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ROPA NAFTOWA Oznaczanie zawartosci chloru| 0530-06
| PRZETWORY NAFTOWE Zwigzanego |onowo Zariad |
w smarach statych GRPNTI:AT?J:? 53]

1, WSTEP

ta1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest oznaczanie zawartodci chloru zwig-
zanego jonowo w smacvach stalych,

1,2, Okreslenia, Chlor zwigzany jonowo znajduje sie w smarze w postaci chlorkéw

stanowigcych zanieczyszczenie surowcéw uzytych do produkeji,

1,3, Normy zwigzane
PN=61/C=04000 Przetwory naftowe, Pobieranie prébek

PN-60/C-96115 Przetwory naftowe, Parafiny

2, METODA OZNACZANIA

291, Przyrzgdy:
a) Zlewka wysoka pojemnosci 600 & 1000 ml,

b) Cylinder pomiarowy pojemnosci 20 = 25 ml,
¢c) Kolba stozkowa pojemnosci 500 ml,

d) Lejek szklany,

e) Bibuta do sgaczenia twarda,

£) Biurety pojemnosci 25 & 50 ml (2 sztuki),
z) Precik szklany,

h) Kawalki niepolerowanej porcelany,

i) Szkielko zegarowe,

2-2, Odczynniki

a) Kwas azotowy cz.d,a, 1,40,

b) Parafina RII-52 wg PN-60/C-96115,

c) Azotan srebra cz.d.a., roztwér 0,in,

d) Rodanek amonowy cz.d.a,, roztwér 0,!n,

e) Siarczan zelazowo-amonowy cz.d.a: do nasyconego w temperaturze 20 +2° roztwo-
ru siarczanu zelazowo-amonowego dodawaé¢ kwasu azotowego do znikniecia ciemnobrunatne-
go zabarwienia, Unikaé duzego nadmiaru kwasu azotowego,

f) Nitrobenzen c¢z.,d,a,

2,3, Wykonanie oznaczania, Oznaczanie powinno byé wykonane w atmosferze wolnej od

nar chlorowodoru.
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Z prébki pobrane) zgodnie z PN-61/C-04000 odwazyé okoto 100 g smaru z doktadnosd-
cig do 0,1 g i ogrzewaé do wrzenia w zlewce z 200 ml wody destylowanej i 15 ml kwasu
azotowego,

Do zléwki wrzucié kilka okruchéw niepolerowanej porcelany w celu zapewnienia réw-
nomiernego wrzenia 1 przykry¢ zlewke szkietkiem zegarkowym, Gotowaé do zupelnego roz-
k¥adu smaru, tj. do uzyskania jednolite] warstwy olejowej i 2zupelnie klarownego roz-
tworu wodnego, Do gorgce]j zawartosci zlewki dodaé okoXo 30 g parafiny RII-52 i ogrze-
waé do jeJj stopienia, a nastepnie ochlodzié do temperatury 20 +2%%,

Zestalong warstwe parafiny przebié w dwéch miejscach precikiem szklanym i przesg—
czy¢ roztwdér wodny przez saczek z bibuty do sgeczenia twardej do kolby stozkowej.Zlew-
ke przemy¢ wodg destylowang i roztwory z nrzemycia przesgczy¢ przez ten sam saczek,Do
przesaczu dodaé z biurety, ciggle mieszajgc, 10 ml O,in azotanu srebra. Nastepnie do-
daé¢ 3 ml nitrobenzenu, 1 ml siarczanu zelazowo-amonowego i zawiesine dobrze wytrzasad.
Nadmiar azotanu srebra odmiareczkowaé 0,1n roztworem rodanku amonowego do pojawienia
si¢ brazowoczerwonego zabarwienia nie znikajacego w ciggu 5 min,

W tych samych warunkach wykonaé oznaczanie z samymi odczynnikami bez smaru (Slepa
préba),

Zawattosé jondéw chlorowych (X} w procentach wagowych obliczyé wg wzoru

_0,00355 (V-V,)
&= m

100
w ktérym:
0,00355 ~ zawartos$é chloru odpowiadajaca 1 ml $cidle O,1in azotanu srebra, g,
V - objetosé 0,1n roztworu rodanku amonowego zuzytego do miareczkowania w
$lepej prébie, ml,
V} -~ objetosé 0,1n roztworu rodanku amonowego zuzytego do miareczkowania we
wtasciwej prébie, ml,

m - odwazka badanego smaru, g.

2,4, Wynik, Za wynik nalezy przyjaé ©Srednig arytmetyczng wynikéw co najmnie]
dwéch oznaczan nie réznigcych sie miedzy sobg wigcej niz o 0,002%,
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