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1, WSTEP

1,1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest metoda oznaczania zawartosci azotu
powyzej 0,1% w olejach smarowych z dodatkami, w dodatkach do olejdéw i ich koncentratach
jak réwniez w smarach statych i smarach ochronnych z dodatkami,

1,2, Zastosowanie, Metody niniejszej nie mozna stosowaé do badania produktéw,
w ktdérych azot wystepuje w grupie nitrowej lub nitrozowej.

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

24 METODA OZNACZANIA

2,1, Zasada oznaczania polega na mokrym spalaniu badanego produktu za nomoca

wrzgcego stezonego kwasu siarkowego, przy czym azot zawarty w substancji przechodzi
w siarczan amonowy.Po dodaniu wodorotlenku sodowego siarczan amonowy rozklada sie wy-
dzielajgc amoniak, ktory wigze si¢ z mianowanym kwasem solnym odmierzonym w nadmiarze,
Amoniak oznacza si¢ ilosciowo ﬁrzez miareczkowanie niezwigzanego kwasu solnego,

242, Przyrzady i materialy

a) Aparat do oznaczania azotu - wg rysunku,
b) Szklo laboratoryjne i materialy pomocni-

cze zwykite stosowane w laboratoriach,

1 xolba z dnem okragiym pojemnosci 500 ml, 2 tapacz kro-
pel, 3 chtodnica wodna, 4 wkraplacz, 5 kurek probierczy,

_6 rurka doprowadzajace amoniak do absorbera z rozszerzeniem 2
dla unikniecia wciggania pXymi, 7 kolba abéorbcyjna po=- A .
jemmosci 300 lub 500 ml, 8 zabezpieczenie absorbera, Erw (S
Instytut Technologii Nafty
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Rafinerii Nafty dnia 22 wrzesnia 1964 r.
jako norma obowiqzujgca w zakresie metod badan od dnia 27 stycznia 1965 r.
(Mon. Pol. nr 5/1965 poz. 17)
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2,3, Odczxgniki

a) Séd metaliczny cz.d,a,

b) Siarczan zelazawy cz,d.a.

c) Chlorek zelazawy cz,d,a., roztwér i-procentowy,

d) Kwas solny cz,d.a,, roztwér 2n,

e) Kwas siarkowy cz,d.a, (1,84),

) Rteé metaliczna cz.d.a.

g) Siarczan potasowy cz.d.a. bezwodny,

h) Cynk granulowany cz.d,.a,

i) Kwas solny cz.d.,a., roztwér 0,2n,

j) Siarczek sodowy czZ,d,a., roztwor 6-~procentowy,

k) Wodorotlenek sodowy cz,d.a.,, roztwér 30-procentowy,

1) Wodorotlenek sodowy cz,d,a,, roztwér 0,2n, | |

1) Wskaznik Tashiro: 100 ml 0,03-procentowego roztworu czerwieni metylowej zmie-
sza¢ z 15 ml O,1i-procentowego voztworu wodnego biekitu metylenowego, Przechowywad
w ciemnej flaszce, '

2,4, Metoda jakosciowa, W celu stwierdzenia, czy w badanym produkcie jest zawarty

azot, nalezy wykonaé analize¢ jako$ciowg, W tym celu pobraé zgodnie z PN-61/C-04000
badang prdbke, ogrzaé¢ do temperatury 60 +2°C i po dokladnym wymieszaniu odwazyé okolo
1 g do nrobowki szklanej., Nastepnie do probdwki wrzucié okoto 3 g sodu metalicznego
i ogrzewaé na palniku do czerwonego zaru przez 3 min, Goraca probéwke‘zanurzyévvio ml
wody destylowanej znajdujacej sie¢ w zlewce pojemno$ci 100 ml, Probdéwka pe¢eka, a wy-
dzielajgcy sie pod dziataniem sodu na wode woddér zapala si¢., Po ochlodzeniu ao tempe~
ratury 80 +2°C roztwér przesaczyé przez sgczek jakosciowy miekki do zlewkil pojemnosci
100 ml i dodaé do przesaczu 1 g siarczanu zelazawego, Ogrzaé i utrzymaé przez S min
w stanie wrzenia, po czym dodaé¢ 0,5 ml roztworu chlorku zelazawego 1 ponownie ogrzad,
utrzymujgc w stanie wrzenia przez 5 min. Odezyn roztworu sprawdzié papierkiem wskaz-
nikowym, nrzy czym odczyn powinien byé alkaliczny. Po och}odzeniu do temperatury
20 +2°C do roztworu dodaé 2n kwasu solnego do reakcji kwasnej, sprawdzajac uniwersal-
nym papierkiem wskaznikowym. Jezeli po zakwaszeniu roztworu wytraca si¢ niebieski
osad biekitu pruskiego, nalezy uwazaé, ze badany produkt zawiera azot,W przypadku gdy
pojawi sie jedynie niebieskozielone zabarwienie, przy czym dopiero po uplywie kilku
godzin pojawi si¢ niebieski osad (klaczki), nalezy uznaé, ze badany produkt zawiera
azot w bardzo matej ilosci.

2.9. Przygotowanie przyrz&déwL Stosowane do oznaczania przyrzady szklane nalezy

przemy¢ mieszaning chromowg, wodg zwykla a nastepnie destylowang, po czym wysuszydé.
W suszarce,

2,6, Przygotowanie prébki., W przypadku badania olejdéw smarowych, dodatkdéw i ich

loncentratdéw badang prébke pobrang zgodnie z PN-61/C=04000 ogrzaé do temperatury
60 +2°C i doktadnic wymieszaé bezpodrednio przed odwazeniem, |

2,7, Wykonanie oznaczania, Odwazyé w kolbie Kjeldahla badany produkt w ilodci
i z dok}ladnoscig podang w tabl, 1, _
Tablica 1

Przypuszczalna zawartosé azotu PrzybliZzona wielkosé odwazki DokXadnosé wazenia
% g g
powyzej 5,0 0,5 0,0004
0,5 % 5,0 142 0,004
ponizej 0,5 10 0,01
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Przy wprowadzaniu badanego produktu do kolby uwazaé, aby mnie zwilzyt on $cian
szyjki kolby, Nastepnie do kolby dodaé kwasu siarkowego stezonego w ilodci podanej
w tabl, 2.

Tablica 2
Odwazka badanego produktu  Objetosé kwasu siarkowego
g ml
0,5 20
1,0 £ 2,0 30
10,0 60

Do kolby dodaé 1 krople (1 g) rteci, wtozyé kulke szklang i calos$é doktadnie Wy -
mieszaé, potrzagsajac kolbg ruchem wirowym., Kolbé¢ ustawié skosnie na siatce, a szyjke
zamkngé lejkiem szklanym, Ogrzewadé powoli w ten sposéb, aby tylko dno kolby bylo og-
rzane, pozostata zas czesé kolby i szyjka powinny byé odizolowane od Zrédia ciepia,
Szy jka na % a3wojej dtugodci powinna byé chlodzona powietrzem, Poczatkowo ogrzewaéd
bardzo stabo, aby unikngé zbyt silnego pienienia i rozpryskania cieczy. Po uplywie
10 min, gdy ciecz przestanie sie pienié i wrze spokojnie, dodaé 15 g siarczanu"pota—
sowego, Nastepnie zwiekszyé plomien, usunaé siatke i gotowaé bezposdrednio na ogniu,
uwazajgc aby ptomien nie ogrzewal kolby powyzej poziomu cieczy. Spalanie prowadzid
tak dtugo, az ciecz stanie sie¢ bezbarwna. Po odbarwieniu cieczy gotowaé Jeszcze
w ciggu 15 min,

Po tym czasie zawartosé kolby ochlodzié do temperatury 20 iZOC, przemy¢é szyjke
kolby oraz gruszke 30 ml wody destylowanej i przeniesé ilosciowo zawartoéé Kkolbhy
Kjeldahla do kolby z dnem okragiym pojemnosci 500 ml, przemywajgc kolbe Kjeldahla
kilkakrotnie woda destylowana, zuzywajac tgcznie 100 ml wody.

Zmontowaé¢ aparature wg rysunku,

Do kolby absorbecyjnej wlaé 50 ml 0,2n kwasu solnego i ustawié ja w ten sposéb, aby"
rurka doprowadzajaca amoniak byla zanurzona na giebokoSci nie wiekszej niz 1 cm. Do
urzgdzenia zabezpieczajgcego wlaé roéwniez 10 ml 0,2n kwasu solnego, Do kolby z dnem
okragtym wrzucié kilka kawalkéw cynku granulowanego oraz dodaé 25 ml 6-procentowego
roztworu siarczku sodowego, Przez wkraplacz wprowadzié 100 ml 30-procentowego roztwo-
ru wodorotlenku sodowego w przypadku, gdy do utleniania zuzZyto 20 1lub 30 ml -stezo~
nego kwasu siarkowego, lub 150 ml 30-procentowego roztworu wodorotlenku sodowego,
w przypadku gdy do utleniania uzyto 60 ml ste¢zonego kwasu siarkowego, przy czym tem-
peratura wodorotlenku sodowego nie powinna przekraczad 2000. Natychmiast po wprowa-
dzeniu roztworu wodorotlenku sodowego zamkngé wkraplacz, aby nie dopus$cié do wydoby-
wania si¢ amoniaku na zewnatrz. Kurek probierczy powinien byé rdéwniez zamknigty,

Ogrzaé w kolbie ciecz do wrzenia i oddestylowaé 24 jej objetodci, po czym spraw-
dzié otwierajgc zawér kontrolny, zwilzonym woda destylowang papierkiem lakmusowym, czy
.oaly amoniak zostal juz odpedzony, W przypadku zmiany barwy papierka lakmusowego na
kolor niebieski odpe¢dzenie amoniaku prowadzié dalej, ogrzewajac kolbe. Kurek probier-
czy otwieraé na czas mozliwie krdétki, aby unikngé strat amoniaku, Po ukoficzeniu des~-
tylacji odigczyé kolbe absorbeyjng, koniec rurki zanurzonej w kwasie przemyé maikg
iloscig wody destylowanej nad kolbg, Kwas z zabezpieczenia absorbera wlaé do kolby
absorbeyjnej, po czym przenmyé go malg iloééiq wody destylowanej, 2zlewajgc roztwér
z przemycia do absorbera, Naste¢pnie odmiareczkowaé nadmiar kwasu solnego przy pomocy
0,2n roztworu wodorotlenku sodowego wobec wskaZnika Tashiro, do zmiany barwy z fiole-
towej na zielong,

Réwnoczesnie wykonaé dlepa prébe, stosujac écidle te same ilodci uzytych odczyn-
nikéw i roztwordw oraz prowadzgc w ten sam sposéb destylacje.
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Zawartoéé azotu (X) obliczyé w procentach wagowych wg wzoru
_ 0,002802 «(V -V )~ (V, - V) "
—l G . o
w ktérym:
0,002802 -~ ilosé azotu odpowiadajgca 1 ml Scisle 0,2n roztworu kwasu solnego
lub wodorotlenku sodowego, g, o
V, - calkowita objetosé Scisle 0,2n roztworu kwasu solnego wprowadzonego do
oznaczania, ml, '
V, - objetodé Scidle 0,2n roztworu wodorotlenku sodowego zuzytego w ozna-
czaniu do miareczkowania nadmiaru kwasu solnego, ml,
V, - calkowita objetosé dcidle 0,2n roztworu kwasu solnego wprowadzonego do
oznaczania slepej préby, ml,
V., - objetodé dcidle 0,2n roztworu wodorotlenku sodowego zuzytego w $lepej
prébie do miareczkowania nadmiaru kwasu solnego, ml,
G - odwazka badanego produktu, g.

2,8, Wynik, Za wynik przyjaé srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch ozna-

czail nie rdéznigcych sie o wiecej niz 5% od ich Sredniej arytmetyczne]j.

KONIEC



