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1, WST.§jP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest metoda oznaczania zawartości azotu 

powyżej OJ 1% wolejach smarowych z dodatkami, w dodatkach do olejów i ich koocentratacb 

ja~ również w smarach stałych i smarach ochronnych z dodatkami • 
• 

1.2. Zastosowanie, Metody niniejszej nie można stosowalS do badania produktów, 

w których azot występuje w grupie nitrowej lub nitrozo}vej, 

1,3, Normy związane 

.PN-61/C-04000 Przetwory na1'tolve. Pobieranie próbek 

2. METODA OZNACZANIA 

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

wrzącego stężonego kwasu siarkowego, przy czym azot zawarty w substancji przechodzi 

w siarczan amono,~.Po dodaniu wodorotlenku sodowego siarczan amonowy rozkłada się wy

dzielając amoniak, który wiąże się z mianowanym kwasem solnym odmierzonym w nadmiarze, 

~UDoniak oznacza się ilościowo przez miareczkowanie niezwiązanego kwasu solnego. 

,.... . 

2,2, Przyrządy i materiały 

a) Aparat do oznaczania azotu - wg rysunku, 

b) Szkło laboratoryjne i materiały pomocni

cze zwykłe stosowane w laboratoriach, 

l kolba z dnem okrągłym pojemności 500 ml, 2 łapacz kro

pel, 3 ;hłodnica WOdrla, 4 wkraplacz, 5 kurek probierczy, 

6 rurka doprowadzająca amoniak do absorbera z rozszerzeniem 

I:t dla uniknięcia wciągania płymt, 7 kolba absorbcyjna po-

i jemności 300 lub 500 ml, 8 zabezpieczenie absorbera. 
;;: .... 
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2,3, Odczynniki 

a) Sód metaliczny cz,d.a. 

b) 
c) 
d) 
e) 

Siarczan żelazawy cz,d,a, 

Chlorek żelazawy cz.d.a., roztwór l-procentowy, 

Kwas sOlny cz,d,a" roztwór2n. 

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

r) ntęć metaliczna cz,d,a, 

g) 
h) 
i) 
j) 

k) 

Siarczan potasowy cz,d,a. bezwodny. 

Cynk granulowany cz,d.a. 

Kwas solny cZ.d.a., roz.twór O,2n. 

Siarczek sodowy cz.d,a., roztwór 6-procentowy. 

Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwór 30-procentowy, 

l) Wodorotlenek sodowy cz,d,a" roztwór O,2n. 

ł) Wskaźnik Tashiro: 100 mI 0,03-procentowego roztworu czerwieni metylowej zmie-

szać z 15 mI O, l-procentowego roztworu wodnego błęld tu metylenowego. PrzechowY''1ać 

w ciemnej flaszce. 

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

azot, należy wykonać analizę jalcościową. W tym celu pobrać zgodnie z -PN-o-,/C-04000 

badaną próbkę, ogrzać do tempera tury 60 ±2 oC i po dokładnym wymieszaniu odważyć ol,oło 
1 g do probó,vki szklanej. Następnie do probówki wrzucić około 3 g sodu metalicznego 

i ogrze,vać na palniku do czerwonego żaru przez 3 min, Gorącą probówlcę zanurzyć w 10 . mI 

wody destylowanej znajdującej się w zlewce pojemności 100 mI, Probówka pęka, a \vy-, 
dzielający się pod działaniem sodu na wodę ,vodór zapala się. Po ochłodzeniu do tempe-

ratury 80 ±2 oC roztwór przesączyć przez sączele jalcościowy miękki do zlewki pojemności 
100 mI i dodać do przesączu 1 g siarczanu żelazawego. Ogrzać i utrzymać przez 5 min 

w .stanie wrzenia, p o czym dodać 0,5 mI roztworu chlorku żelazawego 1 ponownie ogrzać, 

utrzymując w sta ni c wrzenia przez 5 min. Odczyn roztworu s~ra~dzić papierkiem wskaź

nikowym, przy c zym odczyn powinien być allr:aliczny. Po · ochłodzeniu do temperatury 

20 ±2oC do roztworu dodać 2n lnvasu solnego do reakcji kwaśnej, sprawdzając uniwersal

nym papierlr:iem wslcaźnilcowym. Jeżel i po zakwaszeniu roztworu wytrąca się niebieski 

osad błękitu pruskiego, należy uważać, że badany produkt zawiera azot.W przypadku gdy 

pojawi się jedynie niebieskozielone zabarwienie, przy czym dopiero po upływie kilku 

godzin pojawi się niebieski osad (kłaczki), należy uznać, że badany produkt zawiera 

azot w bardzo małej ilości. 

2.5. Przygotowanie przyrządÓW. Stosowane do oznaczania przyrządy szklane należy 

przemyć mieszaniną chromową, wodą zwylcłą a następnie destylowaną ., po czym wysuszyć, 

w suszarce. 

2.6. Przygotowanie próbki. W przypadku badania olejów smarowych, 

leoncenttatów badaną próble~ pohraną zgodnie z PN-61/C-04000 ogrzać 

60 ±2oC i dokładnie wymieszać bezpośrednio przed odważeniem. 

dodatków i ich 

do temperatury 

2,7. Wyłeonanie oznaczania. Odważyć w kolbie Kjeldahla badany produlr:t w ilośc.1 

i z d okładnością podaną w tabl, 1. 

Tablica 1 

Przypuszczalna zawartość azotu Przybliżona wielkość odważki Dokładność ważenia 
% g g 

powyżej 5,0 0,5 0,0004 

0,5 5,0 1 . 2 0,004 , 
\ 

poniżej 0,5 10 0,01 
- . -
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Przy wprowadzaniu badanego produktu do kolby uważać, aby nie zWilżył on ścian 

szyjki kolby. Następnie do kolby dodać kwasu siarkowego stężonego w ilości podanej 

.w tabl. 2. 

Tablica 2 

Odważka badanego produktu Objętość kwasu siarkowego 
g ml 

0,5 20 
1,0 .;. 2,0 ]O 

- 10,0 60 

Do kolby dodać 1 kroplę (i g) rtęci, włożyć kulkę szklaną i całość dokładnie wy
mieszać, potrząsając kolbą ruchem wirowym. Kolbę ustawić skośnie na siatce, a szyjkę 

zamknąć le'jkiem szklanym. Ogrzewać powoli w ten sposób, aby tylko dno kolby było og

rzane, pozostała zaś część kolby i szyjka powinny być odizolowane od źródla ciepła. 

S~jka na 0/4 awojej długOŚCi powinna być chłodzona powietrzem. Początkowo ogrzewać 

bardzo słabo, aby uniknąć ~byt silnego pienienia i rozpryskania cieczy. Po upływie 

10 min, gdy ciecz przestanie się pienić i wrze spokojnie, dodać 15 g siarczańu ' pota:' 

sowego. Następnie zwiększyć płomień, usunąć siatkę i gotować bezpośrednio na ogniu, 

uważając aby płomień nie ogrzewał kolby powyżej poziomu cieczy. Spalanie prowadzić 

talt długo, aż ciecz stanie się bezbarwna. Po odbarwieniu cieczy gotować jeszcze 

\V ciągu 15 min .. 

Po tym czasie za\Vartość kolby ochłodzić do 

kolby oraz gruszkę 30 mI wody destylowanej i 

Kjeldahla do kolby z dnem oltrągłym pojemności 

temperatury 20 +2 0 C, 

przenieść ilościowo 

500 mI, przemywając 

przemyć szyjkę 

zawartość lwI by 

kolbę Kjeldahla 

kilkakrotnie wodą destylowaną, zużywając łącznie 100 mI wody. 

Zmontować aparaturę wg rysunku. 

Do kolby absorbcyjnej wlać 50 mI OJ2n kwasu solnego i ustawić ją w 

rurka doprowadzająca amoniak była zanurzona na głębokości nie większej 

urządzenia zabezpieczającego wlać również 10 mI O,2n kwasu solnego. Do 

okrągłym wrzucić kilka kawałków cynku granulowanego oraz dodać 25 mI 

ten sposóbJ aby ' 

niż 1 cm. Do 

kolby z dnem 

6-procentowego 

roztworu siarczku sodowego. Przez wkraplacz wprowadzić 100 mI 30-procentowego roztwo

ru wodorotlenku sodowego w przypadku, gdy do utleniania zużyto 20 lub 30 mI stężo

nego kwasu siarkowego, lub 150 mI 30-procentowego roztworu wodorotlenku sodowego, 

w przypadku gdy do utleniania użyto 60 mI stężonego kwasu Siarkowego, przy czym tem

peraturawodorotlenku sodowego nie powinna przekraczać 20°C. Natychmiast po wprowa

dzeniu roztworu wodorotlenku sodowego zamknąć wkraplacz, aby nie dopuścić do wydoby

wania się amoniaku na zewnątrz. Kurek probierczy powinien być również zamknięty. 

Ogrzać w kolbie ciecz do wrzenia i Oddestylować 2/3 jej objętości, po czym spra\v-

. dzić otwierając zawór kontrolny, zwilżonym wodą destylowaną papierkiem lakmusowym,czy 

cały amoniak został już odpędzony. W przypadku zmiany barwy papierka lakmusowego nCl, 

kolor niebieski odpędzenie amoniaku prowadzić dalej, ogrzewając kolbę. Kurek probier

czy otwierać na czas możliwie krótki, aby uniknąć strat amoniaku. Po ukor!czeniu des

tylacji odłączyć kolbę absorbcyjną, lconiec rurki zanurzonej w kwasie przemyć małą 

i.1ością wody destylowanej nad kolbą. Kwas z zabezpieczenia absorbera wlać do kolby 

absorbcyjnej~ po czym przemyć go małą ilością wody destylowanej, zlewając roztwór 

z -przemycia do absorbera. Następnie odmiareczkować nadmiar kwasu solnego przy pomocy 

0,2n roztworu wodorotlenku sodowego wobec wskaźnika Tashiro, do zmiany barwy z fiole- , 

towej na zieloną. 

Ró,mocześnie wykonać ślepą próbę, stosując ściśle te same ilości użytych odczyn

ników i roztworów oraz prowadząc w ten sam sposób destylację. 



4 
n $ 

Zawartość azotu on obliczyć w procentach wagowych wg wzoru 

100 

" którym: 

x = _0_,_0_02_8_0_2_' (.:...V....;,1-=-...,..v.:..:.2-'-)~('-V.L.ł _V.~4 ) • 
G 

0,002802 - ilość azotu odpowiadająca 1 mI ściśle 0,2n roztworu kwasu solnego 
lub wodorotlenku sOdowego, g, 

~ - całkowi ta objętość ściśle 0,2n roztworu kwasu solne"go wprowadzonego do 
oznaczania, mlJ 
objętość ściśle 0,2n roztworu wodorotlenku sodowego zuźytego w ozna-
czaniu do miareczkowania nadmiaru kwasu solnego, mI, 

~ całkowita objętość ściśle O,2n roztworu kwasu solnego wprowadzonego do 
oznaczania ślepej pr6by,ml J 

~ - objętość ściśle 0.2n roztworu wodorotlenku sodowego zużytego w ślepej 

pr6bie do miareczkowania nadmiaru kwasu solnego, mI, 
G - odważka badanego produktu, g. 

2,8. Wynik, Za wynik vrzyjąć średnią arytmetyczną wynik6w co najlDDiej . dwóch ozna
czań nie różniących się o więcej niż 5% od ich średniej arytmetycznej. 

KONIEC 


