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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg pol-
tiokole, ktore sa cieklymi polisiarczkami organicznymi
otrzymywanymi w reakcji mieszaniny wodorosiarczku
1 dwusiarczku z wielochlorowcowopochodymi alifa-
tycznymi

HS [ -R-S» ], R-SH

gdzie R = C;Hs-O-CH,-O-C;Hs — formal dietylowy
lub inne rodniki
eterow- albo we-
glowodoréw alifa-
tycznych

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Poltiokole
sa stosowane glownie w budownictwie do produkcji
elastycznych, chemoutwardzalnych kitéw 1 spoiw oraz

wytwarzania zabezpieczajacych powlok antykorozyj-
nych, a ponadto do modyfikacji zywic epoksydowych
i innych substancji organicznych. Produkuje si¢ je dla
potrzeb przemystu lotniczego.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Odmiany. W zaleznos$ci od normy czasteczkowej
lepkosci i zawarto$ci grup SH rozrdéznia si¢ trzy odmia-
ny poltiokoli o nazwach POLTIOKOL-1, POLTIO-
KOL-2, POLTIOKOL-3.

2.2. Przyktad oznaczania poltiokolu odmiany pierw-
szej:

POLTIOKOL-1 BN-90/6026-84

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania chemiczne i fizyczne — wg tablicy.

Parametry Odmiany poltiokoli

POLTIOKOL-1 POLTIOKOL-2 [ POLTIOKOL-3
Posta¢ ciecze przezroczyste, bez zanieczyszczen mechanicznych
Barwa ciemnobrgzowa
Lepkos¢é, mPa - s przy 20°C 700 + 1200 2000 -+ 8000 6000 + 40000
Masa czasteczkowa, g/mol 800 -+ 1200 1300 + 1900 1900 -+ 3200
Zawarto$¢ grup SH™, %(m/m) 8,0-5,5 5,0-35 35-2,1
Zawarto$¢ wody, %(m/m) nie wigcej niz 0,2 nie wigcej niz 0,2 nie wigcej niz 0,2
Zawarto$¢ siarki catkowite), %(m/m) 39 +1 39 +1 39 +1

Zgtoszona przez Osrodek Badawczo-Rozwojowy Gornictwa Surowcédw Chemicznych
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowej dnia 10 wrzes$nia 1990 r.
jako norma obowigzujgca od dnia 1 lipca 1991 r.

(Dz. Norm. i Miar Nr 1/1991, poz. 3)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ALFA" 1991,

Druk. W¢d. Norm. W-wa. Ark. wyd. 0,55 Nakt. 1000 + 27 Zam. 271/91/4
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3.2. Okres gwarancji. Poltiokole w opakowaniach
wg 4.1, przechowywane w warunkach wg 4.2, powinny
spetnia¢ wymagania normy wg 3.1 przez dwa lata.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Cickle polisiarczki organiczne nalezy
pakowa¢ w szczelnie zamknigte pojemniki metalowe
ocynkowane pojemnosci 10, 15, 25 I lub stoje szklane
pojemnosci 0.5; 1 1 wg BN-84/5833-23.

Dopuszeza si¢ inny rodzaj opakowan w uzgodnieniu
z odbiorca. Znakowanie opakowan nalezy wykonaé¢ wg
PN-76/0-79251, umieszczajac na kazdym opakowaniu
trwaly napis zawierajgcy:

naswg produktu

ity produke)

Y1 CZene
— mas¢ nelo
— liczbg warstw Skladowana —
— hiczbe warstw tadowania — 1
— okres gwaranci,
— znaki wg PN-76/0-79251 p.

239, 24.2.

4.2. Przechowywanice. Poltiokole nalezy przechowy-
wac w zadaszonych przewicwnych pomieszezeniach ma-
gazynowych, w temperaturach od -23°C do +35°C.

W przypadku pakowania do pojemnikéw metalo-
wych ocynkowanych. mozna je ustawiac¢ tylko jedno-
warstwowo, natomiast w stojach szklanych lub konte-
nerach — maksymalnie dwuwarstwowo.

4.3. Transport. Poltiokole nic sa materialami niebez-
piecznymi  zgodnie z przepisami transportowymi
RID/ADR. Poltiokole opakowane wg 4.1 mozna prze-
wozi¢ dowolnymi Srodkami transportu. Stoje szklane
powinny by¢ umieszczone w skrzyniach lub innych po-
jemnikach zabezpieczajacych je przed przesuwaniem
wzglgdem siebie.

Przygotowanie §rodkow transportu oraz sposob zata-
dunku nalezy prowadzi¢ zgodnic z obowigzujacymi ak-
tualnie przepisami transportowymi' .

5. BADANIA

5.1. Wielkos¢ partii. Partia stanowi najwyzej 50 kg
wyrobu uzyskanego w jednakowych warunkach techno-
logicznych wytwarzania przy uzyciu jednakowych su-
rowcow.

5.2. Pobieranie probek. Z przedstawionej do badan
partit poltiokolu nalezy wylosowaé¢ 10% opakowan,
ale nie mniej niz 5 sztuk. Probki pierwotne o wadze
nie mniejszej niz 500 g nalezy pobrac¢ prébnikiem nr 7
wg PN-74/C-60008 po dokladnym wymieszaniu zawar-
toSci opakowania.

Probke ogdlng nalezy dobrze wymiesza¢ i pobrac
z niej $rednig probke laboratoryjng nie mniejsza niz
20 g.

" Patrz Informacje dodatkowe p. 2.

5.3. Opis badan
5.3.1. Oznaczanie
PN-78/C-04019.

lepkosci nalezy wykonaé wg

5.3.2. Oznaczanie masy czasteczkowej

5.3.2.1. Zasada metody polega na reakcji azotanu
srebra z poltiokolem i odmiareczkowaniu powstatego
kwasu azotowego roztworem wodorotlenku sodowego.

5.3.2.2. Odczynniki i roztwory

a) Pirydyna cz.d.a.

b) Azotan srebrowy, roztwor o stgzeniu ¢( AgNO;3) =
= 0.4 mol/l.

¢) Wodorotlenek  sodowy,
¢(NaOH) = 0,1 mol/l.

d) Fenoloftaleina, roztwor alkoholowy 1% (m/m).

5.3.2.3. Wykonanie oznaczania. Do suchej kolby stoz-
kowej pojemnosci 200 ml nalezy odwazy¢ 0,15 = 0.3
poltiokolu z doktadnoscig do 0,0002 g, nastgpnie dodaé
15 ml pirydyny i przykry¢ szkietkiem zegarkowym lub
korkiem, dobrze wymieszac.

Po rozpuszczeniu substancyi badanej dodaé pipety
5 ml roztworu azotanu srebrowego wg 5.3.2.2b), mie-
sza¢ przez S min, po czym dodac¢ 100 ml wody destylo-
wanej, 2 ml roztworu fenoloftaleiny i miareczkowad
roztworem wodorotlenku sodowego wg 5.3.2.2¢), do
rézowego zabarwienia.

5.3.2.4. Obliczenia wyniku oznaczania. Mas¢ czgstecz-
kowa polisiarczku (M) w g/mol obliczy¢ wg wzoru

G - 20000

= I
o Voo, 1)

roztwdér o stgzeniu

w ktoérym:
G — odwazka polisiarczku, g,
V — ilo$¢ 0,1 mol/NaOH, ml,
20000 — przelicznik z grup SH™ na mas¢ czastecz-
kowg.
5.3.2.5. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $rednig aryt-
metyczng dwoch rownolegtych oznaczan. Dopuszczalna
réznica migdzy wynikami nic moze przekraczaé¢ 10%
warto$ci wyniku mniejszego.

5.3.3. Oznaczanie zawartosci grup SH-

5.3.3.1. Zasada metody polega na redukcji jodu przez
grupy SH™ zawarte w poltiokolu 1 odmiareczkowaniu
nadmiaru jodu tiosiarczanem sodowym.

5.3.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Benzen cz.d.a.

b) Jod, roztwér o stezeniu ¢(J) = 0,1 mol/l wg
PN-81/C-04530/02 p. 2.7.

¢) Tiosiarczan  sodowy, roZtwor o  stgzZeniu
¢(NasS;03) = 0,1 mol/l wg PN-81/C-04530/02 p. 2.11.

d) Skrobia — roztwor 19%(m/m) §wiczo przygoto-
wany.

5.3.3.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okoto 1.5 g
poltiokolu do suchej kolby stozkowej pojemnosci
200 ml z doktadno$cia do 0,0002 g, nastgpnic dodaé
20 ml benzenu i mieszajac — rozpusci¢ doktadnie pol-
tiokol. Po rozpuszczeniu probki doda¢ z biurety roz-
twor jodu wg 5.3.3.2b) do uzyskania brunatnego zabar-
wienia warstwy wodne] i okolo 3 ml nadmiaru jodu.
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Doda¢ 1 + 2 ml roztworu skrobi. Nadmiar jodu od-
miareczkowa¢ roztworem tiosiarczanu sodowego wg
5.3.3.2¢) do uzyskania bezbarwnego zabarwienia.
5.3.3.4. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos$¢
grup SH™ (X1) %(m/m) obliczy¢é wg wzoru
(Vi=V3) - 0,1 - 33,07 - 100

X, = .
: Gi - 1000 @)

w ktérym:

Vi — ilo§¢ roztworu jodu, ml,
Vo — 1lo§¢ tiosiarczanu sodowego, ml,
3307 — ilos¢ SH™ odpowiadajgca 1 ml roztworu
0,05 mol jodu,
G — odwazka poltiokolu. g.

5.3.3.5. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $rednig aryt-
metyczng dwoch réwnolegtych oznaczan. Dopuszezalna
roznica mi¢dzy wynikami nie moze przekracza¢ 3%
wartosci wyniku mniejszego.

5.3.4. Oznaczanie zawartoSci wody — wg PN-83/
C-04523 7z uzyciem ksylenu jako cieczy azeotropujacej.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci siarki catkowitej

5.3.5.1. Zasada metody polega na spaleniu probki
w atmosferze tlenu, zaabsorbowaniu produktéw spa-
lania w wodzie utlenionej 1 oznaczanie powstatych jo-
now siarczanowych miareczkowo za pomoca nadchlo-
ranu baru.

5.3.5.2. Aparatura i przyrzady

a) Kolba do spalan z doszlifowanym korkiem po-
jemnosci 300 = 500 ml.

b) Koszyczek platynowy z drutu platynowego.

¢) Kapilary szklane do odwazania prob.

5.3.5.3. Odczynniki i roztwory

a) Woda utleniona — roztwor 3%(m/m).

b) Alkohol izopropylowy cz.d.a.

¢) Toron (wskaznik) roztwor 0.2%(m/m).

d) Big¢kit metylenowy, roztwédr 0,1%(m/m) w alkoho-
lu izopropylowym.

¢) Kwas siarkowy, roztwoér o stezeniu ¢('/; HaSOy) =
= 0,005 mol/l wg PN-81/C-04530/01 p. 2.1.

f) Tlen z butli.

¢) Bibuta do saczenia.

h) Nadchloran barowy, roztwor o ¢(BaClOs), =
= 0,01 mol/l przygotowany w nast¢pujacy sposob; od-
wazy¢ na wadze technicznej okoto 3,5 g nadchloranu
baru i rozpudci¢ w 1000 ml wody destylowanej. W przy-
padku zmgtnienia roztwdr nalezy przesaczyc.

Miano roztworu (BaClOy), nastawi¢ na kwas siar-
kowy wg poz. ¢). Sposob postgpowania: do kolby stoz-

kitu metylenowego i 2 krople toronu miareczkowac
roztworem nadchloranu barowego do zmiany barwy
z seledynowej na r6zowa. Miano nadchloranu barowe-
go wyliczy¢ ze wzoru

0,16033 - V;
Ty = —r—— 3
2 3)
w ktérym:
0,16033 — ilos¢ siarki odpowiadajgca 1 ml

0,005 mol/l roztworu H,SOs, mg,
Vi — ilos¢ 0,005 mol/] roztworu H2SO4, mol,
V4 — 1loé¢ nadchloranu barowego zuzyta na
odmiareczkowanie H>SOs, ml.

5.3.5.4. Wykonanie oznaczania. Do kapilary szklane]
odwazy¢ 5 + 10 mg z doktadnoscig do 0,2 mg poltio-
kolu w nastgpujacy sposob; zwazong, pusta kapilarg
szklana rozgrza¢ nad palnikiem gazowym i goracg za-
nurzy¢ w badanej probce. Po ostygnigciu kapilarg
z probka zwazy¢ ponownie. Z r6znicy mas obliczy¢
odwazkg probki. Kapilarg z probka zawinagé w przyge-
towany kawatek bibuly do sgczenia i umiesci¢c w ko-
szyczku platynowym w ten sposéb, by ,loncik™ bibuly
wystawal na zewnatrz koszyczka. Zawiesi¢ koszyczek
wraz z probka na haczyku korka kolby stozkowe;.
Do kolby stozkowej wprowadzi¢ 5 ml roztworu wo-
dy utlenionej 1 w ciggu kilkunastu sekund napetni¢ kol-
b¢ tlenem z butli. Zapali¢ wystajacy z koszyczka ,lon-
cik™ bibuty i szybko wprowadzi¢ koszyczek do kolby,
natychmiast zamkna¢ szczelnie korkiem. W czasie spa-
lania nalezy korek docisna¢ lekko do kolby. Po zakon-
czeniu spalania kolbg odstawi¢ na 40 min mieszajac
od czasu do czasu jej zawarto$¢, po czym za pomocg
15 ml alkoholu izopropylowego przenie$¢ iloSciowo
zawarto$¢ kolby do kolby stozkowej pojemnosci 50 ml.
Do roztworu doda¢ 1 kroplg bigkitu metylenowego

i 2 krople toronu do uzyskania seledynowego zabarwie-
nia 1 miareczkowa¢ roztworem nadchloranu barowego
wg 5.3.5.3h) do zmiany barwy na stabo ré6zowy kolor.
5.3.5.5. Obliczenie wyniku oznaczania. Zawartos$¢
siarki catkowite] (X2) w %(m/m) obliczy¢ wg wzoru

Vs - Ts
X, = ——— 4
2 G 4)
w ktorym:
Vs — ilo§¢ nadchloranu barowego zuzytego do mia-
reczkowania prébki, ml,
Ts — miano roztworu nadchloranu barowego, g/ml,

G, — odwazka, mg.
5.3.5.6. Wynik. Za wynik koncowy oznaczania nale-
7y przyjac¢ $rednig arytmetyczng wynikow réwnoleglych

kowej pojemnosci 50 ml pobra¢ 6 ml kwasu siarkowego oznaczan roznigcych si¢ od siebie nie wigcej niz
wg poz. e) 1 doda¢ 15 ml izoprepanolu, kroplg big-  0,3%(m/m).
KONIEC

Informacje dodatkowe



4 Informacje dodatkowe do BN-90/6026-84

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Osrodek Badawczo-Rozwo-
kowy Gérnictwa Surowcow Chemicznych ,Chemkop”, Krakow.
2. Normy i dokumeny zwigzane

PN-78/C-04019 Oznaczanie lepkosci dynamicznej lepko$ciomierzem
Hopplera

PN-83/C-04523 Oznaczenic zawarto$ci wody metodg destylacyjng

PN-81/C-04530/01 Analiza chemiczna. Przygotowanie titrantdw
(roztworéw mianowanych). Roztwory stosowane w miareczko-
waniach kwas-zasada (alkacymetrycznych)

PN-81/C-04530/02 Analiza chemiczna. Przygotowanie titrantéw
(roztworébw mianowanych). Roztwory stosowane w miareczko-
waniach utleniajgco-redukujacych (redoks)

PN-74/C-60008 Prébniki do pobierania probek produktéw bez-
ksztattnych

PN-76/0-79251 Opakowania jednostkowe z zawartoscig, znaki i zna-
kowanie. Wymagania podstawowe

BN-84/5833-23 Opakowania  jednostkowe
LPOCH" dla odczynnikow chemicznych

szklane.  Stoje  typu

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. — Prawo przewozowe (Dz. U.
nr 35, poz. 272 z 1984 r.)

Regulamin Przedsigbiorstwa PKP o tadowaniu i zabezpieczaniu prze-
sylek towarowych (Dz. TiZK nr 9, poz. 68 z 1985 r.)

Przepisy o tadowaniu wagonéw towarowych. Zatagcznik I do umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagonéw towarowych w komunikacji
migdzynarodowej RIV (Dz. TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r. wraz
z pdZniejszymi zmianami)

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w sprawie
fadowania samochodéw cigzarowych i przyczep (Mon. Pol. nr 24,
poz. 123 z 1963 r. i nr 35, poz. 250 z 1968 r.)

3. Normy zagraniczne

ZSRR T'OCT 12812-80 Luokonbl xutkue. TeXHHUECKHE YCIIOBHS
4. Symbol wg SWW — 1241-97.
5. Autorzy projektu normy — inz. Joanna Hauser, dr Irena Bla-

sink — Ofrodek Badawczo-Rozwojowy Przemystu Siarkowego, ..Siar-
kopol®.
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