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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sa metody oznaczania w struzce z Kkarpiny
przemystowej przeznaczonej do ekstrakcji oraz w struzce poekstrakcyjnej:

a) zawartosci kalafonii 1 zywicy przez wyekstrahowanie kalafonii,

b) zawartosci zywicy na podstawie roéznicy mas struzki absolutnie suchej przed eks-
trakcjg i1 po ekstrakcji,

c) zawartosci terpentyny.

1.2. Zakres stosowania normy.Metody zawarte w niniejszej normie nalezy stosowa¢ w
badaniach ruchowych 1 doswiadczalnych z tym jednak, ze metode oznaczania zawartosci
zywicy wymieniong w 1.1 a) nalezy stosowa¢ w badaniach ruchowych, a metode oznaczania

zawartosci zywicy wymieniong w 1.1 b) - przy badaniach doswiadczalnych.

1.3. Okreslenia

1.3.1. Struzka przeznaczona do ekstrakcji (przedekstrakcyjna) - wg PN-53/C-01150.
1.3.2. Struzka poekstrakcyjna - wg PN-53/C-01150.

1.3.3. Karpina przemysdtowa - wg BN-63/9224-07.

1.3.4. Zawartos¢ zywicy - i1los¢ substancji wyekstrahowanych z drewna przy uzyciu

rozpuszczalnikoéw organicznych, odniesiona w procentach do masy absolutnie suchego
drewna.
1.3.5. Partia produktu - cata ilos¢ tego samego produktu przedstawiona jednorazowo

do kontroli.

1.4. Normy zwigzane
PN-53/C-01150 Terminologia przemysdu ekstrakcji 1 destylacji. Pojecia i okreslenia

BN-63/9224-07 Karpina przemysdowa

2. METODY OZNACZANIA

2.1. Pobieranie proébek i przygotowanie Srednle.l prébki laboratoryjnej.Prébki struz-
ki nalezy pobiera¢ w niewielkich ilosciaoh (garsci struzki) z kilkunastu miejsc par-
tii albo w niewielkich odstepach czasu w przypadku pobierania w czasie wytwarzania

struzki.
Probke ogo6lnag nalezy doktadnie wymiesza¢ na papierze i pobra¢ z niej metodg "po

przekatnej'" $rednig probke laboratoryjng o masie co najmniej 300 g i umiesci¢ jJa w
szklanym sdtoju z doszlifowanym korkiem. %

Struzke o zbyt duzych wymiarach, znajdujgca sie w pobranych prébkach, nalezy roz-
drobni¢ do wymiardow: dHugos¢ nie wieksza niz 15 mm, szerokos¢ i grubos¢ nie wieksza

niz 4 mm.

Zjednoczenie Przemyslu Piyt, Sklejek i Zopatek
Ustanowiona przez Dyrekiora ZPPSiZ dnia 26 sierpnia 1966 r. jako norma obowigzujaca
w zakresie metod badan od dnia 1 kwietnia 1967 r.
(Mon. Pol. nt 56/1966 poz. 275)
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2.2. Metoda oznaozanla zawartosci kalafonii 1 zywicy przez wyekstrahowanie kala-
fonii

2.2.1. Zasada metody polega na kolejnym wyekstrahowaniu kalafonii ze struzki za po-
moca ksylenu oraz mieszaniny alkoholowo-benzenowej 1 na podstawie miareczkowego
oznaczania zawartosci kalafonii w poszczegélnych ekstraktach, obliczeniu procentowej
zawartosci kalafonii w stosunku do absolutnie suchej struzki.

Ekstrakcja struzki za pomoca ksylenu przeprowadzana jest jednoczesnie z oznaczaniem
zawartosci wody metoda destylacyjng, niezbednym do ustalenia masy absolutnie suchej
struzki.

Zawartos¢ zywicy w struzce oblicza sie przez dodanie do oznaczonej zawartosci Kka-

lafonii, ustalonej niniejsza normg, zawartosci terpentyny 1 oleju flotacyjnego.

2.2.2. Przyrzady 1 aparaty
a) Aparat Deana-Starka.
b) Aparat Soxhleta o pojemnosci ekstraktora 200 ml i pojemnosci kolby 500 ml.

c) taznia piaskowa ogrzewana elektrycznie.

2.2.3. 0Odczynniki 1 roztwory

a) Ksylen cz.

b) Mieszanina alkoholowo-benzenowa sporzadzona przez zmieszanie 1 czesSci wagowej]
95 o+ 96-procentowego alkoholu etylowego z 1 czesSciag wagowg benzenu cz.

c) Wodorotlenek potasowy cz., 0,5n roztwér alkoholowy.

d) Fenoloftaleina cz.d.a., 1-procentowy roztwér w 70-procentowym alkoholu etylowym.

2.2.4. Oznaczanie zawartosci wody w struzce skrécona metodg destylacyjna

2.2.4.1. Wykonanie oznaczania. Z przygotowanej wg 2.1 Sredniej probki laboratoryj-
nej odwazy¢ 50 g badanej struzki, wsypa¢ do aparatu Deana-Starka 1 zala¢ 250 ml ksy-
lenu nasyconego woda. Nastepnie aparat Deana-Starka umiesci¢ na gorgcej,uprzednio na-
grzanej +azni piaskowej na okres 50 min liczgc od poczatku wrzenia ksylenu.

Po uptywie 50 min destylacji lekko stukajac w odbieralnik strzgsna¢ kropelki wody,
ewentualnie zawieszone na S$ciankach aparatu, i wykona¢ odczyt 1ilosci oddestylowanej
wody .

Zawartos¢ wody w struzce (W) nalezy obliczy¢ w procentach wg wzoru

_V + 1,04 +100 t1)
m
w Ktorym:
m - masa struzki uzytej do oznaczania, g (I ml wody przyjmuje sie za i @),
V - objetos¢ odczytanej wody w odbieralniku, ml,

1,04 - wspoOdczynnik przeliczeniowy wyniku otrzymanego niniejszg metodag w stosunku

do wyniku uzyskanego przy prowadzeniu destylacji w czasie 6 godz.

2.2.4.2. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Sredniag arytmetyczng wynikéw co najmniej
2 oznaczah roéznigcych sie nie wiecej niz o 0,5%.

2.2.5. Oznaczanie zawartosci kalafonii wyekstrahowanej za pomocag ksylenu (K,)

2.2.5.1. Wykonanie oznaczania. Otrzymany przy oznaczaniu zawartosci wody wg 2.2".1
ekstrakt ochtodzic¢, przela¢ do cylindra i zmierzy¢ jego objetosc. Nastepnie nalezy
pobra¢ pipetg 25 ml tego ekstraktu, przenies¢ do kolby stozkowej pojemnosoi 200 ml,
doda¢ 50 ml zobojetnionej mieszaniny alkoholowo-benzenowej 1 miareczkowa¢ 0,5n roz-
tworem wodorotlenku potasowego wobec fenoloftaleiny az do uzyskania nie znikajgcego

rézowego zabarwienia.
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Zawartos¢ kalafonii wyekstrahowanej za pomocg ksylenu w stosunku do absolutnie
suchej struzki (K,) obliczy¢ w procentach wg wzorow

eV, « 100 38,05
[P 155 o 17 - o e @)

m ,.TO--g-L5L

gdzie: 100
V, - objetos¢ scisle 0,5n roztworu wodorotlenku potasowego uzytego do miarecz-
kowania, ml,

V2 - catkowita objetos¢ ekstraktu, ml,

N - objetos¢ ekstraktu zuzytego do miareczkowania, ml,
rrii - masa absolutnie suchej struzki uzytej do oznaczania, g,
m - masa badanej struzki uzytej do oznaczania zawartosci wody wg 2.2.4, g,

W — zawartos¢ wody w badanej struzce oznaczona wg 2.2.4, %,
155 - przyjeta liczba kwasowa kalafonii, mg KOH/g,
28,05 - ilos¢ wodorotlenku potasowego zawarta w i ml Scisle 0,5n roztworu wodoro-

tlenku potasowego, mg.

2.2.5.2. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ sSrednig arytmetyczng wynikdw co najmniej

oznaczan roéznigcych sie najwyzej o 0,8%.
2.2.6. Oznaczanie zawartosci kalafonii wyekstrahowanej za pomoca mieszaniny alko-

holowo-benzenowe.j (Kn)

2.2.6.1. Wykonanie oznaczania. Catg i1los¢ struzki, w ktoérej oznaczono zawartosc
wody 2.2.4, a wiec pozbawiong wody, nalezy przenies¢ z kolby aparatu Deana-Starka,bez
gilzy, do ekstraktora aparatu Soxhleta. Aby zapobiec zanieczyszczeniu ekstraktu pytem
drzewnym, na dno ekstraktora nalezy whtozy¢ tampon z waty tak, aby zakryt+ otwér rurki
lewarowej. Kolbe aparatu Deana-Starka poptukaé¢ mieszaning alkoholowo-benzenowg, aby
utatwic¢ ilosSciowe przeniesienie struzki. Po napednieniu kolby i1 ekstraktora odpowied-
nig i1loscia mieszaniny alkoholowo-benzenowej, aparat ustawi¢ na 4azni piaskowej 1 roz-
pocza¢ ekstrakcje, ktora nalezy prowadzi¢ przez 2 godz, tak aby odstepy czasu pomie-
dzy dwoma nastepujacymi po sobie przelewami wynosity okoto 12 min, co daje 5 przele-
wow na godzine liczac od momentu skapniecia pierwszej kropli rozpuszczalnika na
struzke.

Po zakonczeniu ekstrakcji z otrzymanego schdtodzonego ekstraktu, po zmierzeniu ob-
jetosci, pobrac¢ pipeta probke o objetosci 20 ml Jo kolby stozkowej na 200 ml, dodac
30 ml zobojetnionej mieszaniny alkoholowo-benzenowej i miareczkowa¢ 0,5n roztworem
wodorotlenku potasowego wobec fenoloftaleiny az do nie znikajacego rézowego zabar-
wienia.

Zawartos¢ kalafonii wyekstrahowanej za pomoca mieszaniny alkoholowo-benzenowej w
stosunku do absolutnie suchej struzki (K2) w procentach obliczy¢ wg wzorow (@) i (3).

2.2.6.2. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej 2
oznaczan roznigcych sie najwyzej o 0,8%.

2.2.7. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ kalafonii w struzce (K) obliczy¢ w procentach
wg wzoru

K =K ,+K 2 (4)

w Kktérym:
K1- zawartos¢ kalafonii wyekstrahowanej za pomoca ksylenu oznaczona wg 2.2.5, %,
K2- zawartos¢ kalafonii wyekstrahowanej za pomocg mieszaniny alkoholowo-benzeno-

weJ, oznaczona wg 2.2.6, %.
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Zawartos$é zywicy w struzce (2) obliczyé w procentach wg wzoru

w ktérym: Z—-K+T+0
K - zawartos¢ kalafonii obliczona ze wzoru (4), %,
T+ 0 = 0,3282 K - ilos¢ terpentyny (T) i oleju flotacyjnego (O) ustalona staty-

stycznie, roéwna 32,82% ilosci kalafonii.

2.3. Metoda oznaczania zawartosci zywicy na podstawie réznicy mas struzki absolut-

nie suchej przed ekstrakcja i po ekstrakcji

2.3.1. Zasada metody polega na ustaleniu réznicy mas struzki przed ekstrakcjag i po

ekstrakcji, ktora stanowi zawartos¢ zywicy w struzce.

2.3.2. Aparaty. Aparat Soxhleta (ekstraktor pojemnosci 200 ml, kolba pojemnosci
500 ml).

2.3.3. 0Odczynniki. Mieszanina alkoholowo-benzenowa sporzadzona przez zmieszanie 1

czesci wagowej 95 r 96-procentowego alkoholu etylowego z 1 czesScig wagowg benzenu cz.

2.3.4. Wykonanie oznaczania. W uprzednio wysuszonej i zwazonej gilzie z bibudy do
sgczenia odwazy¢ 20 f 30 g struzki z dok#adnoscig do 0,01 g, dla ktdérej oznaczono
uprzednio zawartos¢ wody wg 2.2.4 i umiesci¢ w ekstraktorze aparatu Soxhleta.

W przypadku gdy w badanej struzce zawartos¢ wody jest wieksza niz 20%,nalezy przed
uzyciem do oznaczan uprzednio jag podsuszy¢ w temperaturze pokojowej lub w suszarce w
temperaturze nie wyzszej niz 35°C do zawartosci wody 20%. Nastepnie powtdrnie oznaczyc
zawartos¢ wody wg 2.2.4. W celu unikniecia ewentualnego przeniesienia drobnej struzki
czy pytu przez spiywajacy ekstrakt do kolby (w przypadku uszkodzenia gilzy) nalezy
przykry¢ wlot rurki lewarowej wata. Rowniez dla zapobiegniecia wyrzucenia struzki z

n gilzy przez spadajace krople rozpuszczalnika z chtodnicy nalezy ja przykry¢ watg.Kol-
ba potgczona z ekstraktorem chdodnicy w jedng catos¢ powinna by¢ tak umieszczona Ww

5 +azni, aby byta zanurzona w piasku do potowy.
Nastepnie napednic¢ aparat rozpuszczalnikiem przez chtodnice zwrotnag, wlewajac go
6 tyle, aby nastgpit jeden przelew do kolby i1 aby w ekstraktorze znajdowato sie Kk

przelewu.
Po wkaczeniu doptywu wody do chtodnicy rozpoczaé¢ ogrzewanie +4azni. Poczatkowo, do
chwili rozpoczecia wrzenia rozpuszczalnika, nalezy "ogrzewanie prowadzi¢ powoli. Ek-

strakcje nalezy prowadzié¢ w ten spos6b, aby odstepy czasu pomiedzy dwoma nastepujacy-
mi po sobie przelewami wynosity okoto 12 min, ozyli 5 przelewéw na 1 godz. Czas ek-
w strakcji mieszaning alkoholowo-benzenowg powinien wynosi¢ 5 godz.

Po zakonczeniu ekstrakcji i1 schtodzeniu ekstraktu nalezy wyjac¢ gilze z ekstraktora
aparatu Soxhleta 1 umiesci¢ pod wyciggiem w celu umozliwienia odparowania g#éwnej
ilosci rozpuszczalnika, a nastepnie przenies¢ do suszarki i suszy¢ w temperaturze
105°C do uzyskania statej masy, wazac z doktadnoscig do 0,01 g.

Czas suszenia gilzy ze struzka powinien wynosi¢ przecietnie 6 godz. Po wysuszeniu

2 gilze ze struzkg nalezy chtodzi¢ w eksykatorze przez 30 min.

2.3.5. Obliczanie wyniku. Zawarto$é zywicy (2) obliczyé w procentach wg wzoréw

2=J2L~"it. 100 (6)
eP m~—tn __Wem (7)
pC w ktoérych: 100
dc m - masa badanej struzki uzytej do ekstrakcji, g,
tu m 1- masa absolutnie suchej struzki uzytej do ekstrakoji, g,
ré m2- masa struzki po ekstrakcji, g,

W — zawartos¢ wody w bndanej struzce uzytej do ekstrakoji oznaozona wg 2.2.4, %.
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2.3.6. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej

oznaczan rozniacych sie najwyzej o 0,8%.
2.4. Metoda oznaczania zawartosci terpentyny

2.4.1. Zasada metody polega na oddestylowaniu z para wodng terpentyny =z badanej
struzki 1 procentowym obliczeniu zawartosci jJjej w stosunku do absolutnie suchej

struzki.

2.4.2. Aparatura - wg rysunku, w sktad ktérej wchodza:
a) kociotek laboratoryjny do wytwarzania pary,

b) kolba destylacyjna pojemnosci 1000 ml,

c) termometr o zakresie temperatur 0 f 200°C,

d) chdodnica Hebiega o dtugosci 800 mm,

e) biureta pojemnosci 50 ml.

2.4.3, Wykonanie oznaczania. W kolbie destylacyjnej odwazy¢ z dokdtadnosciag do
0,01 g okoto 150 g struzki o oznaozonej uprzednio zawartosci wody wg 2.2.4 i dodac
okoto 200 ml wody destylowanej. Nastepnie zostawi¢ aparature wg rysunku, przy czym

nalezy zwréci¢ uwage, azeby rurka szklana doprowadzajgaca pare do kolby destylacyjnej

siegata prawie do dna kolby.

Po wkgczeniu doptywu wody do chtodnicy nalezy rozpocza¢ ogrzewanie kociodtka paro-
wego 1 kolby. W czasie destylacji nalezy wypuszczaé¢ 0o pewien czas nadmiar zbierajacy
sie w biurecie wody do podstawionego pod nig odbieralnika.

Destylacje nalezy prowadzi¢ do momentu, gdy nie nastepuje juz przyrost warstwy ter-

pentyny w biurecie, co zwykle nastepuje po 4 godz destylacji.

2
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Zawartos¢ terpentyny w absolutnie suchej struzce (T) obliczyc¢ w procentach wg

wzoru

T _ V -0,86 . 100 (g)
m

w ktérym:
V- objetos¢ terpentyny odczytana w biurecie, mi,
m - masa absolutnie suchej struzki uzytej do oznaczania obliczona ze wzoru (7), g-

2.4.4. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ Srednig arytmetyczng wynikdédw co najmniej

oznaczan roé6znigoych sie najwyzej o 0,8%.
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