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11 Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
proszek do rafinacji stopéw drukarskich ,Raf-
pol”, skiadajacy sie z sody bezwodnej technicz-
nej, chlorku amonowego, substancji redukujacej
nierozpuszczalnej w kwasie solnym i weglanu
wapniowego.

12 Zakres stosowania przedmiotu normy. Pro-
szek ,Rafpol” jest stosowany do rafinacji sto-
poéw drukarskich otowiowo-antymonowo-cyno-

wych.

13. Normy zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne.
pobierania i przygotowywania probek
PN-61/C-84001 Soda bezwodna techniczna
PN-65/C-84061 Chlorek amonowy techniczny (sal-
miak)
PN-67/M-94001 Sita tkane kontrolne o oczkach
kwadratowych
PN-55/N-03009 Statystyczna

Liczba prébek jednostkowych

Wytyczne

kontrola jakosci.

2 OZNACZENIE

STOPOW DRUKARSKICH
BN-72/7442-10

PROSZEK DO RAFINACJI
~RAFPOL”

1

N der Druckschmelzen
cujiaBOB ,,Pa$no3b”

3 WYMAGANIA

Wymagania — wg tab. 1

Tabela 1
Zawar- Dopuszczalne j
Wyszczegblnienie tos¢ odchyiki

»/0 %
Soda bezwodna technicz- +10
na wg PN-61/C-84001 200 *
Chlorek amonowy tech- 300 +10
niczny wg PN-65/C-84061 !
Substancja redukujaca
nierozpuszczalna w kwa- 24,0 +10
sie solnym
Zawartosc¢ popiotu w
substancji nierozpusz- max 05

czalnej w kwasie solnym

CO pozostato$¢ proész-

(] ku na sicie o wy-

N miarach boku Ilub nie dopuszcza sie
o $rednicy oczka

(0] 2 mm

o

C

a
postacé sypki bialy proszek

Centralne Laboratorium Poligraficzne
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia PrzemysSlu Poligraficznego dnia 16 pazdziernika 1972 r.
jako norma obowigzujagca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 lipca 1973 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 5/1973 poz. 12)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNK 1973 Wptyw do WN 241172, Oddano do sktadu 150173

Druk ukonczono w kwietniu 1973 ObJ. 055 a. w. Naktad 1500+50 egz.

Cena zt 240
RZG — 2w/73
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4. PAKOWANIE | PRZECHOWYWANIE

4.1. Pakowanie. Proszek do rafinacji stopow
powinien by¢ pakowany po 1 kg do pudetek
z tworzyw sztucznych albo do woreczkow z folii
polietylenowej lub z uplastycznionego polichlor-
ku winylowego, znajdujgacych sie w pudetkach
z kartonu lub metalu.

Na kazdym opakowaniu nalezy umiesci¢ na-
pis, zawierajacy co najmniej:

a) nazwe i znak wytworni,

b) oznaczenie wg rozdz. 2,

C) mase netto,

d) date produkciji,

e) napis ,Termin waznosci 6 miesiecy”,

f) napis ,Przechowywa¢ w temperaturze po-
nizej 303 K (30°C)”.

4.2. Przechowywanie. Proszek do rafinacji sto-
péw nalezy przechowywaé¢ w pomieszczeniach su-
chych o wilgotnosci najwyzej 80% i o tempe-
raturze ponizej 303 K (30cC).

5. BADANIA

5.1. Pobieranie prébek — wg PN-55/N-03009
przy wspotczynniku optacalnosci badania 5= 0,100.
Z kazdej partii nalezy pobra¢ na sSlepo okreslong
liczbe probek wg tab. 2

Tabela 2

N do 15 16725 26763 |64-M60 161-7-250  251-7400  401-MOOO

1
T 2 2 3 | 5 7 10 17
1
N — licznos¢ partii.
n — liczba sztuk prébek pobranych przy danej

partii N.

Z kazdej partii nalezy pobra¢ probke w ilosci
co najmniej 100 g przy réwnomiernym roztoze-
niu jej masy na wszystkie probki jednostkowe
wg liczby n.

Srednig prébke laboratoryjng przygotowaé wg
PN-67/C-04500. Prébke rozjemczg nalezy prze-
chowywac¢ w ciggu 6 miesiecy.

5.2. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartosci sody bezwodnej tech-
nicznej,

b) oznaczanie zawartosci
technicznego,

C) oznaczanie zawartosci substancji
cej nierozpuszczalnej w kwasie solnym,

d) oznaczanie zawartosci popiotu w substancji
nierozpuszczalnej w kwasie solnym,

e) sprawdzenie pozostatosci proszku na sicie.

chlorku amonowego

redukujg-

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartosci
technicznej

sody bezwodnej

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor 0,5n.

b) Czerwien metylowa, roztwor alkoholowy
0,2-procentowy.

c) Azotan srebra, roztwdr l-procentowy.

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. 4 g proszku do
rafinacji odwazonego z dokladnoscig do 0,002 g
przenies¢ do zlewki o pojemnosci 200 ml, sptu-
kac¢ scianki zlewki malg ilosciag wody destylowa-
nej, doda¢ 100 ml wody destylowanej i pozosta-
wi¢ na 10 min, kilkakrotnie mieszajgc roztwor
precikiem szklanym. Nastepnie spluka¢ precik
szklany woda i roztwér przesgczy¢ do kolby stoz-
kowej o pojemnosci 500 ml przez Srednio gesty
sgczek jakosciowy lub przez czysty szklany, lub
porcelanowy tygiel do sgczenia o gestosci 1 Osad
przemywa¢ woda destylowang az do chwili, gdy
przesacz badany papierkiem wskaznikowym be-
dzie miat pH= 6-~7. Dokladnos¢ przemywania
sprawdza sie dodatkowo przez dodanie do malej
ilosci przesgczu kilku kropel roztworu azotanu
srebra; roztwér nie powinien zmetnie¢ ani nie
powinien powsta¢ osad. Do roztworu dodac¢ 2 kro-
ple czerwieni metylowej i miareczkowaé¢ roztwo-
rem kwasu siarkowego do pierwszej zmiany bar-
wy. Nastepnie roztwér ogrza¢ do wrzenia i go-
towa¢ w ciggu 2 min. Jezeli po oziebieniu roz-
twor zabarwi sie ponownie na zoto, miareczko-
wac dalej roztworem kwasu siarkowego do zmia-
ny barwy.

Zawartos¢ sody bezwodnej technicznej (Xj) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

V «n,0265 100 V «2,65
w ktérym:
V — objetos¢ Scisle 0,5n kwasu siarkowe-
go, ml,

0,0265 — ilos¢ sody bezwodnej technicznej od-
powiadajgca 1 ml Scisle 0,5n roz-
tworu kwasu siarkowego,

G — odwazka badanego proszku do rafi-

nacji, g.
Za wynik oznaczania nalezy przyja¢ Srednig
arytmetyczng co najmniej dwoéch oznaczan roz-
nigcych sie najwyzej o 0,1%.

532
go technicznego

5.3.2.1. Aparatura

a) Kolba kulista z ptaskim dnem o pojemnosci
750 ml z diugg szyjka lub kolbg Kjeldahl'a o po-
jemnosci 750 ml.

Oznaczanie zawartosci chlorku amonowe-
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b) Chitodnica Liebiga.

c) Wkraplacz o pojemnosci 100 ml.

d) Kolba stozkowa o pojemnosci 500 ml.
e) tapacz kropel.

5.3.2.2. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy, roztwér 30-procento-
wy i roztwér 0,5n.

b) Kwas siarkowy, roztwo6r 0,5n.

c) Czerwien metylowa: 0,2 g na 100 ml alko-
holu.

5.3.2.3. Wykonanie oznaczania. 2-i- 25 g ba-
danego proszku odwazonego w naczynku wago-
wym z doktadnoscig do 0,002 g przenies¢ do kol-
by kulistej z ptaskim dnem i dluga szyjka lub
kolby Kjeldahl'a i doda¢ 300 ml wody, sptuku-
jac doktadnie naczynko wagowe i szyjke kolby.
W celu unikniecia przerzucania cieczy na skutek
przegrzewania wrzuci¢ Kilka peretek szklanych
lub kawatki kaolinu.

W kolbie stozkowej, stuzgcej jako odbieralnik,
umiesci¢ 30 ml wody i 40 ml 0,5n roztworu kwa-
su siarkowego.

Zestawi¢ aparature wg rysunku.

W celu unikniecia strat wydzielajgcego sie
amoniaku aparature nalezy zestawi¢ szczelnie.
Szczelnos$¢ aparatury powinno sie sprawdzi¢ przez
zblizenie zwilzonego papierka wskaznikowego do
miejsc, w ktérych istnieje mozliwos¢ uchodze-
nia amoniaku.

We wkraplaczu umiesci¢ 50 ml 30-procentowe-
go roztworu wodorotlenku sodowego i stopniowo
wkrapla¢ go do kolby z badang substancja. Po
wkropleniu roztworu wodorotlenku sodowego
ogrzewac¢ zawartos¢ kolby do wrzenia.

Destylacje nalezy prowadzi¢ tak diugo, az w
kolbie pozostanie okoto Vs pierwotnej objetosci
roztworu. Przed zakonczeniem destylacji odbie-
ralnik wg rysunku obnizy¢ tak, aby koniec rurki
znajdowat sie nad powierzchnig ptynu w odbie-
ralniku, nastepnie sptuka¢ rurke matg iloscig

wody destylowanej. Roztwor w odbieralniku po
ochtodzeniu miareczkowaé¢ 0,5n roztworem wo-
dorotlenku sodowego wobec czerwieni metylowej
do zoitego zabarwienia.

Jednoczesnie nalezy przeprowadzi¢ prébe po-
rownawczg w takich samych warunkach, to
jest prowadzi¢ destylacje w tym samym czasie,
wlewajgc do kolby destylacyjnej 300 ml wody
i 50 ml 30-procentowego roztworu wodorotlenku
sodowego, ale bez badanego proszku, a do odbie-
ralnika 40 ml 0,5n roztworu kwasu siarkowego.

Zawartos¢ chlorku amonowego (X2 obliczy¢ w
procentach wg wzoru

(V, - V) *0,02675 = 100

X i~ G
w ktérym:

K] — objetos¢ 0,5n roztworu wodorotlen-
ku sodowego zuzytego do miarecz-
kowania 40 ml 0,5n roztworu kwasu
siarkowego w prébce poréwnawczej,

V — objetos¢ 0,5n roztworu wodorotlen-
ku sodowego zuzytego do odmiarecz-
kowania nadmiaru 0,5n roztworu
kwasu siarkowego,

G — odwazka badanego proszku, g,

0,02675 — ilos¢ chlorku amonowego odpowia-

dajagca 1 ml 0,5n roztworu kwasu
siarkowego.
Za wynik nalezy przyjac¢ Srednig arytmetycznag
co najmniej dwoéch oznaczan roznigcych sie mie-
dzy sobg najwyzej o 5%.

5.3.3.
cji nierozpuszczalnej w kwasie solnym

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas solny cz. (1,12).
b) Azotan srebra, roztwoér 1-procentowy.

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. Okoto 4 g prosz-
ku do rafinacji odwazonego z dokladnoscig do
0,002 g umiesci¢ w zlewce pojemnosci 100 ml,
zwilzy¢ wodg i dodawac pipetg niewielkimi por-
cjami okoto 40 ml kwasu solnego. Zlewke na-
kry¢ szkietkiem zegarkowym i ogrzewac¢ na wrzg-
cej tazni wodnej w ciggu 30 min. Otrzymany
roztwor przesaczy¢ przez czysty, wysuszony w
temperaturze 373 4378 K (100 4 105°C) i zwa-
zony z dokiadnoscig do 0,002 g porcelanowy ty-
giel do sgczenia o gestosci 1 (w przypadku braku
tygli porcelanowych do saczenia o gestosci 1 do-
puszcza sie uzywanie tygla Goocha). Osad prze-
mywaé¢ wodg destylowang o temperaturze 333 4-
353 K (60 4 80°C) az do chwili, gdy w przesg-
czu po dodaniu kilku kropel roztworu azotanu
srebra nie pojawi sie osad.

Nastepnie suszyC tygiel z pozostatoscig w tem-
peraturze 343 4353 K (70 4 80°C) tak dtugo,

Oznaczanie zawartosci popiotu w substan-
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az roznica miedzy dwoma nastepujgcymi po so-
bie wazeniami bedzie mniejsza niz 0,001 g. Od-
wazony tygiel wraz z badang substancjg ogrze-
wacé stopniowo, a nastepnie prazy¢ nad palni-
kiem gazowym do chwili, gdy réznica miedzy
dwoma nastepujagcymi po sobie wazeniami nie
bedzie mniejsza niz 0,001 g.

Zawartos¢ popiotu w substancji nierozpuszczal-
nej w kwasie solnym (X3 obliczy¢ w procentach

wg wzoru
(G, - G.) =100

43=—
G2—Gj
w ktérym:
Gj — masa tygla pustego, g,
G: — masa tygla z substancjg nierozpuszczal-

ng w kwasie solnym wysuszong w tem-
peraturze 343 -r- 353 K (70 -1- 80 XC), g,

G3— masa tygla z pozostatoscia po wypraze-
niu, g.

Za wynik oznaczania nalezy przyja¢ S$rednig
arytmetyczng co najmniej dwoéch oznaczan roéz-
nigcych sie miedzy sobg najwyzej o I°/o.

534
jacej nierozpuszczalnej w kwasie solnym. Zawar-
tos¢ substancji redukujacej nierozpuszczalnej w
kwasie solnym (X4 obliczy¢ w procentach wg
wzoru

(G2- G3 m100

KONIEC

Obliczanie zawartosci substancji reduku-

w ktorym:
G3 — masa tygla z pozostatoscia po wypraze-
niu z oznaczania wg 5.3.3.2, g,

G2 — masa tygla z wysuszong substancja w

temperaturze 343 -i- 353 K (70 -r 80°C)
Z oznaczania wg 5.3.3.2, g,
G — odwazka proszku do rafinacji z oznacza-

nia wg 5.3.1.2, g.

535. Sprawdzenie pozostatosci proszku na si-
cie (przesiewalnosci)

535.1. Przyrzad. Sito tkane o oczkach kwa-
dratowych o wymiarach boku oczka a=2 mm
wg PN-67/M-94001.

5.3.5.2. Wykonanie proby przesiewalnosci. 50 g
proszku do rafinacji stopéw odwazonego z do-
ktadnoscig do 0,1 g wsypac¢ na sito i przesiewac
przez 15 -I- 20 min.

5.4. Ocena wynikéw badan. Partie proszku do
rafinacji nalezy uzna¢ za zgodng z wymagania-
mi normy, jezeli wszystkie badania daty wyniki
dodatnie.

Partie proszku do rafinacji nalezy uzna¢ za
niezgodng z wymaganiami normy, jezeli chociaz
jedno z badann dato wynik ujemny.
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