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NORMA BRANZOWA

WYROBY
PRZEMYStU
CHEMICZNEGO

1 WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
gliceryna surowa otrzymana przez zatezenie wod
glicerynowych uzyskiwanych w procesie rozszcze-
piania lub zmydlania ttuszczéw.

12 Zakres stosowania przedmiotu normy. Gli-
ceryna surowa saponifikacyjna i tugowa stuzy do
otrzymywania gliceryn destylowanych.

1.3. Okreslenia

a) Gliceryna surowa saponifikacyjna jest to
produkt otrzymany z wod glicerynowych, uzyski-
wanych z hydrolizy ttuszczéw metoda cisnieniowa.

b) Gliceryna surowa tugowa jest to produkt
otrzymany z wod glicerynowych, uzyskiwanych
przy zmydlaniu ttuszczéw.

2 PODZIAL | OZNACZENIE

2.1. Rodzaje. W zaleznosci od sposobu otrzy-
mywania rozréznia sie dwa rodzaje gliceryny su-
rowej: tugowa, oznaczona — i, saponifikacyjna,
oznaczona — S.

2.2. Przyktad oznaczenia gliceryny surowej tu-
gowej:

GLICERYNA SUROWA t BN-76/6026-02
SWW 1321-213
3. WYMAGANIA
Wymagania — wg tabl. 1

Tablica 1
Rodzaje
Wymagania
L S
jasnozétta do ciemno-
a) Barwa brunatnej
b) Zapach swoisty

w wodzie rozpuszcza
sie w kazdym stosunku
nie wywotujac zmet-

c) Rozpuszczalnos$é

nienia

d) Alkalicznos$¢ wyrazona

w Na, nie wiecej niz 0,2
e) Gliceryny, °/o, nie mniej

niz 79 88
f) Popiotu, %, nie wigcej niz 10,5 2,0
g) Substancji nielotnych, %,

nie wiecej niz 3,0 15

Gliceryna surowa

BN-76
6026-02

Zamiast
BN-63/6026-02

Grupa katalogowa X 21

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Gliceryne surowa nalezy do-
starczy¢ w cysternach kolejowych i autocysternach
ze stali nierdzewnej lub aluminiowych albo w be-
bnach z blachy stalowej rodzaju 1 odmiany S,
wg BN-69/5046-03.

Dopuszcza sie stosowanie innego rodzaju opa-
kowania uzgodnionego pomiedzy odbiorcg i pro-
ducentem pod warunkiem, ze zabezpiecza ono
jakos$¢ produktu co najmniej w réwnym stopniu
jak wymienione i jest zgodne z szeregiem wymia-
rowym wg PN-64/0-79021.

Znakowanie nalezy wykona¢ wg PN-67/0-79252
umieszczajac na kazdym opakowaniu napis za-
wierajacy co najmniej:

a) nazwe i adres wytworni,

) 0znaczenie wg 2.2,
) date produkgciji,
) mase netto i brutto.

o O T

42. Formowanie jednostek  tadunkowych.
W przypadku stosowania paletyzacji jednostki
tadunkowe nalezy formowaé¢ na paletach o wy-
miarach 800 X 1200 mm. tadunek na palecie po-
winien by¢ zabezpieczony przed przesuwaniem
i deformacja.

4.3. Transport. Gliceryne przewozi sie w cys-
ternach kolejowych lub autocysternach. Gliceryne
pakowang w bebny mozna przewozi¢ dowolnymi
Srodkami lokomocji. Uftozenie i zabezpieczenie
tadunku nalezy wykonac¢ zgodnie z Przepisami
o tadowaniu i wytadowywaniu wagonéw towaro-
wych w komunikacji wewnetrznej.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan:

a) sprawdzanie barwy (3a),

b) sprawdzanie zapachu (3b),

c) sprawdzanie rozpuszczalnosci (3c),

Zgtoszona przez Instytut Chemii Przemystowej
Ustanowiona prze/. Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Chemii Gospodarczej POLLENA dnia 20 maja 1976 r.
jako norma obowigzujgca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 stycznia 1977 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 16/1976 poz. 56)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE 1976. Wptyw do WN 3.6.76. Oddano do sktadu 286.76
Naktad 2500+ 42 egz. KDA w Kaliszu zam. 2586

Uruk ukoriczono we wrzeéniu 76. Obj. 065 a. w.

Cena zt 240
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sprawdzanie alkalicznosci wyrazonej w Na:.0
(3d

~

sprawdzanie zawartosci gliceryny (3e),

f) sprawdzanie zawartosci popiotu (3f),

g) sprawdzanie zawartosci substancji nielotnych
(39).

5.2. Wielkos$¢ partii. Za partie gliceryny surowej
nalezy uwaza¢ najwyzej 40 000 kg produktu tego
samego rodzaju z jednego rodzaju opakowania,
badz zawartos¢ jednej cysterny.

)
—

~

5.3. Pobieranie prébek i przygotowanie Sredniej
probki laboratoryjnej. Przy pobieraniu prébek na-
lezy stosowaé wytyczne wg PN-67/C-04500. Probki
nalezy pobiera¢ z kazdej cysterny, a w przypadku
partii gliceryny w innym opakowaniu nalezy
wylosowaé na $lepo do pobrania probek opako-
wania w liczbie podanej w tabl. 2

Tablica 2

Liczba opakowan Liczba opakowan

w partii wylosowanych
do 4 wszystkie
5H- 15 4
16 -H 63 5

powyzej 63 6

Prébki pierwotne z cystern i bebnéw nalezy po-
biera¢ z catej wysokosci stupa cieczy prébnikiem
nr 1lub 2 wg PN-74/C-60008.

Liczba pobieranych probek pierwotnych z jed-
nego opakowania oraz z cysterny powinna by¢ taka,
aby ich og6lna masa nie byta mniejsza niz 2kg. Po-
brane prébki pierwotne umiesci¢ w czystym i su-
chym naczyniu i doktadnie wymieszaé. Z tak
otrzymanej probki ogélnej wydzieli¢ Srednig prob-
ke laboratoryjng o masie nie mniejszej niz 0,5 kg,
podzieli¢ jg na dwie czesci i umiesci¢ w dwoch
szklanych naczyniach szczelnie zamykanych do-
szlifowanym korkiem. Jedng czes¢ Sredniej probki
laboratoryjnej nalezy przeznaczy¢ do badan, a dru-
ga przechowywac przez okres co najmniej 3 mie-
ciecy do analizy rozjemczej lub kontrolnej.

Jezeli gliceryna w cysternie lub w innych opa-
kowaniach znajduje sie w stanie statym, to przed
pobraniem probek nalezy jg podgrza¢ do stanu
ciektego.

5.4. Opis badan

5.4.1. Oznaczanie barwy. Do probki ze szkia
bezbarwnego o Srednicy 10 mm i wysokosci 150 mm
wla¢ badang probke gliceryny. Zawartos¢ probowki
obserwowa¢ w Swietle przechodzacym, w tem-
peraturze pokojowej. Gliceryna powinna mie¢
barwe od jasnozo6ttej do ciemnobrunatnej.

5.4.2. Sprawdzanie zapachu. Krople badanej
gliceryny rozetrze¢ na reku. Gliceryna powinna
mie¢ swoisty zapach.

5.4.3. Sprawdzanie rozpuszczalnosci. Badana
probke gliceryny zmiesza¢ z wodg w dowolnym
stosunku. Roztwér powinien by¢ klarowny.

5.4.4. Oznaczanie alkalicznosci

5441. Roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. — 0,1 N roztwor.
b) Fenoloftaleina — 1-procentowy roztwér alko-
holowy.

5.4.4.2. Wykonanie oznaczania. 10 g badanej
gliceryny rozpusci¢ w 50 cm3 Swiezo przegotowa-
nej wody. Sprawdzi¢ odczyn za pomocg niebies-
kiego papierka lakmusowego. RoztwéOr nie po-
winien barwi¢ papierka na kolor czerwony.

Nastepnie probke miareczkowa¢ 0,1 N roztwo-
rem kwasu solnego wobec kilku kropel roztworu
fenoloftaleiny do zaniku roézowego zabarwienia.
Alkalicznos¢ (X)) obliczy¢ jako procentowg za-
wartos¢ Na2d wedtug wzoru

V-f- 0,0031 -100
Xj = (M

m
w ktérym:
V — objetos¢ 0,1 N roztworu HC1 zuzytego
do miareczkowania, cm3
f — mnoznik przeliczeniowy na scisle 0,1 N
roztwoér HC1,
m — odwrazka badanej probki, g
00031 — ilos¢ graméw tlenku sodowego odpo-
wiadajagca 1 cm30,1 N roztworu kwa-

su solnego.
Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng
wynikéw dwoéch réwnolegltych oznaczan. Wyniki
nie powinny sie rézni¢ wiecej niz o 0,02%.

5.4.5. Oznaczanie zawartosci gliceryny

5.45.1. Zasada oznaczania. Metoda polega na
utleniajgcym dziataniu kwasu nadjodanowego na
dwie sgsiadujgce grupy hydroksylowe w glicery-
nie, przy czym nastepuje rozerwanie fancucha
weglowego i powstaje jedna czgsteczka kwasu
mrowkowego oraz dwie czagsteczki aldehydu wg

Wzoru
chii
CHOH + 2HJO.i ---—-- HCOOH + 2HCHO +
+ 2HJO, + HoO
ClloOH

Otrzymany kwas mrowkowy miareczkuje sie

0,1 N wodorotlenkiem sodowym.
Reakcja przebiega w temperaturze pokojowej.

5.4.5.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a. — 01 N roztwor,

b) m-Nadjodan sodowy cz.d.a. Roztwér: 60 g
m — nadjodanu rozpusci¢ w kolbie miarowej
pojemnosci 1000 cm3 w 500 cm3 Swiezo wygoto-
wanej i ostudzonej wody. Doda¢ 120 cm3 0,1 N
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kwasu siarkowego, dopetni¢ wygotowang wodg
do kreski i dokladnie wymiesza¢. Roztwor prze-
chowywaé¢ w ciemnych butelkach z korkiem szli-
fowanym.

c) Wodorotlenek
roztwor.

d) Biekit bromotymolowy — 0,1-procentowy.
Roztwér: 0,1 g suchego wskaznika rozetrze¢ w
mozdzierzu z dodatkiem 3,2 cm30,1 N wodorotlen-
ku sodowego, sptuka¢ woda do kolby miarowej
pojemnosci 100 cm3i dopetni¢ do kreski.

sodowy czda. — 01 N

e) Glikol etylenowy cz.d.a — 50-procentowy
roztwor.
545.3.
tabl. 3
Tablica 3
Przewidywana zawartos$¢ Odwazka. g
gliceryny, %
90 r- 100 0,45
8 0 90 0,50
70-r- 80 0,55
g°+ WO 0,65
ponizej 60 0,75

Przy nieznanej zawartosci gliceryny w prébie
badanej, nalezy najpierw okresli¢ jej przyblizong
zawartos¢ wykonujac oznaczanie dla odwazki od-
powiadajgcej glicerynie 90 -f- 1000 Zbyt duze
odwazki powodujg znaczne zanizenie wynikéw
przez nieprzereagowanie gliceryny z kwasem nad-
jodowym. Odwazki za niskie dajg mniej doktadne
wyniki przez zwiekszenie bledu oznaczania.

5.4.5.4. Wykonanie oznaczania. W matym na-
czynku wagowym odwazy¢ probke badanej glice-
ryny w ilosci wg tabl. 3 i przenies¢ wraz z na-
czynkiem do kolby stozkowej pojemnosci 300 cmm3
Prébke rozpusci¢ w 50 cm3 wody doda¢ 5 kropli
btekitu bromotymolowego i zobojetni¢ 0,1 N roz-
tworem wodorotlenku sodowego do wystgpienia
czysto niebieskiego zabarwienia. Nastepnie dodac
pipetg 50 cm3 roztworu nadjodanu sodu, wymie-
sza¢, lekko zamkng¢ szklanym korkiem i pozosta-
wi¢ na 30 min w ciemnym miejscu. Po uptywie
tego czasu doda¢ 10 cm3 roztworu glikolu, wy-
miesza¢ i ponownie pozostawi¢ na 20 min w tych
samych warunkach. Do probki doda¢ 5 kropli roz-
tworu biekitu bromotymolowego i miareczkowad
01 N roztworem wodorotlenku sodowego. R6wno-
legle wykona¢ w tych samych warunkach co naj-
mniej dwie proby Slepo.

Zawartos¢ gliceryny X2 obliczy¢ w procentach
wg wzoru

(V-Vj)-/* 0,009209- 100

w ktérym:
Vi — objetos¢ 01 N wodorotlenku sodo-
wego zuzytego na miareczkowanie
Slepej préby, cm3
V m objetos¢ 0,1 N wodorotlenku sodo-
wego zuzyta na miareczkowanie
préby wiasciwej, cm3
f — mnoznik przeliczeniowy na Scisle
0,1 N wodorotlenek sodowy,
m — odwazka prébki badanej, g,
0,009202 — masa gliceryny odpowiadajgcej

1 cm3 01 N NaOH.

Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng

Wielko$é odwazki nalezy dobraé wg wynikéw dwéch réwnolegtych oznaczan réznigcych

sie nie wiecej niz 0,5%.

5.4.6.
gliceryny surowej tugowej lub 5 g gliceryny su-
rowej saponifikacyjnej z dokladnoscig do 0,0002 g
wrtyglu platynowym lub porcelanowym i ostroznie
odparowa¢ na matym ptomieniu do catkowitego
odparowania. Suchg prébke zapali¢. Po catkowi-
tym wypaleniu przenies¢ tygiel na okoto 10 min
do pieca muflowego o temperaturze 600 -r- 800°C.
Nastepnie ostudzi¢ tygiel w eksykatorze i zwazyé
z doktadnoscig do 0,0002 g. Zawartos¢ popiotu (X3
obliczy¢ w procentach wg wzoru

w ktorym:
mi — masa popiotu, g,
m — odwazka prébki badanej, g.

Za wynik nalezy przyjaé Srednia arytmetyczng
wynikow dwoch oznaczann nie roznigcych sie
miedzy sobg wiecej niz o 0,25%.

5.4.7. Oznaczanie zawartosci nielotnych substan-
cji organicznych

5.4.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a — 0,1 N roztwor.

b) Weglan sodowy cz.d.a. — 01 N roztwor.

c) Fenoloftaleina — 1-prccentowy roztwér al-

koholowy.

5.4.7.2. Przygotowanie prébki do oznaczania.
Odwazy¢ badana probke wr ilosci 10 g gliceryny
saponifikacyjnej lub 2-~5 g gliceryny tugowej.
Odwazke przeniesc ilosciowo, sptukujac malg ilo-
Scig wody destylowanej do kolby miarowej po-
jemnosci 100 cm3 Prébka gliceryny powinna wy-
kazywac¢ alkaliczno$¢ wynoszaca 0,15 -f- 0,20% w
przeliczeniu na Na oznaczong wg 5.2.4. Jezeli
gliceryna wykazuje alkaliczno$¢ mniejsza lub
wieksza od podanej albo odczyn kwasny, nalezy
doprowadzi¢ ja do alkalicznosci wymaganej przez
dodanie obliczonej ilosci 0,1 N roztwnru kwasu

Oznaczanie popiotu. Odwazy¢ okoto 1 g
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solnego lub 0,1 N roztworu weglanu sodowego. Po
doprowadzeniu prébki do wymaganej alkalicznosci
dopetni¢ kolbe wodg destylowang do kreski.

54.7.3.
roztworu przygotowanego wg 5.2.7.2 do wysuszo-
nej do stalego ciezaru i zwazonej szalki Petriego
0 Srednicy 55 - 60 mm i wysokos¢ 12 -r- 20 mm
lub do ptaskiej parowniczki o podobnych wymia-
rach. Naczynko z roztworem gliceryny umiescic¢
na plytce azbestowej w suszarce o temperaturze
105 -T- 110°C i odparowa¢ wiekszg czes¢ wody.
Reszte wody odparowa¢, podnoszac temperature
w ciggu okoto 1 godz do 140=C. Nastepnie podnies¢
temperature do 160°C i odpedzac gliceryne w ciggu
okoto 1godz.

Po prawie catkowitym odprowadzeniu gliceryny
ostudzi¢ naczynko na powietrzu, pozostatos¢ roz-
puscic w 1 cm3 wody destylowanej, odparowac
wode w suszarce, podnies¢ temperature stopniowo
do 160~ i suszy¢ w tej temperaturze okoto 1 godz.
Po ponownym dodaniu 1 cm3 wody do pozosta-
tosci, postepowaé jak poprzednio lecz suszy¢ w
temperaturze 160JC doktadnie 1godz.

Nastepnie naczynko ostudzi¢ w eksykatorze
1zwazyc.

Rozpuszczanie pozostatosci w 1 cm3 wody, od-
parowywanie wody i suszenie w temperaturze
160cC w ciggu dokiadnie 1 godz powtarza¢ tak

w ktérym: 40000000343355
rrij — masa nielotnej pozostatosci, g,
m — odwazka badanej prébki, 9.

Wykonanie oznaczania. Pobra¢ 10 cm3 Przy obliczaniu, przygotowujgc probke do ozna-

czenia, nalezy wprowadzi¢ poprawke do masy
nielotnej pozostatosci, odejmujgc od iloczynu
TOj -10:

0,0018 g na kazdy cm3 01 N roztworu HCL
dodanego w celu zmniejszenia alkalicznosci wyz-
szej niz 0,25%,

0,0022 g na kazdy cm3 0,1 N roztworu Na2CO!
zuzytego do zobojetnienia probki kwasnej,

0,0053 g na kazdy cm3 0,1 N roztworu NaoCO.)
dodanego po zobojetnieniu prébki kwasnej lub do
probki alkalicznosci nizszej niz 0,15%.

Za wynik nalezy przyjac¢ Srednig arytmetyczng
wynikow oznaczan nie réznigcych sie miedzy sobg
wiecej niz o 0,3%,

5.4.8. Obliczanie zawartosci nielotnych substan-
cji organicznych. Zawartos¢ nielotnych substancji
organicznych (X3 obliczy¢ w procentach wedtug
wzoru

X, = X4— X3 (5)

w ktérym:

X3 — zawrartos¢ popiotu, %,
X4 — zawarto$¢ nielotnych pozostatosci, %.

55. Ocena wynikéw badan. Partie gliceryny

ditugo, az strata masy nie bedzie przekraczaé . . T
nalezy uzna¢ za zgodng z wymaganiami normy,

5mg. _ N ~ jezeli wyniki badan prébki pobranej wg 53 od-

Zawarto$¢ nielotnej pozostatosci (X4 obliczy¢ powiadaja wymaganiom rozdz. 3
w procentach wedtug wzoru . . . ) 3
5.6. Zaswiadczenie o wynikach badan. Wytwor-
ca jest obowigzany przedstawi¢ zaswiadczenie zgo-
dnosci kazdej partii z wymaganiami normy.
KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Instytut Chemii
Przemystowej, Warszawa.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN'-63/6026-02

a) zmieniono zawarto$¢ popiotu dla gliceryny sapo-
nifikacyjnej,

b) zmieniono metode oznaczania zawartoéci popiotu,

c) zmieniono metode oznaczania alkaliczno$ci.

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne.

nia i przygotowania préobek
PN-74/C-60008 Prébniki do pobierania probek produktéw

bezksztattnych

Wytyczne pobiera-

PN-S4/0-79021 System wymiarowy opakowan
PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transporto-
wych. Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe
BN-69/5046-03 Opakowania transportowe metalowe.

Bebny ciezkie z obrgczami nasadzanymi

Przepisy o tadowaniu i wyladowaniu wagonéw to-
warowych w komunikacji wewnetrznej zat. nr 10 DKP
(Dz. TiZK z 1968 r.) p. 4, poz. 10 wraz z poézniejszymi
zmianami.

4. Autorzy projektu normy: inz.
inz. Krystyna Cegtowska, dr Maria Boldowicz — Instytut

Irena Mazgajska,

Chemii Przemystowej.
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