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1. W STĘP
1.1. P rzedm iot norm y. P rzedm io tem  norm y jes t 

m ocznik techniczny  k rysta liczny , o trzym yw any  
syn te tyczn ie  z am oniaku  i d w u tlen k u  w ęgla pod 
ciśnieniem  w podw yższonej tem p era tu rze .

M ocznik m a:
a) w zór sum aryczny  CH4N20 ,

N H ,

b) w zór s tru k tu ra ln y  0  =  0
I

N H 2

c) m asę cząsteczkow ą 60,056 (1961 r.).

1.2. Z akres stosow ania przedm iotu  norm y. Mocz
nik techniczny k ry sta liczn y  stosu je się głów nie do 
p rodukcji tw orzyw  sztucznych oraz w  przem yśle 
farm aceu ty czn y m  i chem icznym .

1.3. N orm y zw iązane
PN-65/C-04086 P rze tw o ry  naftow e. O znaczanie 

zaw artości w ody m etodą F ischera 
PN-67/C-04500 P ro d u k ty  chem iczne. W ytyczne po

b ieran ia  i p rzygo tow yw ania próbek 
PN-54/C-04517 Chem iczne badan ia  i p róby . O zna

czanie su b stan c ji n ierozpuszczalnych w  wodzie 
w  p roduk tach  chem icznych 

PN-68/C-06500 A naliza chem iczna. P rzygotow a
nie odczynników , roztw orów  pom ocniczych oraz 

roztw orów  do ko lo ry m etrii i nefelom etrii 
PN/C-60010 C hem iczne badania i próby. P rzy rzą 

dy do pob ieran ia p róbek . Z głębniki do p ro d u k 
tów  sypkich i w  kaw ałkach  

PN -68/0-79027 O pakow ania transportow e. W orki 
papierow e. Szeregi w ym iarow e 

PN -67/0-79252 P ro d u k ty  w opakow aniach tra n s 
portow ych. Z naki i znakow anie. W ym agania 
ogólne

PN-70/P-79005 O pakow ania transportow e. W orki 
papierow e

B N -71/6020-02 O znaczanie b arw y  produktów  
organicznych 

BN-70/6414-06 O pakow ania transportow e z tw o
rzyw  sztucznych. W orki po liety lenow e o tw arte , 
p łaskie, bez fa łd  bocznych, zgrzew ane

2. PO D ZIA Ł I OZNA CZENIE

2.1. G a tu n k i. W zależności od zaw artości azotu 
oraz zanieczyszczeń rozróżnia się dw a gatu n k i 
m ocznika technicznego k rystalicznego  oznaczone 
cyfram i rzym skim i: I i II.

2.2. P rzy k ład  oznaczenia m ocznika technicznego 
krystalicznego g a tu n k u  I:

M O C ZNIK  TEC H N IC Z N Y  K R Y ST A L IC Z N Y  I 
B N -72/6026-55

3. W YM AGANIA

3.1. W ym agania ogólne. M ocznik techniczny  
k ry sta liczn y  pow inien m ieć postać d robnych k ry 
ształów  łatw o  rozpuszczalnych w  wodzie.

aJb'f-M.v/M, i 'K - .
ó.ć.. W ym agania^ chem iczne i fizyczne —

tabl. 1.
T a b lic a  1

Wg

’) Sym b ol w g  SW W : 1241-577.

W ym agan ia
G atunek

II

! a) A zotu  w  p rze licze 
n iu  n a  su ch ą  su b 
stan cją , %, najm n iej  

| b) T em peratu ra  top 
n ien ia , °C , co n a j

46,3 46

m n ie j 2_ 
c) S iarczan ów  (SO j ),

131,0 129,5

%, n a jw y żej  
d) B iuretu , %, n a j

0,01 0,02

w y żej  
e) A lk a liczn o ść  (N H 3),

0,7 1,5

%, n a jw y żej  
f) Ż elaza (Fe 2 - ), %,

0,008 0,04

n a jw y żej  
g) S u b sta n cji n iero z

pu szcza ln ych  w  
w od zie , %, n a jw y 

0,001 0.01

żej 0.03 0,1
h) W ody, %, n a jw y żej
i) P op io łu , %, n a j

0,5 1.0

w y żej  
k) pH  10-p ro cen to w e-

0,02 0,1

go roztw oru  m ocznika  
1) B arw a  10-procen - 

tow eg o  roztw oru  
m oczn ik a , sto p n ie

7 -f- 8,5 7 -ł- 8,5

w  sk a li P t-C o, 
na jw y żej

50 n ie  oznacza  
s ię

Z jed n o czen ie  P rzem y słu  R a fin ery jn eg o  i P etro ch em iczn eg o  „P etroch em ia'’
U stan ow ion a  przez D yrek tora  Z jednoczen ia  „ P etr o ch em ia ” dn ia  20 p a źd ziern ik a  1972 r. jako  norm a o b o w ią zu 

jąca w  za k resie  produ kcji od dn ia  1 lip ca  1973 r. (Dz. N orm . i M iar nr 1/1973 poz. 2)_____________

W Y D A W N IC T W A  N O R M A L IZ A C Y JN E  1973. W p iy w  do  W N 20. 10.72. O d d a n o  do  s k ła d u  7.4.73. 
D ru k  u k o ń c zo n o  w  lip c u  1973 r . O b j. 0,85 a . w . N a k ła d  2500 + 50 egz. K D A  w K a lisz u . Z a m . 1629

C ena zł 3,60
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4. PA KOW AN IE, PRZECHO W Y W AN IE

I TRA NSPORT
4.1. Pakow anie . M ocznik techn iczny  należy  p a 

kow ać po 50 kg do w orków  po liety lenow ych  za
m ykanych  p rzez zgrzew anie wg PN-70/6414-06 
lub  do w orków  pap ierow ych  OS3 +  2AS lub 
OS4 +  1PET zgodnych z PN-70/P-79005 i o w y
m iarach  zgodnych z PN -68/0-79027.

N a każdym  opakow aniu  należy  um ieścić trw a ły  
napis w ykonany  wg PN -67/0-79252 zaw iera jący  
co najm niej:

a) nazw ę łub  znak zak ładu  produkcyjnego,
b) oznaczenie w g 2.2,
c) m asę netto .

D atę  w ysy łk i należy  podać w ateście dołączo
nym  do każdej p a r tii  p roduk tu .

4.2. P rzechow yw anie . Ze w zględu na higrosko- 
pijność, m ocznik należy  przechow yw ać w  pom ie
szczeniach suchych  i chronić p rzed  zaw ilgoceniem . 
W orki należy uk ładać najw yżej w  sześciu w a rs t
w ach.

4.3. T ran sp o rt. M ocznik należy  przew ozić do
w olnym i k ry ty m i środkam i tra n sp o r tu  i chronić 
p rzed  zaw ilgoceniem . W ysta jące  części k o n s tru k 
cy jne środka transportow ego, jak  śruby , haki, n a 
leży zabezpieczyć albo usunąć tak , aby  nie spo
w odow ały uszkodzenia opakow ania. W orki należy  
uk ładać płasko, ściśle obok siebie, na całej po
w ierzchn i środka przew ozow ego, a ew en tualne 
luk i zabezpieczyć m ateria łem  w yściółkow ym  lub 
w  inny  sposób tak , ab y  ładunek  tw orzy ł zw artą  
całość zabezpieczoną przed p rzesuw an iem  się 
i w zajem nym  uszkodzeniem .

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badań
T a b lic a  2

R od zaje  badań
G ru py badań  

p e łn e  | n iep e łn e

a) O zn aczanie  zaw a rto śc i
a zo tu + +

b) O zn aczanie  tem p era tu ry
to p n ien ia + +

c) O zn aczan ie  za w a rto śc i
sia rcza n ó w  (SOj  ) + +

d) O zn aczan ie  za w artości
b iu retu + "ł*

e) O zn aczan ie  a lk a liczn o śc i
(N H j) + -t-

f) O zn aczan ie  za w artości
że la za  ( F e s+ ) + . +

g) O zn aczanie  za w artości
su b sta n cji n iero zp u szcza l
n y ch  w  w o d z ie + +

h) O zn aczan ie  zaw a rto śc i
w o d y + +

i) O zn aczan ie  zaw a rto śc i
p op io łu + +

cd. tabJ. 2

R odzaje badań
G rupy badań

p e łn e n iep e łn e

j) O zn aczanie  pH  10-pro-
cen to w eg o  roztw oru
m oczn ik a +

k) O zn aczan ie  b a rw y
10-procen tow ego  roztw oru
m oczn ik a +

Z nak +  oznacza obow iązek  w y k o n a n ia  oznaczan ia .
B a d a n ia  n iep e łn e  n a le ży  w y k o n y w a ć  d la  każdej

p a r tii produktu .
B a d a n ia  p e łn e  wry k o n u je  s ię  na ży czen ie  odb iorcy

zg łoszon e  przy  zam ów ien iu .

5.2. W ielkość p artii. P a rtię  p ro d u k tu  stanow i 
najw yżej 40 t m ocznika technicznego k ry sta licz 
nego jednego g a tu n k u  i przeznaczonego d la je d 
nego odbiorcy.

5.3. P ob ieran ie próbek należy  w ykonać wg 
PN-67/C-04500. Z każdej p a r tii pobrać w  sposób 
losowy, w  zależności od liczności p artii, liczbę 
opakow ań podaną w' tab l. 3.

T a b lic a  3

L iczba op ak ow ań  
w  p artii  

sztu k

L iczb a  op ak o w a ń  p rze
znaczon ych  do pob ieran ia  

próbek, sztu k

do 15 6
16-4- 25 9
26-4- 63 12
64-4- 160 14

161 -4- 250 15
ponad 251 16

P ró b k i z w ylosow anych w orków  należy  pobie
rać  zgłębnik iem  w'g PN/C-60010. Z każdego w orka 
należy  pobrać po 2 p róbk i p ierw otne, każda o m a
sie 100 g. P o b ran e  p róbk i należy  zsypać do czy
stego naczynia, dobrze w ym ieszać i pobrać ś re d 
nią próbkę lab o ra to ry jn ą  w  ilości co najm niej 
2000 g. Jeżeli m asa próbek  p ierw o tnych  jes t 
m niejsza niż 2000 g należy  odpow iednio zw iększyć 
ich ilość. Ś redn ią  próbkę lab o ra to ry jn ą  należy po
dzielić na dw ie rów ne części, z k tó ry ch  jed n ą  p rz e 
znacza się do w ykonyw ania analizy , a d ruga s tan o 
wi p róbkę rozjem czą, k tó rą  należy  przechow yw ać 
w ciągu 1 m iesiąca.

Dopuszcza się u p roducen ta  pobieran ie próbek  
w prost z taśm y, p rzy  czym  częstotliw ość pob iera
nia pow inna w ynosić 0,5 kg co 30 m in.

5.4. Opis badań

5.4.1. Oznaczanie zawartości azotu w przelicze
niu na suchą substancją
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5.4.1.1. O dczynniki i roz tw ory

a) C zerw ień m ety low a cz.d.a., roz tw ór 0,2-pro- 
centow y.

b) F orm alina  techniczna, roztw ór 20-procento- 
w y zobojętniony lh  roztw orem  w odorotlenku so
dowego.

c) K w as siarkow y cz. (1,84) i roztw ór 0,5|yf
d) W odorotlenek sodow y cz.d.a., roztw ór 5n i
e) W skaźnik m ieszany: 0,5 g feno lofta leiny  

i 0,5 g ty m o fta le in y  rozpuścić w  100 cm 3 96-pro- 
centow ego roz tw oru  etanolu .

5.4.1.2. W ykonanie oznaczania. 1 g badanego 
m ocznika odw ażyć z dokładnością do 0,0002 g 
i przenieść ilościowo do kolby  K je ld ah la  po jem 
ności 250 cm 3, sp łu k u jąc  szy jkę 20 cm 3 wody. 
Dodać 3 cm 3 stężonego kw asu  siarkow ego. K olbę 
ustaw ić  skośnie na  siatce azbestow ej. Z aw artość 
ko lby  ogrzew ać ostrożnie aż do zap rzestan ia  b u rz 
liwego w ydzie lan ia  się d w u tlen k u  w ęgla i ukaza
n ia się b iałych  dym ów . K olbę odstaw ić i ochło
dzić. Z aw artość ko lby  przenieść ilościowo do ko l
by stożkow ej pojem ności 300 cm 3, dodać 1-^-2 
k rop li roz tw oru  czerw ieni m ety low ej i n ad m iar 
kw asu  siarkow ego zobojętnić 5hf roz tw orem  w odo
ro tlen k u  sodowego do zm iany  zabarw ien ia  różo
wego n a  żółte. N astępn ie dodaw ać k rop lam i 0,5$ 
roz tw ór kw asu  siarkow ego do ukazan ia  się różo
wego zabarw ienia. Do tak  zobojętnionego roztw o
ru  dodać 40 cm 3 roz tw oru  fo rm aliny , 5 k rop li roz
tw o ru  w skaźnika m ieszanego i po up ływ ie 2 m in  
m iareczkow ać roz tw orem  w odorotlenku sodo
wego do ukazan ia się różow ofioletow ego z a b a r
w ienia, n ie znikającego w  ciągu 1 m in. R oztw ór 
po dodaniu  fo rm a lin y  m a b arw ę różow ą, k tó ra  
podczas m iareczkow ania przechodzi początkowo 
w  żółtą a następn ie  w różow ofioietow ą, co w ska
zu je  na  koniec m iareczkow ania.

Z aw artość azotu w  przeliczeniu  n a  suchą sub
stan c ję  ( X t ) obliczyć w  procen tach  wg w zoru:

V • 0,014 • 100 -1 0 0  V • 140
X i  = ----------------------------------------------------------  (1)

m  (100 — X 5) m (100 —  X 3)

w  k tó rym :
V  —  objętość ściśle l i^j  roz tw oru  w odoro

tlen k u  sodowego, zużytego do m iarecz
kow ania, cm 3,

0,014 — ilość azotu cdpow iadająca 1 cm 3 ściśle 
l 1̂  roz tw oru  w odoro tlenku  sodowego, g, 

m  —  odw ażka próbki, g,
—  zaw artość wody, oznaczona wg 5.4.8, %.

Za w ynik  należy  p rzy jąć  średn ią  a ry tm e ty czn ą  
w yników  co najm niej dw óch oznaczań różniących 
się m iędzy sobą najw yżej o 0,1%.

5.4.2. O znaczanie tem p e ra tu ry  topnienia. P ró b 
k ę  m ocznika w ysuszonego w  tem p era tu rze  65 -r- 
70 C w  ciągu 2 goe& i ochłodzoną w tem p era tu rze

otoczenia u trzeć w m oździerzu, napełn ić  nią ka- 
p ila rę  o średn icy  0,8-+1 m m  i długości 4 0 + 5 0  m m  
na w ysokość 2 + 3  m m . N apełn ioną k ap ila rę  p rzy 
mocować za pom ocą p ierśc ien ia  gum ow ego do te r 
m om etru  i um ieścić w  aparac ie  Thielego n ap e ł
n ionym  g liceryną desty low aną. A p a ra t ogrzew ać 
p łom ieniem  gazowym , początkow o do 80°C in ten 
syw nie, do 110°C w olniej tak , aby  te m p e ra tu ra  
w zrasta ła  o 10°C w  ciągu 1 m in. Od 125°C ogrze
w ać ostrożnie tak , żeby te m p e ra tu ra  w zrasta ła
o 0,5°C w  ciągu 1 min.

Z a tem p e ra tu rę  topn ien ia należy  p rzy jąć  tem 
p era tu rę , w  k tó re j zaczyna pojaw iać się faza 
ciekła.

Dopuszcza się stosow anie innych  ap ara tó w  do 
oznaczania tem p e ra tu ry  topnienia, dających  taką 
sam ą dokładność pom iaru .

Za w yn ik  należy  p rzy jąć  średn ią  a ry tm ety czn ą  
w yników  co na jm n ie j dw óch oznaczań, k tó ry ch  
różnica n ie p rzek racza  0,5°C.

5.4.3. O znaczanie zaw artości siarczanów  (SO

5.4.3.1. O dczynniki i roz tw ory
a) C hlorek barow y  cz.d.a., ro z tw ó r 20-procen- 

towy; jeśli zachodzi konieczność, roz tw ór ch lorku  
barow ego przesączyć po 24 gfrkte przez p rzem yty , 
tw ardy , bezpopiołow y sączek.

b) K w as solny cz.d.a., roz tw ory  0,1$ i 25-pro- 
centow y.

c) W zorcow y roztw ór siarczanów : przygotow ać 
wg PN-68/C-06500 p. 3.2.1.42 i rozcieńczyć w odą 
w  stosunku  1 : 9. 1 cm 3 rozcieńczonego roz tw oru  
zaw iera 0,1 m g SO* \

5.4.3.2. W ykonanie oznaczania. 10 g m ocznika 
odw ażyć z dokładnością do 0,01 g i rozpuścić w 
20 cm 3 w ody w  kolbie stożkow ej pojem ności 
100 cm 3 podgrzew ając do te m p e ra tu ry  40 +- 80cC. 
N astępnie do roz tw oru  należy  dodać ty le  0,lft| 
roz tw oru  kw asu  solnego, ile  w y n ik a  z oznaczania 
alkaliczności wg 5.4.5 (10-krotnie m niej ze w zglę
du na  m asę próbki), p rzesączyć przez tw ard y  są
czek do ko lby  pom iarow ej pojem ności 100 cm 3, 
dopełnić w odą do k resk i i w ym ieszać. Do cy lind ra  
N esslera pobrać 10 cm 2 tego ro z tw o ru  i uzupełnić 
wodą do 40 cm 3. R ów nocześnie przygotow ać roz
tw ory  porów naw cze. Do dwóch cy lindrów  N essle
ra, pobrać p ip e tą  w  zależności od g a tu n k u , n as tę 
pu jące  ilości roztw orów  w zorcow ych siarczanów :

d la  g a tu n k u  I —  1,0 cm 3 (0,1 mg SC*- ) ,  
d la g a tu n k u  II —  2,0 cm 3 (0,2 m g SO2-) 

i uzupełnić w odą do objętości 40 cm 3.
Do cy lin d ra  z roztw orem  badanej p róbk i oraz 

do cy lindrów  z roztw oram i porów naw czym i dodać 
1 cm 3 25-procentow ego roz tw oru  kw asu  solnego, 
a następn ie  po 3 cm 3 roz tw oru  ch lo rku  barow ego, 
po czym  roz tw ory  dobrze w ym ieszać. Z m ętn ien ie
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porów nyw ać po 15 m in  na ciem nym  tle  pa trząc  
z boku.

B adany m ocznik odpow iada w ym aganiom  n o r
m y, jeżeli zm ętn ien ie  roz tw oru  próbki nie jes t 
s iln iejsze od zm ętn ien ia  roz tw oru  porów naw czego 
przygotow anego równocześnie.

5.4.4. O znaczanie zaw artości h iu re tu

5.4.4.1. P rzy rząd y  i ap a ra ty
a) S p ek tro fo to m etr lub  fo toko lo rym etr z fil

trem  o długości fali 530 nm .
b) K uw ety  szklane o grubości 5 cm.

5.4.4.2. O dczynniki i roztw ory
a) R oztw ór w zorcow y b iu re tu , cz.: b iu re t w y

suszyć w  tem p era tu rze  105°C przez 3 ge^-z, a po 
ochłodzeniu w eksykato rze  odw ażyć 1 g z d ok ład 
nością do 0,0002 g. B iu re t przenieść ilościowo do 
kolby  pom iarow ej pojem ności 100 cm 3, rozpuścić 
w  wodzie, uzupełn ić  w odą do k resk i i dobrze w y 
m ieszać. 1 cm 3 roz tw oru  zaw iera 0,01 g b iu re tu .

b) S iarczan glinow y [A12(S 0 4)3 • 18H20 ]  cz., 
roztw ór: 20 g siarczanu  glinow ego rozpuścić w  
1 cm 3 w ody desty low anej.

c) W odorotlenek sodowy cz., roztw ór 0,2'ti
d Z w iązek kom pleksow y w inianow o-m iedzio- 

w y, roztw ór: do kolby pom iarow ej pojem ności 
1 dm 3 w lać 400 cm 3 roz tw oru  w odorotlenku  sodo
wego, dodać 40 g w in ianu  sodow o-potasow ego 
(C4H 4OsK N a • 4H20 )  cz.d.a. oraz 10 g siarczanu  
m iedziow ego (C u S 0 4 ■ 5H20 ). Po rozpuszczeniu 
dopełnić kolbę do kresk i roz tw orem  w odoro tlenku  
sodowego. R oztw ór przechow yw ać w  bu te lce  z 
ciem nego szkła.

5.4.4.3. S porządzanie k rzy w ej w zorcow ej. Do 
sześciu kolb  pom iarow ych pojem ności 100 cm ! 
odm ierzyć m ik ro b iu re tą  0; 1; 3; 5; 7; 10 cm ' roz
tw oru  w zorcow ego b iu re tu . N astępn ie do każdej 
kolby dodać z b iu re ty  z ciem nego szkła po 4 0 c m ! 
zw iązku kom pleksow ego, dopełnić w odą desty lo
w aną do k resk i i dobrze w ym ieszać. Pozostaw ić 
na 20 m in  w tem p era tu rze  pokojow ej, a potem  
zm ierzyć absorpcję  każdego roz tw oru  w stosunku 
do p róby  zerow ej p rzy  długości fa li 530 nm  w 
kuw ecie o grubości w arstw y  l — 5 cm. Dla każ
dego p u n k tu  k rzyw ej w zorcow ej w ykonać co n a j
m niej trzy  pom iary  z now ych roztw orów  wzorco
w ych i jako w ynik  końcow y p rzy jąć  śred n ią  a ry t
m etyczną z tych  pom iarów .

Na podstaw ie o trzym anych  w yników  w ykreślić 
k rzyw ą zależności stężenia b iu re tu , podanego w 
mg na 100 cm 3 roztw oru , od absorpcji.

5.4.4.4. W ykonanie oznaczania. Odw ażyć 10 g 
próbki dla g a tu n k u  I lub  5 g d la g a tu n k u  II z do
kładnością do 0,01 g i rozpuścić w 20 cm 3 w ody 
desty low anej w zlewce pojem ności 100 cm 3. Do 
roztw oru  dodać w kolejności: 0,2 cm 3 roztw oru

siarczanu glinowego, 0,2 cm 3 roztw oru  w odoro
tlen k u  sodowego i po każdym  dodaniu  dobrze za
m ieszać. R oztw ór przesączyć p rzez tw ard y  sączek 
do kolby  pom iarow ej pojem ności 100 cm 3. Sączek 
na le jk u  przem yw ać ciepłą w odą tak  długo, aż. 
objętość roz tw oru  w  kolbie w yniesie około 50 cm 1. 
Fo ochłodzeniu dodać z b iu re ty  z ciem nego szklą 
40 cm 3 zw iązku kom pleksow ego i uzupełn ić w odą 
d esty low aną do k resk i. W ym ieszać i pozostaw ić 
na 20 m in  w  tem p era tu rze  pokojow ej. Równocze
śnie przygotow ać p róbę zerow ą w ten  sam  sposób, 
jak  przygotow ano p róby  do oznaczania, nie doda
jąc jed n ak  mocznika. N astępn ie zm ierzyć absorp
c ję  w  tak ich  sam ych w arunkach , jak  p rzy  sporzą
dzaniu  k rzyw ej w zorcow ej. Na podstaw ie o trzy 
m anej absorpcji odczytać stężenie w  m g na 
100 cm 3 roz tw oru  z k rzyw ej w zorcow ej.

P rocen tow ą zaw artość b iu re tu  (X2) obliczyć w  
p rocen tach  wg w zoru

771

w  k tórym :
C —  stężenie odczytane z krzyw ej w zorcow ej, 

mg,
m  —  odw ażka próbki, g.
Za w ynik  p rzy jąć  śred n ią  ary tm e ty czn ą  co n a j

m niej dw óch oznaczań różniących się najw yżej
o 0,05%.

5.4.5. O znaczanie alkaliczności (N H ;l)

5.4.5.1. O dczynniki i roz tw ory
a) K w as solny, cz.d.a., roz tw ór 0,1^.
b) W odorotlenek sodowy, cz.d.a., roz tw ór 0,01^1
c) W oda desty low ana obojętna: do 500 cm 3 w o

dy desty low anej dodać k ilka  k rop li w skaźnika 
m ieszanego. Jeśli zachodzi konieczność, zobojętnić 
za pom ocą roztw oru  w odoro tlenku  sodowego lub 
kw asu  solnego.

d) W skaźnik m ieszany: 50 cm 3 0,2-procentow c- 
go roz tw oru  alkoholow ego czerw ieni m etylow ej 
zm ieszać z 50 cm 3 0,1-procentow ego roztw oru  a l
koholow ego b łęk itu  m etylow ego.

5.4.5.2. W ykonanie oznaczania. 100 g badanego 
mocznika, odważonego z dokładnością do 0,01 g, 
rozpuścić w 350 cm 3 w ody (jeśli zachodzi koniecz
ność — przesączyć), dodać 1 H- 2 kropli w skaźnika 
m ieszanego i m iareczkow ać roztw orem  kw asu  sol
nego do zm iany b arw y  z zielonej na fioletowo- 
różową.

A lkaliczność w przeliczeniu  na am oniak (A:l) 
obliczyć w procen tach  wg w zoru

V  ■ 0,0017 • 100 
- (3)

m
w k tó ry m : r

V —  objętość ściśle 0 , 1 r ozt woru kw asu 
solnego zużytego do m iareczkow ania, 
cm 3,
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0,0017 —  ilość am opiaku  odpow iadająca 1 cm 3 
ściśle 0,1^ roz tw oru  kw asu  solnego, g, 

m  — odw ażka próbki, g.
Za w ynik  należy  p rzy jąć  średn ią  a ry tm e ty czn ą  

w yników  co n a jm n ie j dw óch oznaczań różniących 
się najw yżej o 0,002%.

5.4.6. O znaczanie zaw artości żelaza (F e 2+)

5.4.6.1. Z asada oznaczania polega na  tw orzeniu  
się soli zespolonych o barw ie  czerw onej przez 
działanie na sole żelaza 2,2,-d w u p iry d y lem  i na  
spek tro fo tom etrycznym  lub  fo toko lo rym etrycznym  
pom iarze absorpcji u tw orzonego kom pleksu  oraz 
odczytaniu  stężenia żelaza z k rzyw ej w zorcow ej.

5.4.6.2. P rzy rząd y  i ap a ra ty
a) S p ek tro fo tom etr lub  fo toko lorym etr z fil

trem  o długości fa li 530 nm .
b) K u w ety  szk lane o grubości w arstw y  

l =  5 cm.
5.4.6.3. O dczynniki i roztw ory
a) C hlorow odorek hydroksy loam iny  cz.d.a. roz

tw ó r 10-procentow y.
b) 2 ,2 '-dw upirydy l cz.d.a. roztw ór 1-procento- 

wy. Do kolby pom iarow ej pojem ności 100 cm 3 
odw ażyć 1,0 g 2 ,2 '-dw upirydylu , dodać 10 cm 1 

roz tw oru  kw asu  solnego po czym  dopełnić wodą 
d esty low aną do k resk i i w ym ieszać,

c) K w as solny cz.d.a. roz tw ór 1|^
d) K w aśny siarczan  potasow y cz.d.a.
e) O ctan am onow y cz.d.a. roz tw ór 30-procen- 

tow y.
f) R oztw ór w zorcow y żelaza (F e2+) należy  

przygotow ać w g PN-68/C-06500 p. 3.2.1.56 i roz
cieńczyć w  sto sunku  1 : 99.

1 cm 3 tego roz tw oru  zaw iera 0,01 m g F e 2+.

5.4.6.4. P rzygo tow anie k rzyw ej w zorcow ej. Do 
7 kolb pom iarow ych pojem ności 100 cm 3 odm ie
rzyć z m ik ro b iu re ty  kolejno  n astęp u jące  ilości 
ro z tw o ru  w zorcowego żelaza 0; 0,5; 1,0; 3,0; 5,0; 
7,0; 10 cm 3 co odpow iada 0; 0,005; 0,01; 0,03; 0,05; 
0,07; 0,10 m g żelaza. N astępn ie do każdej kolby 
dodać kolejno: 5 cm 3 roz tw oru  kw asu  solnego, 
5 cm 3 roz tw oru  octanu  am onow ego i 2 cm 3 ro z 
tw oru  chlorow odorku hydroksy loam iny  a po 5 m in
1 cm 3 roztw oru  2 ,2 '-dw upirydylu , dopełnić wodą 

desty low aną do k resk i i w ym ieszać. N astępnie 
zm ierzyć absorpcję o trzym anych  roztw orów  w zglę
dem  próby  zerow ej p rzy  długości fa li 530 nm  
w  kuw ecie o grubości w a rs tw y  1 =  5 cm.

Dla każdego p u n k tu  k rzyw ej w ykonać co n a j
m niej trzy  pom iary  z trzech  odrębnych próbek  
roz tw oru  wzorcowego żelaza i jako w ynik  p rzy 
jąć średn ią  a ry tm e ty czn ą  z tych  pom iarów . Na 
podstaw ie o trzym anych  w yników  w ykreślić  k rz y 
w ą wzorcową zależności absorpcji od stężenia że
laza w m g na 100 cm 3 roztw oru . K rzyw ą wzorco
w ą należy spraw dzać co 3 m iesiące.

5.4.6.5. W ykonanie oznaczania. O dw ażyć 10 g 
m ocznika z dokładnością 0,01 g, w y p raży ć  w  ty g lu  
p latynow ym  lub  kw arcow ym  w  sposób podany  w
5.4.9, po czym  dodać 1 g kw aśnego  siarczanu  po
tasow ego i ogrzew ać do całkow itego stopienia. 
U trzym yw ać w  stan ie  s top ionym  w  ciągu 10 min, 
a następn ie ochłodzić. Dodać m ałą  ilość w ody za
kw aszonej 2 cm 3 roz tw oru  kw asu  solnego, ogrze
w ać aż do rozpuszczenia stopu, a n astęp n ie  p rze
nieść ilościowo do kolby  pom iarow ej pojem ności 
100 cm 3 i uzupełn ić  w odą desty low aną do kreski. 
Z tak  przygotow anego roz tw oru  pobrać p ip e tą  do 
kolby pom iarow ej pojem ności 100 cm 3 tak ą  obję
tość roztw oru , ab y  ilość zaw artego  w  n im  żelaza 
w ynosiła 0,01 -4- 0,1 mg.

N astępn ie dodać kolejno  5 cm 3 roz tw oru  kw asu  
solnego, 5 cm 3 roz tw oru  octanu am onowego i 2 cm 3 
roz tw oru  chlorow odorku hydroksy loam iny , a po 
5 m in  1 cm 3 roz tw oru  2 ,2 '-dw up irydy lu  i dopełnić 

w odą desty low aną do kresk i. Jeś li ilość żelaza 
jes t bardzo m ała, należy  bezpośrednio po stopie
n iu  zadać stop 5 cm 3 roz tw orem  kw asu  solnego
i przenieść do ko lby  pom iarow ej pojem ności 
100 cm 3, po czym  dodać kolejno pozostałe odczyn
n ik i jak  podano poprzednio i uzupełn ić  w odą de
sty low aną do k resk i. P om iar absorpcji w ykonać w  
tak ich  sam ych w aru n k ach  ja k  p rzy  p rzygotow a
n iu  k rzyw ej w zorcow ej. S tężenie żelaza w  m g na 
100 cm 3 roz tw oru  odczytać, z k rzy w ej w zorcow ej.

Z aw artość żelaza (X4) obliczyć w  p ro cen tach  wg 
w zoru

C • 100
X 4 =  ---------- — • 100 (4)

m  ■ V
w  k tó ry m :

C -— ilość żelaza odczytana z k rzyw ej wzorco
w ej, g,

m  —  odw ażka próbki, g,
V  —  objętość roz tw oru  badanego p o b ran a  do 

oznaczania z objętości 100 cm 3, cm 3.
Za w ynik  p rzy jąć  średn ią  a ry tm e ty czn ą  w y n i

ków  co n a jm n ie j dw óch oznaczań różniących  się 
najw yżej o 0,0005%.

5.4.7. O znaczanie zaw artości su b stan c ji n ieroz
puszczalnych w  wodzie w ykonać w g PN -54/ 
C-04517, b iorąc do oznaczania 50 g m ocznika od
ważonego z dokładnością do 0,01 g.

Za w ynik  należy  p rzy jąć  śred n ią  a ry tm e ty czn ą  
w yników  co na jm n ie j dw óch oznaczań różniących 
się najw yżej o 0,005%.

5.4.8. O znaczanie zaw artości w ody należy w y
konać wg PN-65/C-04086 p. 2.6.2 bezpośrednią 
m etodą po w prow adzeniu  następ u jący ch  zm ian: 
do ko lby  w lać 50 cm 3 odwodnionego alkoholu 
m etylow ego i m iareczkow ać do p u n k tu  końcow e
go; zużyte j ilości odczynnika n ie uw zględnia się 
w  obliczeniach; następn ie , zależnie od zaw artości 
w ody um ieścić w  kolb ie  2 -r- 3 g m ocznika, odw a
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żonego z dokładnością do 0,002 g, po rozpuszcze
n iu  się m ocznika b ad an y  roztw ór m iareczkow ać 
odczynnikiem  F ischera  do p u n k tu  końcowego.

Z aw artość w ody (X s) obliczyć w  procen tach  wg 
w zoru

T  ■ V

w  k tó rym :

T  —  m iano odczynnika F ischera  wg PN -65/ 
C-04086 p. 2.5.8,

V  —  objętość odczynnika F isch era  zużytego do 
m iareczkow ania badanego p rod u k tu , cm 3,

m  — odw ażka próbki, g.

Za w ynik  należy  p rzy jąć  średn ią  a ry tm e ty czn ą  
w yników  co n a jm n ie j dw óch oznaczań różniących 
się n a jw y żej o 0,005%.

5.4.9. O znaczanie zaw artości popiołu. W tyg lu  
pojem ności 50 cm 3, uprzednio  w yprażonym  do 
s ta łe j m asy  i zw ażonym  z dokładnością do
0,0002 g, odw ażyć 25 g m ocznika z dokładnością 
do 0,01 g. O grzew ać m ałym  p łom ieniem  w  celu 
rozłożenia m ocznika. Po o trzy m an iu  niew ielk iej 
pozostałości, tyg ie l przenieść do pieca m uflow ego
i p rażyć w  tem p era tu rze  800 °C do sta łe j m asy.

Z aw artość popiołu  (X6) obliczyć w  procen tach  
w g  w zoru

771 j - 100
x 6 =  ------------ (6)

7n

w  k tó rym :

m i —  m asa pozostałości po w yprażen iu , g,
m  —  odw ażka próbki, g.
Za w ynik  należy  p rzy jąć  średn ią  ary tm ety czn ą  

w yników  co n a jm n ie j dwóch oznaczań różniących 
się najw yżej o 0,005%.

5.4.10. O znaczanie pH  10-procentow ego roztw o
ru  m ocznika. 10 g m ocznika odw ażyć z dokładno
ścią do 0,1 g i um ieścić w  zlew ce pojem ności 
150 cm 3, do k tó re j odm ierzono uprzednio  90 cm* 
w ody desty low anej n ie zaw iera jącej C 0 2, w ym ie
szać i zm ierzyć pH  o trzym anego roz tw oru  w tem 
p era tu rze  20 ± 0,5°C za pom ocą p eh am etru  w 
układzie e lek tro d  szk lana—kalom elow a.

Z a w ynik  należy p rzy jąć  średn ią  a ry tm e ty czn ą  
w yników  co na jm n ie j dw óch oznaczań nie róż
niących  się w ięcej niż o 0,2.

5.4.11. O znaczanie b arw y  10-procentow ego roz
tw oru  m ocznika. O dw ażyć 40 g m ocznika z do
k ładnością  do 0,1 g, rozpuścić w  160 cm 3 wody, 
a następn ie  przesączyć przez tw a rd y  sączek. Ozna
czanie w ykonać wg BN-71/6020-02 p. 2.5.1 pobie
ra jąc  do b ad an ia  50 cm3 tego roztw oru .

5.5. Zaśw iadczenie o w ynikach  badań . P ro d u 
cen t obow iązany je s t do każdej p a r tii  p ro d u k tu  
dołączyć a te s t stw ierdza jący  zgodność w ym agań 
z w yn ikam i badań  wg 5.4.

K O N I E C

IN FO R M A C JE  D O D A T K O W E  do B N -72/6026-55

1) Isto tn e  zm ia n y  w  sto su n k u  do P N -62/C -88029

a) w p ro w a d zo n o  ozn a cza n ie  b a rw y  p rodu ktu ,
b) zaostrzono d la  ga tu n k u  I w y m a g a n ia  d o tyczące  z a 

w a r to śc i b iu retu , żelaza , w o d y  i odczyn u , a d la g a tu n 
k u  II —  za w a rto śc i b iu retu  i odczynu*

c) u a k tu a ln io n o  n orm y zw iązan e.

D o ty ch cza s ob o w ią zu ją ca  P N -62/C -88029 zo sta je  u n ie 
w a żn io n a  z dn iem  1 lip ca  1973 r.

2) O dp ow ied n ik i w  norm ach  zagran iczn ych
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