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1. WSTEP

I.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy s3
metody badan przyspieszaczy wulkanizacji gumy.

1.2. Rodzaje metod badan

a) Oznaczanie temperatury topnienia.

b) Oznaczanie odsiewu.

¢) Oznaczanie zawartosci cze$ci lotnych.

d) Oznaczanie zawarto$ci popiotu.

e) Oznaczanie w popiele zawartosci substancji
nierozpuszczalnych w kwasie solnym.

f) Oznaczanie zawartosci zelaza.

g) Oznaczanie zawarto$ci manganu.

h) Oznaczanie zawartosci miedzi.

1.3. Zakres stosowania metod badan. Metody
badan zawarte w normie nalezy stosowa¢ do kon-
troli jakosci poszczegélnych partii produkcyjnych
przyspieszaczy oraz do badan rozjemczych. Ro-
dzaje badan obowigzujgcych poszczegolne przy-
spieszacze okreslono w normach przedmiotowych.

2. METODY BADAN

2.1. Oznaczanie temperatury topnienia

2.1.1. Zasada metody polega
matej ilosci przyspieszacza w cienkosSciennej
kapilarze szklanej i odczytaniu poczgtkowej
i koncowej temperatury topnienia.

2.1.2. Aparatura i przyrzady

a) Aparat do oznaczania temperatur topnienia
wg Tottoli lub inny z regulowanym ogrzewaniem
elektrycznym.

b) Termometr o zakresie temperatur wg normy
przedmiotowej i najmniejszej dzialce 0,2°C.

c¢) Kapilary szklane o dlugosci 40 — 45 mm,
zatopione z jednego konca.

2.1.3. Przygotowanie probki do badan — wg
PN-76/C-04513 p. 2.3.

2.1.4. Wykonanie oznaczania. Olej silikonowy
w aparacie ogrzewa¢ do temperatury o 36°C
nizszej od przewidywanej temperatury topnienia

na ogrzewaniu

nastepnie ustali¢ szybkos¢ ogrzewania do 3°C na
minute i ogrzewaé¢ dalej do temperatury o 15°C
nizszej od przewidywanej temperatury topnienia,
nastepnie wstawi¢ kapilare i utrzymywac¢ ogrze-
wanie z szybko$cig 3°C na minute. Zanotowa¢
temperature poczgtku topnienia, tj. temperature,
w ktorej pojawi  sie kropelka stopionego przy-
spieszacza oraz temperature koncowsg topnienia,
w ktorej nastgpilo calkowite stopnienie substan-
cji.

2.1.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik
nalezy przyja¢ srednig arytmetyczng wynikow
co najmniej dwoch r()wnoléglych oznaczan nie
réznigeych sie miedzy soba wiecej niz o 1,0%
wyniku mniejszego.

2.2. Oznaczanie odsiewu

2.2.1. Przyrzady

a) Sito tkane o wymiarze bokow oczek kwa-
dratowych zgodnym =z normg przedmiotows.
Oprawa sita powinna by¢ wykonana z materiatu
nie korodujacego pod wplywem wody. Srednica
sita powinna wynosi¢ okolo 75 mm, wysokos¢
oprawy — okolo 50 mm.

b) Pedzel z miekkiej sier$ci o srednicy okolo
20 mm.

2.2.2. Roztwory. Nekalina S wg BN-70/6069-15,
2-procentowy, wodny roztwér lub inny emulga-
tor nie reagujgcy z badanym przyspieszaczem,
przewidziany w normie przedmiotowej.

2.2.3. Wykonanie oznaczenia. Na umyte sito
przenies¢ ilosciowo okolo 3 g badanego przyspie-
szacza odwazonego z dokladnoscig do 0,0002 g.
Doda¢ 3 =+ 5 ¢m? emulgatora, 50 <+ 150 em?* wody
i rozprowadzi¢ przyspieszacz pedzlem. Nastepnie
umiesci¢ sito nad zlewem, pusci¢ na nie strumien
wody z kranu i starannie, lecz ostroZnie mieszaé¢
zawartos¢ sita pedzlem tak, aby nie dotyka¢ nim
sita. Predkos¢ przeplywu wody powinna wynosic¢
300 = 500 cm?® na minute, a odlegles¢ wylotu
kranu od sita — 20 cm.
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Po 5 min przemywania wstawi¢ sito do parow-
nicy szklanej, umieszczonej na czarnym papierze
i wla¢ taka ilos¢ wody, aby poziom cieczy byl
wyzszy o 15--20 mm od powierzchni probki
i rozprowadzi¢ pedzlem badany przyspieszacz
w ciggu 20 s, po czym podnies¢ sito tak, aby
woda splynela i wyla¢ wode z parownicy.

Przemywanie w parownicy przeprowadzaé¢ tak
diugo, az przesgcz stanie sie klarowny, bez $la-
dow przyspieszacza. Sito z pozostaloscig wysu-
szv¢ do stalej masy w temperaturze podanej
w normie przedmiotowe]j, ostudzi¢ w eksykatorze,
przenies¢ pozostalos¢ na szkieltko zegarkowe,
umyte, wysuszone w temperaturze 70°C do sta-
tej masy i zwazone z dokladnoscia do 0,0002 g,
a nastepnie zwazyc.

2.2.4. Obliczanie wynikow. Odsiew (X) obli-

czy¢é w procentach wg wzoru '
B..ou . PR (1)
M.

w ktorym:

m — masa szkielka z odsiewem, g,

m; — masa szkielka, g,

m, — masa badanej probki, g.

2.2,5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik
nalezy przyja¢ srednig arytmetyczng wynikéw
co najmniej dwéch rownoleglych oznaczan nie
réznigcych sie miedzy soba wiecej niz o 10%0
wyniku mniejszego.

2.3. Oznaczanie zawartoSci czesci lotnych

2.3.1. Zasada oznaczania polega na suszeniu
badanego produktu w okreslonej temperaturze
do stalej masy.

2.3.2. Wykonanie oznaczania. \V‘n:.czynku wa-
gowym wysuszonym w temperaturze okolo 70°C
do stalej masy, zwazonym z dokladnoscia do
0,0002 g odwazy¢ z taka samg dokladnoscia okolo
2 g lub wg wskazan normy przedmiotowej bada-
nego
w otwartym naczynku, w temperaturze wg wska-
zan normy przedmiotowe]j przez 2 h.

2.3.3. Obliczanie wynikow. Zawartose
lotnych (X) obliczy¢ w procentach wg wzoru

przyspieszacza 1 suszyé w  suszarce,

czesel

m—m,

X - 100 . (2)
My
w ktorym:
m — masa naczynka z badang probkg przed
wysuszeniem, g,
m; — masa naczynka z badana prébka po

wysuszeniu, g,

m, — masa badanej probki, g.

2.3.4. Wynik koacowy oznaczania. Za wynik
nalezy przyjac srednig arytmelyczna wynikow co
najmniej dwoch rownoleglych ozmaczan nie roz-
niacych sie miedzy sobg wiecej niz o 10% wyniku
mniejszego.

2.4. Oznaczanie zawartosci popiolu

2.4.1. Zasada oznaczania polega na spopieleniu
badanego przyspieszacza i wyprazeniu popiotu
do stalej masy.

2.4.2. Wykonanie oznaczania. W tyglu porcela-
nowym wyprazonym do stalej masy w tempera-
turze 800 +20°C i zwazonym z dokladnoscia do
0,0002 g odwazy¢ z tg sama dokladnoscig okolo
2 ¢ badanego przyspieszacza 1 ostroznie spalié¢
nad plomieniem palnika, a nastepnie wyprazyé¢
do stalej masy w temperaturze 800 +20°C i zwa-
zyc.

Otrzymany popi6él pozostawi¢ do wykonania
innych oznaczan.

2.4.3. Obliczanie wynikow. Zawarto$¢ popiolu
(X) obliczy¢ w procentach wg wzoru

X ;m~m, . 100 (3)
M,
w ktorym:
m — masa tygla z popiolem w g,
m; — masa tygla, g,
m, — masa badanej probki, g.

2.4.4. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik
nalezy przyja¢ srednia arytmetyczng co naj-
mniej dwéch rownoleglych oznaczan nie réznig-
cych sie miedzy sobg wiecej niz o 10% wyniku
mniejszego.

2.5. Oznaczanie w popiele zawartoéci substan-
cji nmierozpuszczalnych w kwasie solnym

2.5.1. Zasada oznaczania polega na rozpuszcze-
niu popiolu w kwasie solnym i wagowym ozna-
czaniu porzostatodei.

2.5.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny czd.a. (1,19), roztwor 1:1.

b) Azotan srebra cz.d.a., roztwér 10-procen-
towy.

2.5.3. Wykonanie oznaczania. Do 1iygla z po-
piclem otrzymanym wg 2.4.2 doda¢ 10 cm?® roz-
tworu kwasu soinego i odparowac¢ do sucha na
laini wodnej. Czynno$é t¢ powtarza¢ {rzykrotnie,
a naczlepnie doda¢ 0,5 c¢m® kwasu solnego (1,19)
i 10 =- 15 cm® wody. Zawarto$é tygla wymieszaé
dokladnie precikiem szklanym i przenie$¢ iloscio-
vo do tvgla z filtrem ze szkla spiekanego G3,
wysuszonego do sialej masy w temperaturze
105 =~ 110°C i =zwazonego =z dokladnoscia do
0,0002 g. Pozostaloi¢ w tygiu przemy¢ kilkakrot-
nie woda do zaniku reakcji na obecno$¢ jonow
chlorowych w przesagezu, co naleiZy sprawdzié
azolanem srebra. Nastepnie {ygiel z osadem wy-
suszv¢  do  stalej masy w  lemperaturze
105 =~ 110°C, ostudzi¢ w eksykalorze i zwazy¢.

2.5.4. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ w po-
piele czesci nierozpuszezalnveh w kwasie solnym
(X) obliczyé w procentach wg wzoru



X =" 100 (4)
m,
w ktorym:
m — masa tygla z osadem, g,
m; — masa tygla, g,
m, — masa badanej probki wg wzoru (3), g.

2.5.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik
nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikow
co najmniej dwoéoch rowmoleglych oznaczan, nie
roznigeych sie miedzy sobg wiecej niz o 10%o
wyniku mniejszego.

2.6. Oznaczanie zawartoSci zelaza

2.6.1. Zasada metody. Jony zelazawe (Fe?')
tworzg z 2,2’-dwupirydylem, ktéry jest dla
nich odczynnikiem selektywnym, trwaly, rozowy
kompleks. W metodzie tej mierzy sie absorbahcje
roztwordéw badanego i poréwnawczego za pomocy
spektrofotometru. Do redukcji jonéw zelazowych
(Fe3*) uzywa sie siarczynu sodowego.

2.6.2. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr ,,Specol”.

b) Wzmacniacz dodatkowy ,,Specol zv’.

¢) Przystawka pomiarowa EKS5.

d) Kuwety o grubosci warstwy pochtaniajgcej
95 cm.

2.6.3. Odczynniki i roztwory

a) Octan amonowy cz.d.a., 30-procentowy wod-
ny roztwor.

b) 2,2-dwupirydyl cz.d.a., 0,5-procentowy roz-
twor w 0,2N roztworze kwasu solnego.

¢) Kwas solny cz.d.a., roztwory 2N i 1:1.

d) Siarczyn sodowy cz.d.a.

e) Podstawowy roztwor wzorcowy jonow zela-—

zowych (Fe?') przygotowaé¢ przez rozpuszcze-
nie 8,6350 g siarczanu zelazowo-amonowego
[(NHy)Fe(SOy),-12H,O] w wodzie” z dodatkiem
5 c¢cm?® stezonego H,SO, i rozcienczy¢ roztwor
wodg destylowang w kolbie pomiarowej do 1 dm?.
1 em?® tak przygotowanego roztworu zawiera
1 mg Fe.

f) Podstawowy roztwoér wzorcowy jonow man-
ganawych (Mn2') przygotowaé¢ przez rozpuszcze-
nie 2,7485 g MnSO,; (otrzymanego przez susze-
nie . siarczanu manganawego MnSO,-5H,0
w 150°C i prazenie w piecu elektrycznym w 400°C
do stalej masy) w wodzie i rozcienczy¢ roztwor
wodg destylowang w kolbie pomiarowej do 1 dm?.
1 c¢cm® tak przygotowanego roztworu zawiera
1 mg Mn.

g) Podstawowy roztwor wzorcowy jonow mie-
dziowych (Cu?t) przygotowaé przez rozpuszcze-
nie 2,5118 g siarczanu miedziowego CuSO, (otrzy-
manego przez wysuszenie CuSO,-5H,O0 w tempe-
raturze 150°C do stalej masy) w wodzie zawie-
rajgcej 1 cm?® stezonego H,SO, i rozcienczenie
roztworu wodg w kolbie pomiarowej do 1 dm?.
1 cm3® tego roztworu zawiera 1 mg Cu.
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h) Roztwér wzorcowy mieszaniny jonéw za-
wierajacy jony zelazowe (Fe3'), jony miedziowe
(Cu®**) i jony manganawe (Mn2?*) w stezeniach
odpowiadajacych  przyblizonym  zawartos$ciom
tych jonéw w probee do analizy. Nalezy go przy-
gotowac¢ przez rozcienczenie podstawowych roz-
tworéw wzorcowych tych jonéw w nastepujgcy
sposéb: 10 ‘cm3? podstawowego roztworu wzorco-
wego jonbéw zelazawych (Fe®') przygotowanego
wg e) odmierzy¢ do kolby pomiarowej pojemnos$ci
100 cm? i dopelni¢ do kreski wodg destylowana.
I cm?® tego roztworu zawiera 0,1 mg Fe’t.
20 cm? tego roztworu przenies¢ do kolby pomia-
rowej pojemnosci 500 cm?® (nie dopelniajac woda
destylowang).

W identyczny sposéb rozcienczyé podstawowy
roztwér wzorcowy jonéw manganawych (Mn2')
przygotowany wg f), to znaczy biorac go 10 cm3,
umieszczajac je w kolbie pomiarowej pojemnosci
100 cm?® 1 dopelniajac wodg destylowang do
kreski, a nastepnie z kolby tej pobierajac 20 cm3

roztworu i umieszczajagc go w kolbie pojemnosci

900 cm?® zawierajacej 20 cm? rozcienczonego roz-
tworu jonow (Fe3'). Rozcienczenie podstawowego
roztworu wzorcowego jonow miedziowych (Cu2*)
przygotowanego wg g) uzyskuje sie przez pobra-
nie 10 cm? tego roztworu do kolby pomiarowej
pojemnosci 100 ¢cm?® i uzupelnienie jej do kreski
wodg destylowans.

1 cm?® tego roztworu zawiera juz 0,1 mg Cu.
Z tak otrzymanego roztworu pobra¢ 5 cm?, prze-
nies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 500 c¢m?

\zawierajgcej jony zelazowe (Fe®') i jony manga-

nawe (Mn2*) i dopelni¢ do kreski wodg.

Roztwor wzorcowy mieszaniny jonow uzyskany
przez rozcienczenie podstawowych roztworéow
wzorcowych bedzie stuzyt do wyznaczania krzy-
wych wzorcowych dla poszczegélnych metali.

i) Kwas azotowy stezony.

2.6.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do
6 kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm? odmie-
rzy¢ biuretg nastepujgce iloSci roztworu wzorco-

wego mieszaniny jonéw przygotowanego wg
2.6.3h):

2,5 cm® — co odpowiada stezeniu 0,1-1076 g
Fe/cm?,

5,0 ecm® — co odpowiada stezeniu 0,2-10 ¢ g
Fe/cm?3,

10,0 cm® — co odpowiada stezeniu 0,4-10 6 g
Fe/ecm?3,

15,0 ecm® — co odpowiada stezeniu 0,6-10 6 g
Fe/ems3,

20,0 cm* — co odpowiada stezeniu 0,8-10°6 g
Fe/cms3,

25,0 em® — co odpowiada stezeniu 1,0-10 ¢ g
Fe/cm?.
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Do kazdej kolby doda¢: 20 cm3 wody, 10 c¢m?
2N roztworu kwasu solnego i okolo 0,5 g siar-
czynu sodowego. Po uplywie 10 min doda¢ 25 cm?®
roztworu octanu amonowego, 2 cm?® roztworu
dwupirydylu, uzupeini¢ kolby *do kresek woda
I wymieszac.

Jednoczesnie przygotowa¢ w ten sam sposéb
roztwor poréwnawczy nie zawierajgcy jonéow ze-
lazowych (Fe**), do ktorego doda¢ w tej samej
kolejnosci te same odczynniki.

Pomiar absorbancji wykona¢ na spektrofoto-
metrze przy dlugosci fali okolo 525 nm, stosujac
kuwety o grubosci warstwy pochlaniajacej 5 cm.
Z otrzymanych danych sporzadzi¢ krzywa wzor-
cowq, odcinajac na osi odcietych ilosci zelaza
w g/cm®, a na osi rzednych odpowiadajgce im
wartosci absorbancji.

Dla wyznaczenia kazdego punktu krzywej
wzorcowej nalezy obliczy¢ wielkos¢ absorbancji
z trzech réwnoleglych oznaczan.

2.6.5. Przygotowanie probki do badan. W tyglu
porcelanowym zwazy¢ z dokladnosciag do 0,0002 g
10 g lub wg wskazan normy przedmiotowej bada-
nego przyspieszacza i ostroznie spali¢ nad plo-
mieniemn palnika. Jezeli nie cala probka ulega
spopieleniu, nalezy tygiel ostudzi¢, doda¢ 2 =- 3
kropel stezonego kwasu azotowego, po czym da-
lej prazy¢ nad plomieniem palnika, a nastepnie
wepiecu elektrycznym w temperaturze 550 £20°C.

Po wyprazeniu popiotu i ostudzeniu doda¢ do
tygla 3 cm® kwasu solnego 1:1, 1 em?® stezonego
HNO; do mozliwie catkowitego rozpuszczenia sie
popiotu. W przypadku niecatkowitej rozpuszczal-
nosci zawartos¢ tygla ogrzewa¢ nad plomieniem
palnika. Rozpuszczony popioét przeniesé iloSciowo
do zlewki pojemno$ci 50 c¢m? i odparowac (do
okolo 5 ¢m?) nad plomieniem palnika do calko-
witego rozpuszczenia osadu. Jezeli popiot nadal
nie rozpuscil sie calkowicie, nalezy dodac¢ jeszcze
roztworu kwasu solnego (1:1).

Zawartos¢ zlewki przenies¢ nastepnie ilosciowo
do kolby pomiarowej pojemnosci 50 e¢m? i uzu-
peli¢ do kreski woda.

Tak przygotowany roziwor stuzy do oznaczania
zawartosci zelaza, manganu i miedzi.

2.6.6. Wykonanie oznaczania. Pobra¢ 5
rozlworu przygotowanego wg 2.6.5 i postepowac
zgodnie z 2.6.4, dodajac w tej samej kolejnosci
co do kolb pomiarowych
z odmierzonymi iloSciami roztworu wzorcowego

c¢m?

te same odczynniki

2.6.7. Obliczanie wynikow. 7Z krzywe]j wzorco-
wej odcezytla¢ zawarlo$¢ zelaza w g/cm?.

Zawartos¢ zelaza obliczy¢ w procentach wg
wzoru

()

w ktorym:
a — stezenie zelaza odczytane z krzywe]j
wzorcowej, g/cm3,
m — masa badanego przyspieszacza, g.

2.6.8. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik
nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczna wynikow
co najmniej dwéch réownoleglych oznaczan nie
roéznigcych sie miedzy sobg wiecej niz o 5% wy-
niku mniejszego.

2.7. Oznaczanie zawarto$ci manganu

2.7.1. Zasada oznaczania. Zelazo oddziela sig
przez wytracenie wodorotlenku za pomocyg za-
wiesiny tlenku cynkowego.

Miedz tworzy kompleks z amoniakiem. Jony
manganawe (Mn2?') tworzg bezbarwny kompleks
z formaldoksymem, ktory szybko pod wptywem
tlenu przechodzi w zabarwiony brunatnoczerwo-
ny kompleks, w kiérym mangan jest czterowar-

"tosciowy.
2.7.2. Odczynniki i roztwory
a) Winian amonowy cz.d.a., 20-procentowy

wodny roztwor zmieszany 2z 20-procentowym
wodnym roztworem chlorku amonowego cz.d.a.
w stosunku 1-+1.

b) Tlenek cynku cz.d.a., 10-procentowa zawie-
sina wodna.

¢) Formaldoksym, roztwér otrzymany przez
rozpuszczenie 4 g chlorowodorku hydroksylo-
aminy cz.d.a. i 4 cm? 40-procentowego roztworu
formaliny cz.d.a. w 100 cm® wody.

2.7.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do
6 zlewek pojemmosci 50 cm3 odmierzy¢ biuretg
nastepujgce ilosci roztworu wzorcowego przygo-
towanego wg 2.6.3h)

2,0 em?* — co odpowiada stezeniu 0,16-107¢ g
Mn/cm?,

2,5 cm® — co odpowiada stezeniu 0,20-107% g
Mn/cm3,

4,0 cm® — co odpowiada stezeniu 0,32-107% g
Mn/cm3,

5,0 cm?® — co odpowiada stezeniu 0,40-107% g
Mn/cm?,

7,0 cm® — co odpowiada stezeniu 0,60-107% g
Mn/cm?, )

10,0 em® — co odpowiada stezeniu 0,80-107% g
Mn/cm?,

Do kazdej zlewki dodawaé¢ malymi porcjami
zawiesine tlenku cynkowego tak diugo, az prze-
stanie sie rozpuszczac¢, a nastepnie jeszcze nie-
wielki nadmiar. Calos¢ ogrzewa¢ w ciagu 20 min
na lazni wodnej w temperaturze 80°C. Po wy-
studzeniu mieszanine sgczy¢ przez Sredni sgczek
jakosciowy do kolbki pomiarowej pojemnosci
50 c¢m®, do przesaczu doda¢ 5 cm? mieszaniny
winianu i chlorku amonowego. Calo$¢ alkalizo-
wa¢ roztworem amoniaku, tak aby pH roziworu
bylo wieksze niz 8,7 (do rozpuszczenia bialego



osadu), doda¢ 3 c¢m?® formaldoksymu i uzupelni¢
wodg do kreski.

Po uplywie 15 min wykona¢ pomiar absor-
bancji przy dlugosci fali okolo 455 nm, stosujgc
kuwety o grubosci warstwy pochlaniajgcej 5 cm.

Z otrzymanych danych wykreslié krzywg
wzorcowg zgodnie z 2.6.4.

2.7.4. Wykonanie oznaczania. Do zlewki po-
jemnosci 50 cm? pobra¢ 20 c¢cm?® roztworu przygo-
towanego wg 2.6.5, dodajgc w takiej samej ko-
lejnosci te same odczynniki co do zlewek z od-
mierzonymi iloSciami roztworu wzorcowego wg
2.7.3.

2.7.5. Obliczanie wynikow. Z krzywej wzorco-
wej odczyta¢ zawarto$¢ manganu w g/cm?. Za-
warto$¢ manganu obliczy¢ w procentach wg
wzoru

X = o - 10* (6)
2m
w ktorym:
a — stezenie manganu w g/cm® odczytane
z krzywej wzorcowej,
m — masa badanego przyspieszacza, g.
2.7.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik

oznaczania przyja¢ Srednig arytmetyczng wyni-
kow co najmniej dwoch rownoleglych oznaczan
nie réznigcych sie miedzy sobg wiecej niz o 10%
wyniku mniejszego.

2.8. Oznaczanie zawarto$ci miedzi

2.8.1. Zasada metody. Jony miedziowe (Cu?")
tworza z dwuetylodwutiokarbaminianem sodo-
wym z6ly, trudno rozpuszczalny w wodzie dwu-
etylodwutiokarbaminian miedziowy, ktory jest
ekstrahowany czterochlorkiem wegla. Zelazo
1 mangan w Srodowisku cytrynianowym sa
maskowane przez wersenian sodowy.

2.8.2. Odczynniki i roztwory

a) Cytrynian amonowy, rozlwoér otrzymany
przez zmieszanie 210 g stezonego rozlworu amo-
niaku cz.d.a. z 150 ¢m® wody i dodanie malymi
porcjami 200 g kwasu cytrynowego cz.d.a. przy
cigglym mieszaniu do rozpuszczenia.,

b) Czterochlorek wegla cz.d.a.

¢) Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy cz.d.a.,
0,1-procentowy wodny roztwor doprowadzony za
pomoca amoniaku do pH 9 i przechowywany
w ciemnej butelce.

d) Wersenian sodowy
wodny roztwor.

cz.d.a., 10-procentowy

2.8.3. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do
6 rozdzielaczy pojemnosci 100 cm? odmierzy¢
biuretg nastepujace ilosci rozlworu wzorcowego
przygotowanego wg 2.6.3h),

BN-79/6060-19 5

5,0 cm? — co odpowiada stezeniu 0,2-10° ¢ g
Cu/em3,

7,5 em? — co odpowiada stezeniu 0,3-107% g
Cu/cm3, =

10,0 em3 — co odpowiada stezeniu 0,4-107¢ g
Cu/cms,

15,0 em® — co odpowiada stezeniu 0,6-107¢ g
Cu/cms,

20,0 ecm3 — co odpowiada stezeniu 0,8:107% g
Cu/cm3.

Nastepnie doda¢ 5 cm?® cytrynianu amonowego
i 10 cm?® wersenianu sodowego, za pomocg amo-
niaku ustali¢ pH = 8,5 (okolo 2 cm?® NHj;), po czym
doda¢ 5 cm® roztworu dwuetylodwutiokarbami-
nianu sodowego. Po 10 min doda¢ 10 cm?® cztero-
chlorku wegla i calos¢ wytrzasa¢ w ciggu 2 min.
Po rozdzieleniu sie warstw, warstwe cztero-
chlorku wegla spusci¢ do kolby pomiarowej po-
jemnosci 25 cm?®, Roztwor wodny wytrzgsaé po-
nownie w ciggu 1 min z 10 cm3 czterochlorku
wegla. Ekstrakty polaczy¢ w kolbie pomiarowej
pojemnosci 25 cm?®, saczac koncowsy czes¢ ekstrak-
tu z rozdzielacza przez saczek Sredni jakoSciowy.
Kolbe dopelni¢ do kreski czterochlorkiem wegla.

Jednoczesnie przygotowaé roztwoér porownaw-
czy, nie dodajgc roztworu wzorcowego jonow
miedziowych (Cu2*), a pozostale odczynniki do-
zowa¢ w takiej samej kolejnosci. Pomiar absor-
bancji wykona¢ przy diugosci fali okoto 436 nm,
stosujac kuwety o grubosci warstwy pochlania-
jacej 5 cm.

Z otrzymanych danych wykresli¢
wzorcowa zgodnie z 2.6.4.

2.8.4. Wykonanie oznaczania. Do rozdzielacza
pojemnosei 100 em3 pobra¢ 20 cm?® roztworu
przygotowanego wg 2.6.5 i postepowaé zgodnie
z 2.8.3, dodajgc te same odczynniki w tej samej
kolejnosci co do rozdzielaczy z roztworem wzor-

krzywa

cowym. .
2.8.5. Obliczanie wynikéw. Z krzywej wzorco-
wej odczytaé zawarto$¢ miedzi w g/em®. Za-
warto$¢ miedzi (X) obliczy¢é w procentach wg
wzoru
175a

X = e O (7
2m
w ktorym:
a — slezenie miedzi w g/cm? odezytane
z krzywej wzorcowej,
m — rmasa badanej probki przyspieszacza, g.

2.8.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik
przyjaé¢ srednia aryvimetyczng wynikow co naj-
mniej dwoéch réownoleglych oznaczan nie réznia-
cych sie miedzy soba wiecej niz o 10% wyniku
mniejszego.

2.9. Zaokraglanie i zapisywanie liczb powinno

2,5 em® — co odpowiada stezeniu 0,1-107% ¢ by¢ zgodne =z zasadami podanymi w PN-70/
Cu/em3, N-02120 p. 3.3.2.
KONIEC

Informacje dodatkowe



6 Informacje dodatkowe do BN-79/6060-19

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ —-
klady Chemiczne ORGANIKA, Zarow.

Dolnoslaskie Za-

\
2. Istotne zmiany w stosunku do PN-60/C-04516

a) wprowadzono nowe metody oznaczania zelaza,
manganu i miedzi za pomocg spektrofotometru,

b) zaktualizowano okreslenia.

Dolychezas obowigzujaca PN-60/C-04516 zostaje unie-
wazniona » dniem 1 pazdziernika 1980 r

3. Normy zwiazane
PN-76/C-04513 Oznaczanuie granic temperatury
lub temperatury rozkladu substancji
w kapilarze
PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb
BN-70/6069-15 Srodki pomocnicze dla
Nekalina S
4. Autorzy projektu nermy — mgr inz.
nigdz, mgr Barbara Szymanska, Anna Bryg,
Slgskie Zaklady Chemiczne ORGANIKA, ZarbOw.

topuienia

organicznych

wlokiennictwa

Sabina Pie-
Dolno-
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