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1. WSTĘP

1.1. Przedmiot normy. Przedm iotem  norm y jest 
kalafonia w roztworze, otrzym yw ana w wyniku 
rozpuszczenia kalafonii sosnowej balsamicznej 
bezpośrednio po oddestylow aniu lotnych skład
ników w terpen tyn ie  balsamicznej.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Ka
lafonię w roztworze stosuje się do w yrobu m ydeł 
kalafonii dysproporcjonow anej m ających zastoso
wanie w produkcji syntetycznych kauczuków ka
lafoniowych.

1.3. Określenia. Kalafonia w roztworze jest 
m ieszaniną różnych kwasów żywicznych i węglo
wodorów terpenow ych. Zawartość procentowa 
składników produktu  wynosi: 80% kalafonii bal
samicznej i 20%  terpen tyny  balsam icznej lub 85% 
kalafonii balsam icznej i 15% terpen tyny  balsa
micznej. 2 3

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zależności od zawartości ka la 
fonii balsam icznej i te rp en ty n y  balsam icznej roz
różnia się dwa gatunki kalafonii w roztworze:

— kalafonia w roztw orze 80,

— kalafonia w roztworze 85.

2.2. Przykład oznaczenia kalafonii w  roztwo
rze 80:

KALAFONIA W ROZTWORZE 80 BN-76/6073-02

3. WYMAGANIA

3.1. Wygląd zewnętrzny. K alafonia w roztwo
rze powinna być w tem peratu rze powyżej 80°C 
przezroczystą lepką cieczą o barw ie od jasnożółtej 
do jasnorubinow ej.

3.2. W ymagania fizyczne i chemiczne — wg
tablicy.

W ym agania
G atunek

80 85

a) Liczba kwasowa.
mg KOH/g min 135 143

b) Zaw artość po-
piołu, °/o, m ax 0,04 0,04

c) Zaw artość wo-
dy', °/o, m ax 0,2 0,2

d) Zaw artość w trą -
ceń obcych, %>, m ax 0,04 0,04

e) Pozostałość po
odparow aniu, °/o min 80 85

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. K alafonię w  roztworze należy 
nalew ać do odpowiednio dostosowanych au to 
cystern kwasoodpornych izolowanych, z możliwo
ścią ogrzewania.

4.2. Przechowywanie. Kalafonia w roztworze 
powinna być przechowyw ana w  zbiornikach 
z w ykładziną odporną na korozję, izolowanych 
i ogrzewanych dla utrzym ania p roduktu  w stałej 
tem peratu rze powyżej 80°C, nie przekraczają
cej 140°C.

4.3. Transport. K alafonia w roztworze powin
na być przewożona w autocysternach z wykładzi
ną odporną na korozję, izolowanych, m ających 
urządzenia ogrzewcze.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badań

a) spraw dzenie wyglądu zewnętrznego (3.1),
b) oznaczanie liczby kwasowej (3.2a),
c) oznaczanie zawartości popiołu (3.2b),
d) oznaczanie zawartości wody (3.2c),
e) oznaczanie zawartości w trąceń obcych (3.2d),
f) oznaczanie pozostałości po odparow aniu 

(3.2e).
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5.2. Wielkość partii kalafonii w  roztworze nie 
pow inna przekraczać pojemności jednej au to 
cysterny.

5.3. Pobieranie próbek i przygotowanie średniej 
próbki laboratoryjnej. Próbki należy pobierać 
z każdej autoeyoiem y próbnikiem  n r 7 wg PN-74/ 
C-60008 z dolnej, środkowej i górnej części auto
cysterny  w stosunku 1:3:1.

Zarówno u producenta, jak  i u odbiorcy dopu
szcza się pobieranie próbek w czasie przepom po
wyw ania kalafonii ze zbiornika magazynowego do 
au tocysterny  i odwrotnie. P róbki pierw otne na
leży pobierać ty le razy, aż próbka ogólna będzie 
nie m niejsza niż 3 dm 3.

Średnią próbkę laboratory jną o masie co n a j
m niej 1,5 dm 3 przygotow aną wg PN-67/C-04500, 
należy podzielić na dwie części i umieścić każdą 
oddzielnie w  szczelnie zam kniętym  naczyniu 
szklanym .

Na naczyniach należy umieścić nalepki zawie
rające co najm niej następujące dane:

a) nazwę lub znak w ytw órni,
b) num er partii,
c) wielkość partii,
d) datę pobrania próbki,
e) nazwisko osoby pobierającej próbkę.
Jedną średnią próbkę laboratory jną należy prze

znaczyć do badań, a drugą przechowywać do ana
lizy rozjemczej co najm niej przez 6 dni.

W ybór laboratorium  do w ykonania analizy roz
jemczej uzależniony jest od uzgodnienia stron.

5.4. Opis badań

5.4.1. Sprawdzenie wyglądu zewnętrznego. Pro
bówkę z przezroczystego szkła napełnić badaną 
kalafonią, wstawić do łaźni wodnej o tem pera tu 
rze 90-4-100°C. Po roztopieniu się kalafonii spraw 
dzić w  przechodzącym  św ietle zgodność jej w y
glądu z w ym aganiam i wg 3.1.

5.4.2. Oznaczanie liczby kwasowej

5.4.2.1. Odczynniki i roztwory
a) Alkohol etylowy, 96-procentow y cz., zobojęt

niony.
b) Fenoloftaleina, 1-procentow y roztw ór w 

70-procentowym  alkoholu etylowym .
c) W odorotlenek potasow y cz., 0,5 N roztwór 

alkoholowy.

5.4.2.2. W ykonanie oznaczania. Około 2 g kala
fonii w roztworze, odważonej z dokładnością do 
0,0002 g, umieścić w kolbie stożkowej pojemności 
200 cm3, dodać 50 cm3 alkoholu etylowego i ogrze
wać pod chłodnicą zw rotną na łaźni wodnej do 
całkowitego rozpuszczenia badanej kalafonii. 
O trzym any roztw ór po ostudzeniu należy szybko 
m iareczkować roztw orem  w odorotlenku potaso
wego wobec fenoloftaleiny do lekko różowego za
barw ienia.

Liczbę kwasową (X) obliczyć w m iligram ach 
KOH na 1 g kalafonii w roztworze wg wzoru

28,055 • V

w którym :

28,055 — ilość wodorotlenku potasowego za-
w arta  w 1 cm3 ściśle 0,5 N roztworu 
wodorotlenku potasowego, mg,

v — obojętność ściśle 0,5 N roztw oru wo
dorotlenku potasowego zużytego 
zmiareczkowania, cm3,

do

m — odważka kalafonii, g.

5.4.2.3. Wynik. Za w ynik należy przyjąć średnią 
arytm etyczną w yników co najm niej dwóch ozna- 
czań różniących się najw yżej o 3 mg KOH/g.

5.4.3. Oznaczanie zawartości popiołu

5.4.3.1. Wykonanie oznaczania. W tyglu  porce
lanowym, uprzednio wyprażonym  do stałej m asy 
i zważonym z dokładnością do 0,0002 g, odważyć 
z dokładnością do 0,01 około 20 g badanej kalafo
nii w roztworze. Tygiel wraz z zawartością ogrze
wać na m ałym  płom ieniu palnika do chwili usu 
nięcia lotnych produktów  terpen tyny  i produktów  
rozkładu kalafonii, a następnie wyprażyć w piecu 
m uflowym  do stałej masy. Po ostudzeniu tygla z 
popiołem w eksykatorze, zważyć z dokładnością 
do 0,0002 g.

Zawartość popiołu (Xj) obliczyć w  procentach 
wg wzoru

w którym :

X, = m t ■1 0 0

m (2)

TO-, — m asa pozostałości w tyglu po w ypraże
niu, g,

m  —• odważka kalafonii w  roztworze, g.

5.4.3.2. Wynik. Za w ynik  należy przyjąć śred 
nią arytm etyczną wyników co najm niej 2 ozna- 
czań nie różniących się m iędzy sobą więcej niż 
o 0,005%.

5.4.4. Oznaczanie zawartości wody należy w y
konać wg PN-66/C-04523. Za w ynik należy przy 
jąć średnią arytm etyczną wyników co najm niej 
2 oznaczań nie różniących się między sobą więcej 
niż o 0,005%.

5.4.5. Oznaczanie wtrąceń obcych

5.4.5.1. Wykonanie oznaczania. Około 20 g ka
lafonii w  roztworze odważyć z dokładnością do 
0,01 g, umieścić w kolbie stożkowej pojemności 
200 cm3, wlać 100 cm3 95 -4- 96-procentowego alko
holu etylowego i gotować na wrzącej łaźni wod
nej w ciągu 30 min. O trzym any roztw ór po ochło
dzeniu przesączyć przez uprzednio wysuszony do 
stałej m asy tygiel z filtrem  ze spiekanego szkła
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G -l, a pozostałe w kolbie w trącenia obce spłukać 
do tygla gorącym  95-4-96-proeentowym alkoholem  
etylowym.

Następnie zaw artą w tyglu pozostałość przem yć 
kilkakro tn ie gorącym  95-P96-procentowym  alko
holem etylowym , , '  "7ym  tygiel w raz z zaw arto
ścią umieścić w suszarce i suszyć w tem peraturze 
105-b ll0°C  do stałej masy. Tygiel wraz z w ysu
szoną zawartością należy zważyć z dokładnością 
do 0,0002 g.

Zawartość obcych w trąceń (X 2) obliczyć w pro 
centach wg wzoru

m t •100

^  (3)
w którym :

m1 — m asa obcych w trąceń zaw artych w tyglu 
po wysuszeniu, g,

m  — odważka kalafonii w  roztworze, g.

5.4.5.2. Wynik. Za w ynik należy przyjąć śred
nią arytm etyczną w yników  co najm niej 2 ozna- 
czań różniących się m iędzy sobą nie więcej niż 
o 0,005%.

5.4.8. Oznaczanie pozostałości po odparowaniu

5.4.6.1. Przyrządy
a) Parow nica niklow a lub porcelanowa pojem 

ności 150 cm1 2 3.
b) Term om etr o zakresie pom iarowym  0-4-200°C 

z podziałką elem entarną 1°C.

5.4.6.2. Wykonanie oznaczania. W ysuszoną 
w suszarce w tem peratu rze 105-ł-110°C parow nicę 
po ostudzeniu w eksykatorze zważyć z dokładno
ścią do 0,0002 g.

Odważyć w parow nicy z dokładnością do 0,01 g 
około- 10 g badanej kalafonii w  roztworze. N astęp
nie zanurzyć w łaźni piaskowej parow nicę praw ie

po brzegi. W odległości 2-4-5 mm od brzegu pa
rownicy zanurzyć w piasku term om etr tak, aby 
jego zbiornik rtęci znalazł się na rów nym  pozio
mie z dnem  parow nicy, po czym ogrzać łaźnię do 
tem pera tu ry  155-4-160°C.

Po odparow aniu lotnych składników, parownicę 
z pozostałością przenieść do suszarki ogrzanej do 
tem pera tu ry  150 -4- 155°C i pozostawić w niej 
15 min. N astępnie w yjąć parownicę z suszarki, 
ostudzić w eksykatorze i zważyć z dokładnością 
do 0,0002 g.

Pozostałość po odparow aniu (X3) obliczyć w pro
centach wg wzoru

* 3

w którym :

(toj — m 2) • 100 

m 3

rti! —■ masa parow nicy z pozostałością, g, 
m2 — masa wysuszonej parownicy, g, 
m 3 ■— odważka kalafonii w  roztworze, g.

(4)

5.4.6.3. Wynik. Za w ynik należy przyjąć śred 
nią arytm etyczną w yników co najm niej 2 oznaczań 
nie różniących się m iędzy sobą więcej niż o 2%.

5.5. Zaokrąglenie wyników. W yniki wszystkich 
oznaczań należy podawać z dokładnością określoną 
w wym aganiach, po zaokrągleniu uzyskanych 
wartości wg PN-70/N-02120 p. 3.3.2.

5.6. Zaświadczenie o wynikach badań. Dla w y
syłanej kalafonii w roztworze producent jest obo
wiązany wystawić i przesłać odbiorcy atest kon t
roli jakości, zaw ierający w yniki badań oraz s tw ie r
dzający ich zgodność z wym aganiam i normy. Za 
partię  produktu  zgodną z normą uważa się partię  
p roduktu  odpowiadającą wszystkim  wym aganiom  
normy.

K O N I E C

INFORMACJE DODATKOWE

1. In sty tu c ja  opracow ująca normę — Zjednoczenie 
P rzem ysłu Tartacznego i W yrobów Drzewnych.

2. Norm y zw iązane
PN-67/C-04500 P roduk ty  chemiczne. W ytyczne pobiera

nia i przygotow yw ania próbek.
PN-66/C-04523 Oznaczanie zaw artości w ody m etodą de

sty lacy jną

PN-74/C-60008 P róbnik i do pobierania próbek produktów  
bezkształtnych

PN-70/N-02120 Zasady zaokrąglania i zapisyw ania liczb 

3. Autorzy projektu normy — m gr inż. Ju lian  Rzep
ka — Zakład Chemicznego P rzerobu Żywicy w  Kłobucku, 
inż. Ja n  M atysiak — Zjednoczenie Przem ysłu T artacz
nego i W yrobów Drzewnych.


