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1. WSTEP
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
mocznik techniczny krystaliczny, otrzymywany
syntetycznie z amoniaku i dwutlenku wegla pod
cisnieniem w podwyzszonej temperaturze.
Mocznik ma:
a) wzOr sumaryczny CH4N20,

NH,

b) wz6r strukturalny 0 = 0
|
NH?2

¢) mase czasteczkowg 60,056 (1961 r.).

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Mocz-
nik techniczny krystaliczny stosuje sie gtdwnie do
produkcji tworzyw sztucznych oraz w przemysle
farmaceutycznym i chemicznym.

1.3. Normy zwigzane

PN-65/C-04086 Przetwory naftowe.
zawartosci wody metoda Fischera

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne po-
bierania i przygotowywania prdébek

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i préby. Ozna-
czanie substancji nierozpuszczalnych w wodzie
w produktach chemicznych

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowa-

nie odczynnikéw, roztworéw pomocniczych oraz
roztwordw do kolorymetrii i nefelometrii

PN/C-60010 Chemiczne badania i préby. Przyrza-
dy do pobierania prébek. Zgtebniki do produk-
tow sypkich i w kawatkach

PN-68/0-79027 Opakowania transportowe. Worki
papierowe. Szeregi wymiarowe

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach trans-

Oznaczanie

portowych. Znaki i znakowanie. Wymagania
ogolne
PN-70/P-79005 Opakowania transportowe. Worki
papierowe
BN-71/6020-02 Oznaczanie barwy produktow

organicznych

BN-70/6414-06 Opakowania transportowe 2z two-
rzyw sztucznych. Worki polietylenowe otwarte,
ptaskie, bez fatd bocznych, zgrzewane

’) Symbol wg SWW: 1241-577.

Zjednoczenie Przemystu

BRANZOWA

Mocznik techniczny
krystaliczny

Rafineryjnego

BN-72
6026-55

Zamiast
PN-62/C-88029

Grupa katalogowa X 211)

2. PODZIAL | OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zalezno$ci od zawarto$ci azotu
oraz zanieczyszczeh rozréznia sie dwa gatunki
mocznika technicznego krystalicznego oznaczone
cyframi rzymskimi: 1i Il

2.2. Przyktad oznaczenia mocznika technicznego
krystalicznego gatunku I:

MOCZNIK TECHNICZNY KRYSTALICZNY |
BN-72/6026-55

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania og6lne. Mocznik
krystaliczny powinien mie¢ posta¢ drobnych kry-
sztatow tatwo rozpuszczalnych w wodzie.

6.6.. Wyma%‘]grfl_ljgl"w(':\f’ll’eﬁ%ine i fizyczne — Wpg
tabl. 1
Tablica 1

Gatunek
Wymagania

I'a) Azotu w przelicze-

niu na suchg sub-

stancja, % najmniej 46,3 46
| b) Temperatura top-

nienia, °C, co naj-

mniej 2 131,0 129,5
¢) Siarczanow (SOj ),

% najwyzej 0,01 0,02
d) Biuretu, % naj-

wyzej 0,7 15
e) Alkalicznos¢ (NH3),

%, najwyzej 0,008 0,04
f) Zelaza (Fe2- ), %

najwyzej 0,001 0.01
g) Substancji nieroz-

puszczalnych w

wodzie, % najwy-

zej 0.03 01
h) Wody, % najwyzej 0,5 1.0
i) Popiotu, % naj-

wyzej 0,02 0.1
k) pH 10-procentowe-

go roztworu mocznika 7485 7485
1) Barwa 10-procen-

towego roztworu

mocznika, stopnie

w skali Pt-Co, 50 nie oznacza

najwyzej sie

i Petrochemicznego ,,Petrochemia®

Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia ,Petrochemia” dnia 20 pazdziernika 1972 r. jako norma obowigzu-

jaca w zakresie produkcji od dnia 1 lipca 1973 r. (Dz.

WYDAWNICTWA NORMALIZACYIJNE 1973. Wpiyw do WN 20.10.72. Oddano do sktadu 7.4.73.

Norm. i Miar nr  1/1973 poz. 2)

Cena zt 3,60

Druk ukoriczono w lipcu 1973 r. Obj. 0,85 a. w. Naktad 2500+50 egz. KDA w Kaliszu. Zam. 1629

techniczny
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4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE

I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Mocznik techniczny nalezy pa-
kowa¢ po 50 kg do workoéw polietylenowych za-
mykanych przez zgrzewanie wg PN-70/6414-06
lub do workow papierowych 0OS3 + 2AS lub
0S4 + 1PET zgodnych z PN-70/P-79005 i o wy-
miarach zgodnych z PN-68/0-79027.

Na kazdym opakowaniu nalezy umiesci¢ trwaty
napis wykonany wg PN-67/0-79252 zawierajacy
co najmniej:

a) nazwe tub znak zakiadu produkcyjnego,

b) oznaczenie wg 2.2,

C) mase netto.

Date wysytki nalezy poda¢ w ateScie dotgczo-
nym do kazdej partii produktu.

4.2. Przechowywanie. Ze wzgledu na higrosko-
pijno$¢, mocznik nalezy przechowywaé w pomie-
szczeniach suchych i chroni¢ przed zawilgoceniem.
Worki nalezy uktada¢ najwyzej w szesciu warst-
wach.

4.3. Transport. Mocznik nalezy przewozi¢ do-
wolnymi krytymi Srodkami transportu i chronic
przed zawilgoceniem. Wystajgce czesci konstruk-
cyjne Srodka transportowego, jak $Sruby, haki, na-
lezy zabezpieczyé albo usungé tak, aby nie spo-
wodowatly uszkodzenia opakowania. Worki nalezy
uktadaé¢ ptasko, scisle obok siebie, na catej po-
wierzchni Srodka przewozowego, a ewentualne
luki zabezpieczy¢ materiatem wysSciétkowym lub
w inny sposéb tak, aby tadunek tworzyt zwartg
catos¢ zabezpieczong przed przesuwaniem sie
i wzajemnym uszkodzeniem.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan
Tablica 2

Grupy badan
Rodzaje badan

petne | niepetne

a) Oznaczanie zawartosci

azotu + +
b) Oznaczanie temperatury

topnienia + +
c¢) Oznaczanie zawartosci

siarczanéw (SOj ) + +
d) Oznaczanie zawartosci

biuretu + P
e) Oznaczanie alkalicznosci

(NHJ) + t
f) Oznaczanie zawartosci

zelaza (Fes+) +. +
g) Oznaczanie zawartosci

substancji nierozpuszczal-

nych w wodzie + +
h) Oznaczanie zawartos$ci

wody + +

i) Oznaczanie zawartosci
popiotu + +

cd. tabJ. 2

Grupy badan
Rodzaje badan

petne niepetne
j) Oznaczanie pH 10-pro-
centowego roztworu
mocznika +
k) Oznaczanie barwy
10-procentowego roztworu
mocznika +

Znak + oznacza obowigzek wykonania oznaczania.

Badania niepetne nalezy wykonywaé¢ dla kazdej
partii produktu.

Badania petne wrykonuje sie na zyczenie odbiorcy
zgtoszone przy zamowieniu.

5.2. Wielko$¢ partii. Partie produktu stanowi
najwyzej 40 t mocznika technicznego krystalicz-
nego jednego gatunku i przeznaczonego dla jed-
nego odbiorcy.

5.3. Pobieranie prébek nalezy wykona¢ wg
PN-67/C-04500. Z kazdej partii pobra¢ w sposob

losowy, w zaleznos$ci od licznoSci partii, liczbe
opakowan podang w tabl. 3.
Tablica 3

Liczba opakowan Liczba opakowan prze-

w partii znaczonych do pobierania
sztuk prébek, sztuk
do 15 6
16-4- 25 9
26-4- 63 12
64-4- 160 14
161 -4- 250 15
ponad 251 16

Probki z wylosowanych workéw nalezy pobie-
ra¢ zgtebnikiem w'g PN/C-60010. Z kazdego worka
nalezy pobra¢ po 2 prébki pierwotne, kazda o ma-
sie 100 g. Pobrane probki nalezy zsypa¢ do czy-
stego naczynia, dobrze wymiesza¢ i pobraé Sred-
nig prébke laboratoryjng w iloSci co najmniej
2000 g. Jezeli masa probek pierwotnych jest
mniejsza niz 2000 g nalezy odpowiednio zwiekszy¢
ich ilo$¢. Srednig prébke laboratoryjng nalezy po-
dzieli¢ na dwie réwne czesci, z ktérych jedng prze-
znacza sie do wykonywania analizy, a druga stano-
wi probke rozjemcza, ktdrg nalezy przechowywadé
w ciggu 1 miesigca.

Dopuszcza sie u producenta pobieranie prébek
wprost z taSmy, przy czym czestotliwos¢ pobiera-
nia powinna wynosi¢ 0,5 kg co 30 min.

5.4. Opis badan

54.1.
niu na suchg substancjg

Oznaczanie zawartosci azotu w przelicze-



BN-72/6026-55

5.4.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Czerwien metylowa cz.d.a., roztwor 0,2-pro-
centowy.

b) Formalina techniczna, roztwor 20-procento-
wy zobojetniony |h roztworem wodorotlenku so-
dowego.

c) Kwas siarkowy cz. (1,84) i roztwor 0,5|yf

d) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwaér 5n i

e) Wskaznik mieszany: 0,5 g fenoloftaleiny
i 0,5 g tymoftaleiny rozpusci¢ w 100 cm3 96-pro-
centowego roztworu etanolu.

5.4.1.2. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego
mocznika odwazy¢ z doktadnoscig do 0,0002 g
i przenie$¢ ilosciowo do kolby Kjeldahla pojem-
nosci 250 cm3, spiukujac szyjke 20 cm3 wody.
Doda¢ 3 cm3 stezonego kwasu siarkowego. Kolbe
ustawic¢ skos$nie na siatce azbestowej. Zawartos¢
kolby ogrzewac ostroznie az do zaprzestania burz-
liwego wydzielania sie dwutlenku wegla i ukaza-
nia sie biatych dymow. Kolbe odstawi¢ i ochto-
dzi¢. Zawartos¢ kolby przenies¢ iloSciowo do kol-
by stozkowej pojemnosci 300 cm3 dodaé 1-"-
kropli roztworu czerwieni metylowej i nadmiar
kwasu siarkowego zobojetni¢ 5hfroztworem wodo-
rotlenku sodowego do zmiany zabarwienia r6zo-
wego na zO6tte. Nastepnie dodawac kroplami 0,5%
roztwdr kwasu siarkowego do ukazania sie rdzo-
wego zabarwienia. Do tak zobojetnionego roztwo-
ru doda¢ 40 cm3roztworu formaliny, 5 kropli roz-
tworu wskaznika mieszanego i po uptywie 2 min
miareczkowac roztworem wodorotlenku sodo-
wego do ukazania sie rézowofioletowego zabar-
wienia, nie znikajgcego w ciggu 1 min. Roztwor
po dodaniu formaliny ma barwe r6zowg, ktora
podczas miareczkowania przechodzi poczatkowo
w z064g a nastepnie w rézowofioietowg, co wska-
zuje na koniec miareczkowania.

Zawarto$¢ azotu w przeliczeniu na suchg sub-
stancje (Xt) obliczy¢ w procentach wg wzoru:

“i V « 0,014 - 100 -100 V « 140
! m (100 — X5) m (100 — X 3)
w ktdrym:

V. — objetos¢ S$cisle linj roztworu wodoro-
tlenku sodowego, zuzytego do miarecz-
kowania, cm3

0,014 — ilo$¢ azotu cdpowiadajgca 1 cm3scisle

I? roztworu wodorotlenku sodowego, g,
m — odwazka probki, g,
— zawarto$¢ wody, oznaczona wg 5.4.8, %.

Za wynik nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng
wynikdw co najmniej dwoch oznaczan rdznigcych
sie miedzy soba najwyzej o 0,1%.

5.4.2.
ke mocznika wysuszonego w temperaturze 65 -r-
70 C w ciggu 2 goe& i ochtodzong w temperaturze

otoczenia utrze¢ w mozdzierzu, napetni¢ nig ka-
pilare o $rednicy 0,8-+1 mm i dtugosci 40+50 mm
na wysoko$¢ 2+3 mm. Napetniong kapilare przy-
mocowac za pomocg pierscienia gumowego do ter-
mometru i umiesSci¢ w aparacie Thielego napet-
nionym gliceryng destylowang. Aparat ogrzewac
ptomieniem gazowym, poczatkowo do 80°C inten-
sywnie, do 110°C wolniej tak, aby temperatura
wzrastata o 10°C w ciggu 1 min. Od 125°C ogrze-
wacé ostroznie tak, Zzeby temperatura wzrastata
0 0,5°C w ciggu 1 min.

Za temperature topnienia nalezy przyjag¢ tem-
perature, w Kktdérej zaczyna pojawia¢ sie faza
ciekfa.

Dopuszcza sie stosowanie innych aparatéw do
oznaczania temperatury topnienia, dajagcych takg
samg doktadnos$¢ pomiaru.

Za wynik nalezy przyjac¢ Srednig arytmetyczng
wynikéw co najmniej dwdch oznaczan, ktoérych
réznica nie przekracza 0,5°C.

5.4.3. Oznaczanie zawarto$ci siarczanow (SO

5.4.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek barowy cz.d.a.,, roztwo6r 20-procen-
towy; jesli zachodzi konieczno$¢, roztwor chlorku
barowego przesgczy¢ po 24 gfrkte przez przemyty,
twardy, bezpopiotowy sgczek.

b) Kwas solny cz.d.a., roztwory 0,1$ i 25-pro-
centowy.

¢) Wzorcowy roztwdr siarczan6w: przygotowac
wg PN-68/C-06500 p. 3.2.1.42 i rozcieAczy¢ wodg
w stosunku 1:9. 1 cm3 rozciefczonego roztworu
zawiera 0,1 mg SO*\

5.4.3.2. Wykonanie oznaczania. 10 g mocznika
odwazy¢ z doktadnoscig do 0,01 g i rozpusci¢ w
20 cm3 wody w kolbie stozkowej pojemnosci
100 cm3 podgrzewajgc do temperatury 40 +- 80cC.
Nastepnie do roztworu nalezy dodaé¢ tyle O,Ift|
roztworu kwasu solnego, ile wynika z oznaczania
alkalicznos$ci wg 5.4.5 (10-krotnie mniej ze wzgle-
du na mase probki), przesgczy¢ przez twardy sg-
czek do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3
dopetni¢ wodg do kreski i wymiesza¢. Do cylindra
Nesslera pobra¢ 10 cm2tego roztworu i uzupetnic
wodg do 40 cm3 RoOwnocze$nie przygotowac roz-
twory poréwnawcze. Do dwéch cylindréw Nessle-
ra, pobra¢ pipetg w zaleznos$ci od gatunku, naste-
pujace ilosci roztwordw wzorcowych siarczanéw:

dla gatunku 1 — 1,0 cm3 (0,1 mg SC*-),

dla gatunku Il — 2,0 cm3 (0,2 mg SO2-)
i uzupetni¢ wodg do objetosci 40 cm3.

Do cylindra z roztworem badanej probki oraz
do cylindréw z roztworami poréwnawczymi dodac

Oznaczanie temperatury topnienia. Prob- 1 cm3 25-procentowego roztworu kwasu solnego,

a nastepnie po 3 cm3roztworu chlorku barowego,
po czym roztwory dobrze wymiesza¢. Zmetnienie
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poréwnywaé¢ po 15 min na ciemnym tle patrzac
z boku.

Badany mocznik odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli zmetnienie roztworu probki nie jest
silniejsze od zmetnienia roztworu porownawczego
przygotowanego réwnoczesnie.

5.4.4. Oznaczanie zawarto$ci hiuretu

5.4.4.1. Przyrzady i aparaty

a) Spektrofotometr lub fotokolorymetr z fil-
trem o diugosci fali 530 nm.

b) Kuwety szklane o grubosci 5 cm.

5.4.4.2. Odczynniki i roztwory

a) Roztwdr wzorcowy biuretu, cz.: biuret wy-

suszy¢ w temperaturze 105°C przez 3 ge”-z, a po
ochtodzeniu w eksykatorze odwazy¢ 1g z doktad-
noscig do 0,0002 g. Biuret przenie$¢ ilosciowo do
kolby pomiarowej pojemnos$ci 100 cm3 rozpuscié
w wodzie, uzupetni¢ wodg do kreski i dobrze wy-
miesza¢. 1 cm3 roztworu zawiera 0,01 g biuretu.

b) Siarczan glinowy [A12(S04)3+«18H2] cz,
roztwor: 20 g siarczanu glinowego rozpusci¢ w
1 cm3wody destylowanej.

c) Wodorotlenek sodowy cz., roztwor 0,2'i

d Zwigzek kompleksowy winianowo-miedzio-
wy, roztwér: do kolby pomiarowej pojemnosci
1 dm3wla¢ 400 cm3roztworu wodorotlenku sodo-
wego, dodaé¢ 40 g winianu sodowo-potasowego
(C4H40sKNa ¢ 4H2) cz.d.a. oraz 10 g siarczanu
miedziowego (CuS04 m5H2). Po rozpuszczeniu
dopetni¢ kolbe do kreski roztworem wodorotlenku
sodowego. Roztwor przechowywa¢ w butelce z

ciemnego szkia.

5.4.4.3. Sporzadzanie krzywej wzorcowej. Do
szesciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm!
odmierzy¢ mikrobiuretg 0; 1; 3; 5; 7; 10 cm' roz-
tworu wzorcowego biuretu. Nastepnie do kazdej
kolby doda¢ z biurety z ciemnego szkta po 40cm!
zwigzku kompleksowego, dopeini¢ wodg destylo-
wang do kreski i dobrze wymiesza¢. Pozostawié
na 20 min w temperaturze pokojowej, a potem
zmierzy¢ absorpcje kazdego roztworu w stosunku
do préby zerowej przy diugosci fali 530 nm w
kuwecie o grubosci warstwy I — 5 cm. Dla kaz-
dego punktu krzywej wzorcowej wykonaé co naj-
mniej trzy pomiary z nowych roztworéw wzorco-
wych i jako wynik koncowy przyjac Srednig aryt-
metyczng z tych pomiarow.

Na podstawie otrzymanych wynikéw wykresli¢
krzywg zaleznosci stezenia biuretu, podanego w
mg na 100 cm3roztworu, od absorpcji.

5.4.4.4. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 10 g
prébki dla gatunku I lub 5 g dla gatunku 1l z do-
ktadnoscig do 0,01 g i rozpusci¢ w 20 cm3 wody
destylowanej w zlewce pojemnosci 100 cm3. Do
roztworu doda¢ w kolejnosci: 0,2 cm3 roztworu

siarczanu glinowego, 0,2 c¢cm3 roztworu wodoro-
tlenku sodowego i po kazdym dodaniu dobrze za-
miesza¢. Roztwdr przesgczy¢ przez twardy saczek
do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3 Saczek
na lejku przemywaé cieptg wodag tak diugo, az.
objetos¢ roztworu w kolbie wyniesie okoto 50 cm1
Fo ochtodzeniu dodaé¢ z biurety z ciemnego szklg
40 cm3 zwigzku kompleksowego i uzupetnié wodg
destylowanag do kreski. Wymiesza¢ i pozostawic
na 20 min w temperaturze pokojowej. Réwnocze-
$nie przygotowac prébe zerowg w ten sam sposdb,
jak przygotowano préby do oznaczania, nie doda-
jac jednak mocznika. Nastepnie zmierzy¢ absorp-
cje w takich samych warunkach, jak przy sporza-
dzaniu krzywej wzorcowej. Na podstawie otrzy-
manej absorpcji odczytaé stezenie w mg na
100 cm3 roztworu z krzywej wzorcowej.

Procentowg zawarto$¢ biuretu (X2 obliczy¢ w
procentach wg wzoru

771

w ktorym:
C — stezenie odczytane z krzywej wzorcowej,
mg,

m — odwazka probki, g.

Za wynik przyja¢ $rednig arytmetyczng co naj-
mniej dwdch oznaczan réznigcych sie najwyzej
0 0,05%.

5.4.5. Oznaczanie alkalicznosci (NH;)

5.4.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny, cz.d.a., roztwér 0,17

b) Wodorotlenek sodowy, cz.d.a., roztwor 0,0171

¢) Woda destylowana obojetna: do 500 cm3 wo-
dy destylowanej dodaé kilka kropli wskaznika
mieszanego. JesSli zachodzi konieczno$¢, zobojetnic
za pomocg roztworu wodorotlenku sodowego lub
kwasu solnego.

d) Wskaznik mieszany: 50 cm3 0,2-procentowc-
go roztworu alkoholowego czerwieni metylowej
zmiesza¢ z 50 cm3 0,1-procentowego roztworu al-
koholowego biekitu metylowego.

5.4.5.2. Wykonanie oznaczania. 100 g badanego
mocznika, odwazonego z dokladnoscig do 0,01 g,
rozpusci¢ w 350 cm3 wody (jesli zachodzi koniecz-
no$¢ — przesaczyc), dodaé 1H- 2 kropli wskaznika
mieszanego i miareczkowaé roztworem kwasu sol-
nego do zmiany barwy z zielonej na fioletowo-
rézows.

Alkaliczno$¢ w przeliczeniu na amoniak (A
obliczy¢ w procentach wg wzoru

% = 0,0017 + 100
@)
m
w ktorym: r
V — objetos¢ Scisle 0 , 1 roztworu kwasu
solnego zuzytego do miareczkowania,

cm3



BN-72/6026-55 5

0,0017 — ilo$¢ amopiaku odpowiadajgca 1 cm3
$cisle 0,1 roztworu kwasu solnego, g,
m — odwazka probki, g.

Za wynik nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng
wynikéw co najmniej dwdéch oznaczan réznigcych
sie najwyzej o 0,002%.

5.4.6. zawartosci

Oznaczanie zelaza (Fe2+)

5.4.6.1. Zasada oznaczania polega na tworzeniu
sie soli zespolonych o barwie czerwonej przez
dziatanie na sole zelaza 2,2,-dwupirydylem i na
spektrofotometrycznym lub fotokolorymetrycznym
pomiarze absorpcji utworzonego kompleksu oraz
odczytaniu stezenia zelaza z krzywej wzorcowej.

5.4.6.2. Przyrzady i aparaty

a) Spektrofotometr lub fotokolorymetr z fil-
trem o dtugosci fali 530 nm.

b) Kuwety szklane o grubosci warstwy
I = 5cm.

5.4.6.3. Odczynniki i roztwory

a) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a. roz-
twdr 10-procentowy.

b) 2,2'-dwupirydyl cz.d.a. roztwo6r 1l-procento-
wy. Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3
odwazy¢ 1,0 g 2,2'-dwupirydylu, doda¢ 10 cml
roztworu kwasu solnego po czym dopetni¢ wodg
destylowang do kreski i wymieszac,

¢) Kwas solny cz.d.a. roztwor 10

d) Kwasny siarczan potasowy cz.d.a.

e) Octan amonowy cz.d.a. roztwor 30-procen-
towy.
f) Roztwo6r wzorcowy zelaza (Fe2+) nalezy

przygotowa¢ wg PN-68/C-06500 p. 3.2.1.56 i roz-
cienczy¢ w stosunku 1:99.
1 cm3 tego roztworu zawiera 0,01 mg Fe?2+.

5.4.6.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do
7 kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm3 odmie-
rzy¢ z mikrobiurety kolejno nastepujace ilosci
roztworu wzorcowego zelaza 0; 0,5; 1,0; 3,0; 5,0;
7,0; 10 cm3co odpowiada 0; 0,005; 0,01; 0,03; 0,05;
0,07; 0,10 mg zelaza. Nastepnie do kazdej kolby
doda¢ kolejno: 5 cm3 roztworu kwasu solnego,
5 cm3 roztworu octanu amonowego i 2 cm3 roz-
tworu chlorowodorku hydroksyloaminy a po 5 min
1 cm3roztworu 2,2'-dwupirydylu, dopetni¢ wodg
destylowang do kreski i wymiesza¢. Nastepnie
zmierzy¢ absorpcje otrzymanych roztworéw wzgle-
dem proby zerowej przy diugosci fali 530 nm
w kuwecie o grubos$ci warstwy 1= 5 cm.

Dla kazdego punktu krzywej wykona¢ co naj-
mniej trzy pomiary z trzech odrebnych prébek
roztworu wzorcowego zelaza i jako wynik przy-
ja¢ Srednig arytmetyczng z tych pomiaréw. Na
podstawie otrzymanych wynikéw wykresli¢ krzy-
wg wzorcowg zalezno$ci absorpcji od stezenia ze-
laza w mg na 100 cm3roztworu. Krzywa wzorco-
wa nalezy sprawdzac¢ co 3 miesigce.

5.4.6.5. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 10 g
mocznika z doktadnoscig 0,01 g, wyprazy¢ w tyglu
platynowym lub kwarcowym w sposéb podany w
5.4.9, po czym doda¢ 1 g kwasnego siarczanu po-
tasowego i ogrzewa¢ do catkowitego stopienia.
Utrzymywacé w stanie stopionym w ciggu 10 min,
a nastepnie ochtodzi¢. Doda¢ matg ilos¢ wody za-
kwaszonej 2 cm3 roztworu kwasu solnego, ogrze-
wac az do rozpuszczenia stopu, a nastepnie prze-
nies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci
100 cm3 i uzupetni¢ wodg destylowang do kreski.
Z tak przygotowanego roztworu pobra¢ pipetg do
kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3 takg obje-
tos¢ roztworu, aby ilos¢ zawartego w nim zelaza
wynosita 0,01 -4- 0,1 mg.

Nastepnie doda¢ kolejno 5 cm3roztworu kwasu
solnego, 5 cm3roztworu octanu amonowego i 2cm3
roztworu chlorowodorku hydroksyloaminy, a po
5min 1 cm3roztworu 2,2'-dwupirydylu i dopetnié
wodg destylowang do kreski. Je$li ilo$¢ zelaza
jest bardzo mata, nalezy bezposrednio po stopie-
niu zada¢ stop 5 cm3 roztworem kwasu solnego
i przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
100 cm 3, po czym dodac¢ kolejno pozostate odczyn-
niki jak podano poprzednio i uzupetni¢ woda de-
stylowang do kreski. Pomiar absorpcji wykona¢ w
takich samych warunkach jak przy przygotowa-
niu krzywej wzorcowej. Stezenie zelaza w mg na
100 cm3 roztworu odczytaé,z krzywej wzorcowej.

Zawarto$¢ zelaza (X4) obliczyé w procentach wg
wzoru

C « 100
X4 = e — + 100 @)

m maV

w ktérym:
C — ilo$¢ zelaza odczytana z krzywej wzorco-
wej, g,

m — odwazka probki, g,

V. — objeto$¢ roztworu badanego pobrana do

oznaczania z objeto$ci 100 cm3 cm3.
Za wynik przyja¢ Srednig arytmetyczng wyni-
kéw co najmniej dwoch oznaczan réznigcych sie
najwyzej o 0,0005%.

5.4.7. Oznaczanie zawartos$ci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie wykona¢é wg PN-54/
C-04517, biorgc do oznaczania 50 g mocznika od-
wazonego z doktadnos$cig do 0,01 g.

Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczna
wynikow co najmniej dwoch oznaczan réznigcych
sie najwyzej o 0,005%.

5.4.8. Oznaczanie zawarto$ci wody nalezy wy-
kona¢ wg PN-65/C-04086 p. 2.6.2 bezposrednig
metodg po wprowadzeniu nastepujacych zmian:
do kolby wla¢ 50 cm3 odwodnionego alkoholu
metylowego i miareczkowaé do punktu kornicowe-
go; zuzytej iloSci odczynnika nie uwzglednia sie
w obliczeniach; nastepnie, zaleznie od zawartosci
wody umie$ci¢ w kolbie 2 -r- 3 g mocznika, odwa-
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zonego z doktadnos$cig do 0,002 g, po rozpuszcze-
niu sie mocznika badany roztwdr miareczkowac
odczynnikiem Fischera do punktu koncowego.

Zawarto$¢ wody (x s) obliczy¢ w procentach wg
wzoru

T =V
w ktorym:
T — miano odczynnika Fischera wg PN-65/
C-04086 p. 2.5.8,
Vv — objeto$¢ odczynnika Fischera zuzytego do
miareczkowania badanego produktu, cm3
m — odwazka probki, g.

Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng
wynikéw co najmniej dwdch oznaczah réznigcych
sie najwyzej o 0,005%.

5.4.9. Oznaczanie zawartosci popiotu. W
pojemnosci 50 cm3 wuprzednio wyprazonym do
statej masy i zwazonym z dokfadnoscia do

0,0002 g, odwazy¢ 25 g mocznika z doktadnoscig
do 0,01 g. Ogrzewa¢ matym ptomieniem w celu
roztozenia mocznika. Po otrzymaniu niewielkiej
pozostatosci, tygiel przenie$¢ do pieca muflowego
i prazy¢ w temperaturze 800°C do statej masy.

Zawarto$¢ popiotu (X6) obliczy¢ w procentach
wg wzoru

X6 = -l ®)

tyglu

w ktérym:
mi — masa pozostatosci po wyprazeniu, g,
m — odwazka probki, g.

Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng
wynikow co najmniej dwoch oznaczan rdéznigcych
sie najwyzej o 0,005%.

5.4.10. Oznaczanie pH 10-procentowego roztwo-
ru mocznika. 10 g mocznika odwazy¢ z doktadno-
$cig do 0,1 g i umiesci¢c w zlewce pojemnosci
150 cm3 do ktorej odmierzono uprzednio 90 cm*
wody destylowanej nie zawierajgcej C02 wymie-
szaC i zmierzy¢ pH otrzymanego roztworu w tem-
peraturze 20 +0,5°C za pomocg pehametru w
uktadzie elektrod szklana—kalomelowa.

Za wynik nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng
wynikéw co najmniej dwoéch oznaczan nie réz-
nigcych sie wiecej niz o 0,2.

5.4.11. Oznaczanie barwy 10-procentowego roz-
tworu mocznika. Odwazy¢ 40 g mocznika z do-
ktadnoscig do 0,1 g, rozpusci¢ w 160 cm3 wody,
a nastepnie przesgczy¢ przez twardy sgczek. Ozna-
czanie wykona¢ wg BN-71/6020-02 p. 2.5.1 pobie-
rajagc do badania 50 cm3tego roztworu.

5.5. Zaswiadczenie o wynikach badan.
cent obowigzany jest do kazdej partii produktu
dotgczyC atest stwierdzajgcy zgodno$¢ wymagan
z wynikami badan wg 5.4.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-72/6026-55

1) Istotne zmiany w stosunku do PN-62/C-88029

a) wprowadzono oznaczanie barwy produktu,

b) zaostrzono dla gatunku | wymagania dotyczace za-
wartos$ci biuretu, zelaza, wody i odczynu, a dla gatun-
ku Il — zawartosci biuretu i odczynu*

¢) uaktualniono normy zwigzane.

Dotychczas obowigzujagca PN-62/C-88029 zostaje
wazniona z dniem 1 lipca 1973 r.

unie-

2) Odpowiedniki w normach zagranicznych

Bulgaria BDS 1378—68
CSRS CSN 661788— 1958
Irlandia 1.S. 1781—1961
NRD TGL 6726— 1960
ZSRR TOCT 2081—63
MNOSZ 8790— 1966
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