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NORMA BRANZOWA BN-66
WYROBY PRZEMYSLU Ozn_aczame zawartosu.zywmy, kaflafonu 6079-01
CHEMICZNEGO I terpentyny w struzce z karplny

Zamiast

przemystowej przeznaczonej do ekstrakcji )
RN-56 MLiPD-04025

oraz w struzce poekstrakcyjnej
Grupa katalogowa X 49

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg metody oznaczania w struzce 2z karpiny
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-
trakcja i1 po ekstrakcji,

Cc) zawartosci terpentyny.

1.2. Zakres stosowania norny, Metody zawarte w niniejszej normie nalezy stosowaC w
badaniach ruchowych i doswiadczalnych z tym jednak, ze metode oznaczania zawartosci
zywicv 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. Okres$lenia

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 przemystowa - wg BN-63/9224-07.

1.3.4. Zawartos¢ zywicy - ilos¢ substancji wyekstrahowanych z drewna przy uzyciu
rozpuszczalnikéw 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 przemystu ekstrakcji i destylacji. Pojecia i okreslenia
BN-63/9224-07 Karpina przemystowa

2. METODY OZNACZANIA

2.1. Pobieranie probek i przygotowanie Sredniej probki laboratoryjnej.Probki struz-
ki nalezy pobiera¢ w niewielkich ilosciach (garsci struzki) z Kilkunastu miejsc par-
tii albo w niewielkich odstepach czasu w przypadku pobierania w czasie wytwarzania
struzki.

Prébke ogolng nalezy doktadnie wymiesza¢ na papierze i pobra¢ z niej metodg ''po
przekatnej'" sSrednig probke laboratoryjng o masie co najmniej 300 g i umiesci¢ Jjg w
szklanym stoju z doszlifowanym korkiem.

Struzke o zbyt duzych wymiarach, znajdujacg sie w pobranych probkach, nalezy roz-
drobni¢ do wymiaréw: d¥ugos¢ nie wieksza niz 15 mm, szerokos¢ i grubos¢ nie wieksza
niz 4 mm.

Zjednoczenie Przemystu Plyt, Sklejek i Zopatek
Ustanowiona przez Dyrektora ZPPSiZ dnia 26 sierpnia 1966 r. jako norma obowigzujaca
w zakresie metod badan od dnia 1 kwietnia 1967 r.
(Mon. Pol. nr 56/1966 poz. 275)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE Druk. Wyd. N6rm. W-wa, Ark. wyd. 0,60 Nakt. 2000 + 137 Zam. 3829/66 Cena zt 3,60
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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-
moog ksylenu oraz mieszaniny alkoholowo-benzenowej 1 na podstawie miareczkowego
oznaozanla zawartosci kalafonii w poszczegélnych ekstraktach, obliczeniu prooentowej
zawartosci kalafonii w stosunku do absolutnie suchej struzki.

Ekstrakcja struzki za pomocg ksylenu przeprowadzana Jest jednoczesnie z oznaczaniem
zawartosci wody metoda destylacyjny, 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 i oleju flotacyjnego.

2.2.2. Przyrzady i aparaty

a) Aparat Deana-Starka.

b) Aparat Soxhleta o pojemnosci ekstraktora 200 ml i pojemnosci kolby 500 mil.
c) taznia piaskowa ogrzewana elektrycznie.

2.2.3. Odczynniki 1 roztwory

a) Ksylen cz.

b) Mieszanina alkoholowo-benzenowa sporzadzona przez zmieszanie 1 czesSci wagowej]
95 ? 96-procentowego alkoholu etylowego z 1 czeScig wagowa benzenu cz.

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

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

2.2.4. Oznaczanie zawartosci wody w struzce skrdocona metoda destylacyjnag

2.2,4.1. Wykonanie oznaczania. Z przygotowanej wg 2.1 Sredniej proébki laboratoryj-
nej odwazy¢ 50 g badanej struzki, wsyoa¢ do aparatu Deana-Starka i zala¢ 250 ml ksy-
lenu nasyconego woda. Nastepnie aparat Deana-Starka umiesci¢ na goracej,uprzednio na-
grzanej 4azni piaskowej na okres 50 min liczagc od poczatku wrzenia ksylenu.

Po uptywie 50 min destylacji lekko stukajgac w odbieralnik strzasng¢ kropelki wody,
ewentualnie zawieszone na Sciankach aparatu, 1 wykona¢ odczyt ilosci oddestylowanej
wody .

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

V 1,04 =100 t)

m

W =
w ktérym:
m - masa struzki uzytej do oznaczania, g (@ ml wody przyjmuje sie za 1 g),
v - objetos¢ odczytanej wody w odbieralniku, ml,
1,04 - wspodczynnik przeliczeniowy wyniku otrzymanego niniejszg metodg w stosunku
do wyniku uzyskanego przy prowadzeniu destylacji w czasie 6 godz.

2.2.4.2. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej
2 oznaczaC roznigcych sie nie wiecej niz o 0,5%.

2.2,5. Oznaczanie zawartosci kalafonii wyekstrahowanej za pomocag ksylenu (iQ

2.2.5.1. Wykonanie oznaczania. Otrzymany przy oznaczaniu zawartosci wody wg 2.2,4.1
ekstrakt ochtodzi¢, przela¢ do cylindra i zmierzy¢ jego objetosc. Nastepnie nalezy
pobra¢ pipetg 25 ml tego ekstraktu, przenies¢ do kolby stozkowej pojemnosci 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 pomoog ksylenu w stosunku do absolutnie
suohej struzki (K,) obliozy¢ w prooentaoh wg wzorcéw

l: ___1_5_5 . __-_r;_l____ (2)
W em (3)
gdzie: 100
V,- Objetos¢ scisle 0,5n roztworu wodorotlenku potasowego uzytego do miarecz-
kowania, ml,
catkowita objetos¢ ekstraktu, ml,
objetos¢ ekstraktu zuzytego do miareczkowania, ml,
m 1- 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¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej

oznacza¢ réznigcych sie najwyzej o 0,8%.

2.2.6. Oznaczanie zawartosci kalafonii wyekstrahowanej za pomocg mieszaniny alko-
holowo-benzenowe j (1QD)

2.2.6.1, Wykonanie oznaczania. Calta ilos¢ struzki, w ktdérej ozhaczono zawartoscé
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 pydem
drzewnym, na dno ekstraktora nalezy wktozy¢ tampon z waty tak, aby zakryt otwér rurki
lewarowej. Kolbe aparatu Deana-Starka poptuka¢ mieszaning alkoholowo-benzenowa, aby
utatwi¢ iloSciowe przeniesienie struzki. Po napednieniu kolby i ekstraktora odpowied-
nig iloscig mieszaniny alkoholowo-benzenowej, aparat ustawi¢ na #4azni piaskowej i roz-
pocza¢ ekstrakcje, ktdérg nalezy prowadzi¢ przez 2 godz, tak aby odstepy czasu pomie-
dzy dwoma nastepujgcymi 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 schdodzonego ekstraktu, po zmierzeniu ob-
jetosci, pobra¢ pipeta probke o objetosci 20 ml Jo kolby stozkowej na 200 ml, dodac¢
30 ml zobojetnionej mieszaniny alkoholowo-benzenowej i miareczkowa¢ 0,5rt 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¢ S$rednig arytmetyczng wynikéw co najmniej 2
oznhaczen roézniacych sie najwyzej o 0,8%,
2.2.7. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ kalafonii w struzce (K) obliczy¢ w procentach
wg wzoru
K =K1+K2 (@))

w ktérym:
K 1- zawartos¢ kalafonii wyekstrahowanej za pomocg ksylenu oznaczona wg 2.2.5, %,
K2- zawartos¢ kalafonii wyekstrahowanej za pomocg mieszaniny alkoholowo-benzeno-

we j, oznaczona wg 2.2.6, %.
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Zawarto$¢ zywicy w struzce () obliczyé w procentach wg wzoru

w ktorym: Z=K+T+0
K - zawartos¢ kalafonii obliczona ze wzoru (4), %,
T+ 0 = 0,328 k - ilos¢ terpentyny (T) 1 oleju flotacyjnego (o) ustalona staty-

stycznie, roéwna 32,82% ilosci kalafonii.

2,3, Metoda oznaczania zawartosci zywicy na podstawie roznicy mas struzki absolut-
nie suchej przed ekstrakcja i po ekstrakcji

2.3.1. Zasada metody polega na ustaleniu roéznicy mas struzki przed ekstrakcjg i1 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. Odczynniki. Mieszanina alkoholowo-benzenowa sporzgdzona przez zmieszanie 1
czesci wagowej 95 + 96-procentowego alkoholu etylowego z t czesciag wagowg benzenu cz.

2.3.4. Wykonanie oznaczania. W uprzednio wysuszonej i zwazonej gilzie z bibuty do

sgczenia odwazy¢ 20 r 30 g struzki z doktadnoscig do 0,01 g, dla ktérej 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 oznacza¢ uprzednio jg podsuszy¢ w temperaturze pokojowej lub w suszarce w
temperaturze nie wyzszej niz 35°C do zawartosci wody 20%. Nastepnie powtdérnie oznaczyc
zawartos¢ wody wg 2.2.4. W celu unikniecia ewentualnego przeniesienia drobnej struzki
czy pytu przez spitywajacy ekstrakt do kolby (w przypadku uszkodzenia gilzy) nalezy
przykry¢ wlot rurki lewarowej watg. Rowniez dla zapobiegniecia wyrzucenia struzki z
gilzy przez spadajgce krople rozpuszczalnika z chdtodnioy nalezy ja przykry¢ watag.Kol-
ba potaczona z ekstraktorem chtodnicy w jedng catos¢ powinna by¢ tak umieszczona w
+azni, aby byda zanurzona w piasku do potowy.

Nastepnie napedni¢ aparat rozpuszczalnikiem przez chtodnice zwrotnag, wlewajac go
tyle, aby nastgpit jeden przelew do kolby i1 aby w ekstraktorze znajdowato sie %

przelewu.
Po wkgczeniu doptywu wody do chdodnicy rozpocza¢ ogrzewanie #azni. Poczgatkowo, do
chwili rozpoczecia wrzenia rozpuszczalnika, nalezy "ogrzewanie prowadzi¢ powoli. Ek-

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

Po zakonhczeniu ekstrakcji i schiodzeniu ekstraktu nalezy wyja¢ gilze z ekstraktora
aparatu Soxhleta 1 umiesci¢ pod wyciggiem w celu umozliwienia odparowania gtéwnej
ilosci rozpuszczalnika, a nastepnie przenies¢ do suszarki 1 suszy¢ w temperaturze
105°C do uzyskania statej masy, wazgc z dok#adnoscig do 0,01 g.

Czas suszenia gilzy ze struzka powinien wynosi¢ przecietnie 6 godz. Po wysuszeniu
gilze ze struzka nalezy chtodzi¢ w eksykatorze przez 30 min.

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

. m, —m?2
= 100
nu

®
___wem ®
w ktoérych:

m - masa badanej struzki uzytej do ekstrakcji, g,

m 1l- masa absolutnie suchej struzki uzytej do ekstrakcji, g,

m2- masa struzki po ekstrakcji, g,

W - zawartos¢ wody w badanej struzce uzytej do ekstrakcji oznaczona wg 2.2.4,
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2.3.6. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyozng wynikdw oo najmniej
oznaozarf roéznigoyoh sie najwyzej o 0,8%.

2.4. Metoda oznaozanla zawartosci terpentyny

2.4.1. Zasada metody polega na oddestylowaniu z parg wodng terpentyny z badanej
struzki 1 procentowym obliczeniu zawartosci jej w stosunku do absolutnie suohej
struzki .

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

b) kolba destylacyjna pojemnosci 1000 ml,

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

d) chtodnica Liebiega o dtugosci 800 mm,

€) biureta pojemnosci 50 ml.

2.4.3, Wykonanie oznaczania. W kolbie destylacyjnej odwazy¢ z dok*adnosciag do
0,01 g okoto 150 g struzki o oznaczonej uprzednio zawartosci wody wg 2.2.4 i1 dodac
okoto 200 ml wody destylowanej. Nastepnie zostawi¢ aparature wg rysunku, przy czym
nalezy zwroci¢ uwage, azeby rurka szklana doprowadzajgca pare do kolby destylacyjnej
siegata prawie do dna kolby.

Po wkgczeniu doptywu wody do chdodnicy nalezy rozpoczg¢ ogrzewanie kociotka paro-
wego 1 kolby. W czasie destylacji nalezy wypuszcza¢ 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) obliczy¢é w procentach wg
wzoru

V 0,86 . 100
T= ®

w ktorym:
V- objetos¢ terpentyny odczytana w blurecie, ml,
m - masa absolutnie suchej struzki uzytej do oznaczania obliczona ze wzoru (7), g-
2.4.4. Wynik, Za wynik nalezy przyjac¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej 2
oznaczan roéznigcych sie najwyzej o 0,8%.

KONIEC



