzy¢ pH otrzymanego roztworu w tem-
peraturze 20 +0,5°C za pomocy pehametru w
uktadzie elektrod szklana—kalomelowa.

Za wynik nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng
wynikéw co najmniej dwoch oznaczan nie roz-
nigcych sie wiecej niz o 0,2.

5.4.11. Oznaczanie barwy 10-procentowego roz-
tworu mocznika. Odwazy¢ 40 g mocznika z do-
kladnoscig do 0,1 g, rozpusci¢ w 160 cm? wody.
a nastepnie przesaczy¢ przez twardy sgczek. Ozna-
czanie wykona¢ wg BN-71/6020-02 p. 2.5.1 pobie-
rajgc do badania 50 em? tego roztworu.

5.5. Zaswiadeczenie o wynikach badan. Produ-
cent obowiazany jest do kazdej partii produktu

X = e -99 (6) dolgczy¢ atest stwierdzajgcy zgodno$é wymagan
m z wynikami badan wg 5.4.
KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1) Istotne zmiany w stosunku do PN-62/C-88029

a) wprowadzono oznaczanie barwy produktu,

b) zaostrzono dla gatunku I wymagania dotyczace za-
wartodci biuretu, Zelaza, wody i odczynu, a dla gatun-
ku IJ — zawartosci biuretu i odczynu,

¢) uaktualniono normy zwigzane.

Dotychczas obowigzujgca PN-62/C-88029
wazniona z dniem 1 lipca 1973 r.

zostaje unie-

2) Odpowiedniki w normach zagranicznych

Bulgaria BDS 1378—68
CSRS CSN 661788—1953
Irlandia LS. 1781—1961
NRD TGL 6726—1960
ZSRR 'OCT 2081—63
MNOSZ 8790—1966

3. Uwagi do wydania Il
Uaktualniono normy zwigzane.
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