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NORMA BRANZOWA

BN=69
Produkty 051110
Smota i pak dla przemysiu 5
weeltpoxhodng elektrodowego Grupa
Oznaczanie sktadnikéw kata;oggwa

nierozpuszczalnych
w benzenie oraz zawar=
tosci popioiu

. 5T HEP

1.1, Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg metody ozna-=
czania sktadnikdéw nierozpuszczalnych w benzenie oraz zawar-=
tosc1 popiotu w surowcach smolowo=pakowych dla przemysiu
elektrodowego w przeliczeniu na produkt bezwodny.

i.2. Normy zwiazane

PN/C=04333 Produkty weglopochodne. Pobieranie proébek

s i przygotowanie sredniej prdébki laborato-
ryjne}

PN=66/C=04523 Oznaczanie zawartosci wody metodg destyla-
cyjna.

2. METODY OZNACZANIA

2.1. Przygotowanie prdébki do badania. W Sredniej prébce
laboratoryjnej badanego produktu, przygotowanej zgodnie
z PN/C=04333 nalezy oznaczyé zawartosé wody wg PN-66/C=04523.

2.2, Oznaczanie sktadnikow nierozpuszczalnych w benzenie

2.2.1. Zasada oznaczania polega na dwukrotnej ekstrakecji
benzenem badanej prébki w temperaturze wrzenia, odsgczeniu
czesci nierozpuszczalnych, wysuszeniu w temperaturze 105°¢
do statej masy i obliczeniu wyniku w stosunku do produktu
bezwodnego.

Instytut Chemicznej Przerdbki Wegla

Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Hutnictwa Zelaza
i Stali zarzadzeniem nr 10 z dnia 3.III.69 jako norma

w zakresie metod badan surowcéw smolowo-pakowych od dnia
1.VII.1969 r. /Mon.Pol. nr ... . poz...../
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2.2.2, Przyrzady, materialy, odczynniki
a/ Chtodnica wodna zwrotna, kulkowa
b/ Kolba stozkowa pojemnosci 200 ml
¢/ Kolba prézniowa szklana pojemnosci 500 ml
d/ LaZznia wodna
e/ Filtr metalowy /aluminiowy lub mosi@zny wg rys.1=3/
£/ Saczki z bibuly filtraeyjnej miekkiej i twardej o Sred-
nicy 38 mm
g/ Suszarka
h/ Benzen cz.

2.2.3. Przygotowanie filtra, Filtr metalowy wg 2.2.2.e/
nalezy przygotowaé w nastepujacy sposdéb: po odkreceniu
nakretki 4 i zdjeciu cylindrycznego zbiornika 3 do pierscie-
nia 1 na siatkowe dno 2 nalozyé saczki z bibuly 5, najpierw
twardy potem miekki, o $rednicy 38 mm. Nastepnie nalezy
zatozyé z powrotem zbiornik 3 i umocowaé nakretke 4 tak
silnie, aby obwodowe krawgdzie saczka 5 zostaty silnie

i szczelnie zacisnigete pomiedzy wystepem pierscienia 1

a dolng krawedzig zbiornika 3. Tak przygotowany filtr
metalowy nalezy wysuszyé w temperaturze 105 + 5% w cliggu
1 godziny, nastepnie ochlodzié w eksykatorze i zwazydé

z doktadnoscig do 0,0002 g, Pierscien i wraz ze zbiorni=
kiem 3 osadzié na tulei 6.

2.2.4. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej pojem-—
nosci 200 ml odwazyé okolo 7 g smoly lub 3 g paku z doklad-
noscig do 0,0002 g i zalaé 100 ml benzenu. Nastepnie nalozyé

na kolbe chiodnice zwrotng, ogrzaé do wrzenia na lazni
wodnej i utrzymywaé w stanie wrzenia przez okres 1 godziny.
Nastepnie nalezy zdekantowaé roztwdr, przesaczajac przez
filtr metalowy wg 3.1.2.e/ /przygotowany wg 3.1.3.1./.
Zalaé powtdérnie 100 ml benzenu i utrzymywaé w stanie wrze-
nia przez okres 1/2 godziny. Nastepnie zawartosé kolby
odsaczyé pod prézniag na goraco przez ten sam filtr metalo-
wy. Kolbe i osad na filtrze przemywaé nastepnie goragcym
benzenem w ilosci 200 ml. Filtr z osadem suszyé w tempe-
raturze 105 + 5°C /w ciagu okolo 1 godziny/ do statej masy.
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Po ochiodzeniu w eksykatorze do temperatury pokojowej zwa-
2yé z doklradnoscig do 00,0002 g

2.2 5. Oblizczanie wynikéw. Zawartosé w smole lub paku
siztadaikéw nierozpuszczalnych w benzenie w przeliczeniu na
produkt bezwodny /Xl/ nalezy obliczyé w procentach wg wzoru:

4
v /mi = mz/o 10

4 = /1/
m/100 = W/

X

w ktorym:

m = odwazka badanego produktu, g

m, - masa filtra z osadem, g

m, - masa filtra, g

W < zawartosé wody w badane) prdbce, oznaczona wg
PN=66/C=04523, %

 2.2.6. I1lo$é oznaczali. Nalezy wykonaé co najmniej dwa
oznaczania., Dla celdw biezgcej kontroli ruchu dopuszcza

s1¢ wykonanie jednego oznaczania.

2.2.7. Néznica miedzy wynikami nie powinna przekraczad
0,3 % bezwzglednych.

2,2.8, Wynik. Za wynik nalezy przyjaé s$rednig arytme-
tyczng wynikdw zgodnych z wymaganiami 2.2.7.

- 2.3, Oznaczanle zawartoseci popioku

2.3.1. Zasada oznaczania polega na spaleniu sktadnikoéw
nierozpuszczalnych w benzenie 1 przeliczeniu masy otrzyma-
nego popiolu na hadany produkt, z ktérego otrzymano skiad-
niki nierozpuszczalne w benzenie, w stanie bezwodnym.

2.3.2, Przyrzady
a/ Piec muflowy elektryczny zaopatrzony w termoregulator,
umozliwiajagcy utrzymanie temperatury 800 + a59%.

b/ Naczynko porcelanowe o wymiarach 30 x 40 x 10 mm.
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2.3.3. Wykonanie oznaczania. Wysuszony osad czesei
nierozpuszczalnych w benzenie otrzymanych wg 2.2.4. prze-
niesé do wyprazonego do stalej masy naczyrka wg 2.3.2.b/

i zwazyé z dokladnoseig do 0,0002 g. Naczynke z odwazkg
wstawié do pieca muflowego ogrzanego do temperatury 800 +
25% 1 spalié przy dostepie powietrza do stale) masy /okolo
2 godziny/. Naezynko wstawiaé do pieca nalezy stopniowo,
aby ogrzanie osadu nie nastapilo zbyt gwaitownie.

W przypadku spalania w mufli pozbawionej otwordw do wymia-=
ny powietrza drzwi mufli nalezy co pewien czas otwierad,
unozliwiajgce dostep powietrza do osadu. Po spaleniu w ten
sposéb sktadnikow nierozpuszczalnych w benzenie, przeniesé
naczyiiko de eksykatora i po osiggnieciu temperatury pokojo-
wej zwazyé z dokladnoscig do 0,0002 g.

2.3.4. Obliczanie wynikdéw. Zawartos$é popioiu w sklad=-
nikach nierozpuszczalnych w benzenie /Xz/ obliczyé w pro-
centach wg wzoru:

/m, =m ./ . 100
% 2 1 /2/

Xa
w ktérym:

m « masa czg¢sci nierozpuszczalnych w benzenie, g
m, - masa naczynka, g

m, - masa naczynka z popiolem, g

Procentowg zawartosé popiolu /XS/ w smole bezwodnej lub
paku nalezy obliczyé wg wzoru:
X (-] X
Xg = ——2 /3/
100

w ktorym:
X - zawartosé sktadnikdw nierozpuszczalnych w benzenie

wg wzoru /1/, %
X2 - zawartosé popiotu w sktadnikach nierozpuszczalnych

w benzenie wg wzoru /2/, %
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2.3.5. Il0o$é oznaczan. Nalezy wykonaé co najmniej dwa
oznaczania. Dla celdw biezace]l kontroli ruchowej dopuszcza
sie¢ wykonanie jednego oznaczania.

2,3.6, Ndéznica miedzy wynikami oznaczan nie powinna
przekraczaé 10 % wyniku wyzszego.

2,3.7. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé srednig arytme-=
tyeczng wynikéw zgodnych z wymaganiami 2.3.6.

K 0 N I E C

Rysunka

Be/369
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Rys 1 Filtr metalowy
1 — metalowy prerscien 5 — sqczek z bibuty filtracy ne
? — swatkowe dno 6 — tulea
8 — cyhindryczny zbrornik 7 — elastyczna uszczelka

4 — nokretka 8 —kolbo prozniowa
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