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1. WSTEP

Przedmiotem nomy sa metody oznaczania rozpuszczalnosci nitrocelulozy:

a) w alkoholu etylowym - metoda stosowana dla wszystkich rodzajéw nitrocelulozy,
b) w mieszaninie alkoholu etylowego i eteru etylowego - metoda stosowana :

- dla nitroceluloz o rozpuszczalnosci do 90%,

- dla nitroceluloz o rozpuszczalnosci wiekszej niz 90%.

2. OZNACZANIE ROZPUSZCZALNOSCI NITROCELULOZ W ALKOHOLU ETYLOWYM

2.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na rozpuszczeniu nitrocelulozy w alkoholu
etylowym i oznaczaniu wagowym pozostatosci nierozpuszczalnej. Wynikiem oznaczania jest
ilos¢ nitrocelulozy rozpuszczonej, wyrazona w procentach wagowych.

2.2. Przyrzady

a) Suszarka elektryczna promiennikowa lub zwykda,

b) Aparat obrotowy do mieszania, 80 obr/min.

c) Tygiel z Filtrem ze szkta spiekanego o wielkosci porow G3 (15 f 4-0/0.

2.5. Przygotowanie proébki wykona¢ wg EN-55/MFCh-811/1 7).

2.4, Wykonanie oznaczania. Okoto 1 g nitrocelulozy przygotowanej wg 2.3 odwazyc¢ z
doktadnoscig do 0,0002 g, umiesci¢ w suchej kolbie stozkowej pojemnosci 300 ml, dodac
150 ml alkoholu etylowego 96,0 0,1 i po starannym zwilzeniu nitrocelulozy kolbe szcze-
Inie zakorkowac¢, umiesci¢ w aparacie do mieszania i miesza¢ zawartos¢ w ciggu 1 godz.
Po tym czasie kolbe wyjg¢ z aparatu i odstawi¢ na 30 min celem odstania roztworu.W tym
czasie w gumowej nasadce kolby ssawkowej umiesci¢ tygiel do sgczenia wysuszony do sta-
4ej masy i1 zwazony z dokdtadnoscig do 0,0002 g.

Kolbe ssawkowg potgczyC¢ z pompag prozniowg wodng uregulowang na stabg préznie i przy
uzyciu precika szklanego zla¢ do tygla najpierw przezroczystg czes¢ roztworu, a naste-
pnie, po zamieszaniu, przenies¢ ostroznie do tygla cata zawartos¢ kolby. Kolbe Kkilka-
krotnie starannie sptuka¢ alkoholem etylowym z tryskawki, uzywajgc za kazdym razem
10 r 15 ml alkoholu. taczna ilos¢ alkoholu etylowego uzytego do opdtukiwania kolby po-
winna wynosi¢ okoto 80 ml.

Po odsgczeniu roztworu tygiel z nierozpuszczong nitroceluloza zdja¢ z kolby ssawko-
wej, umiesci¢ w suszarce, suszy¢ okoto 1 godz w temperaturze 90 + 95°C do statej masy,
ostudzi¢ w ciggu 15 r 20 min w eksykatorze nad swiezo wyprazonym chlorkiem wapniowym 1i
zwazy¢ z doktadnoscig do 0,0002 g.
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Rozpuszczalnos¢ nitrocelulozy w alkoholu etylowym Xt obliczy¢ w procentach wg wzo-
ru

67-C-" 6D o
w Ktorym:
GJ - odwazka nitrocelulozy , g,
Gz - masa tygla z nierozpuszczong nitrocelulozg, g,

Gs - masa tygla, g.

2.4.1. Wynik. Za wynik przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikow co najmniej dwoch oz-

nacza¢. réznigcych sie najwyzej o 0,3%.
3. 0ZNACZANIE ROZPUSZCZALNOSCI NITROCELULOZ W MIESZANINIE ALKOHOLOWO-ETEROWEJ

5.1. Nitrocelulozy o rozpuszczalnosci do 90%. Oznaczanie wykona¢ wg rozdz. 2 z
stepujacymi zmianami: odwazke nitrocelulozy zwilzy¢ so ml alkoholu etylowego i naste-
pnie doda¢ 100 ml eteru etylowego, a do sptukiwania kolby uzywa¢ mieszaniny alkoholowo-
-eterowej sporzadzonej w stosunku objetosciowym 1:2.

3.2. Nitrocelulozy o rozpuszczalnosci wiekszej niz 90%

5.2.1. Wykonanie oznaczania. Okodto 0,5 g nitrocelulozy przygotowanej wg 2.3 odwazyc
z doktadnosciag do 0,0002 g i umiesci¢ w suchej ampudce pojemnosci 55 ml zaopatrzonej w
waska rurke z podziatka o wartosci 0,01 ml. Pojemnos¢ 50 ml ampudki oznaczona jest
kreska. Do nitrocelulozy w ampudce wla¢ 17 ml alkoholu etylowego, zamknga¢ gumowym Kor-
kiem, a nastepnie wstrzasa¢ w cigagu 2 ¥ 3 min ampudtka odwrdécong rurka do géry w ten
spos6b, aby nitroceluloza nie przedostawata sie do rurki.

Do ampudki doda¢ 35 ml eteru etylowego (do kreski), umiesci¢ ja w aparacie do mie-
szania i1 miesza¢ zawartos¢ w ciggu 10 + 15 min (ampulke umieszcza sie w aparacie rurkag
do goéry). Po tym czasie amputke wyjac¢ z aparatu, otworzy¢ i umiesci¢ w wiréwce, po caym
zawartos¢ odwirowa¢ przy 2000 obr/min w ciggu 10 min. Nastepnie ampudtke wyjac, zamknac
korkiem i1 oznaczy¢ objetos¢ nierozpuszczalnej pozostatosci.

Rozpuszczalnos¢ nitrocelulozy w mieszaninie alkoholowo-eterowej X2 obliczy¢ wpro-
centach wg wzoru

X2= 100-10* V
w ktorym:

V - objetos¢ nierozpuszczalnej pozostatosci, wml,

10 - wspédczynnik przeliczeniowy objetosci nierozpuszczalnej pozostatosci na procen-

ty wagowe.

Dopuszcza sie wykonywanie oznaczania metodg podang w 3.1e

5.2.2. Wynik. Za wynik przyja¢ sSrednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oz-
naczan roéznigcych sie najwyzej o 0,3%.
4. POSTANOWIENIA PRZEJSCIOWE
Do czasu ustanowienia odpowiedniej normy branzowej przygotowanie prébek do badan

wykonywa¢ wg RN-55/MPCh-811/1 “Nitrocelulozy. Przygotowanie proébek do badan', ktoérag na
zadanie dostarczajg Zaktady Chemiczne "Pronit"™ w Pionkach.
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