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NORMA BRANZOWA
BN-66

MATERIALY Nitrocelulozy . 6093'13
WYBUCHOWE Proba statoSci

wg Bergmanna—Junka w 132°C

Zamiast
RN-55/MPCh-811/4

Grupa katalogowa X 79

1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest sposéb wykonania proby statosci chemioz-
nej nitroceluloz: lakierowej, dynamitowej i1 celuloidowej w temperaturze 132°C wg me-

tody Begmanna-Junka.

2. Zasada proby. Proba statosci wg Bergmanna-Junka polega na oznaczaniu ilosci tlen-
ku azotu wydzielonego z 1 g nitrocelulozy w ciggu dwugodzinnego ogrzewania w tempera-
turze 132 +0,4°C.

3. Normy zwiagzane
PN-59/C-13060 Szk+o laboratoryjne. Elementy z44cz ze szlifem stozkowym
BN-66/6093-14 Nitrocelulozy. Przygotowanie proébek do badan
BN-66/6093-16 Nitrocelulozy. Oznaczanie zasadowoSci

4. Przyrzady

a) Nasadka kielichowa wg rys. 1, wykonana z tego samego szkdta co probdéwka wymienio-
na w b), majaca u dotu ztgcza ze szlifem ZJC-WS 14,5/23 lub ZJC-WS 19726 wg PN-59/
C-13060, dopasowanym do szlifu probéwki.

b) Probdéwka szklana wg rys. 2 z kreskag na wysokosci odpowiadajgcej 50 0,1 ml, ma-
jaca na gornym koncu ztacze ze szlifem WJIC-WS 14,5/23 lub WJC-WS 19/26 wg ER-59/C-13060,
dopasowanym do osadzonej w niej nasadki kieliohowej wg a).

c) Kapturek wg rys. 3, luzno wchodzgoy na zewnetrznag rurke nasadki kielichowej.

d) Termostat wg rys. 4, sktadajagcy sie z drewnianej szafy ochronnej 2, stalowej
+azni 2 z miedziang chtodnicg zwrotng, z kranem i gniazdami na proboéwki.

Termostat ma podane na rys. 4 urzgdzenie pozwalajace na wyjmowanie probéwek z *azni
po zakonhczeniu ogrzewania bez wkdtadania rak do szafy ochronnej lub inne urzadzenie za-
bezpieczajace. Urzadzenie to sktada sie z bloczkéw umieszczonych w goérnej czesci sza-
fy ochronnej, przez ktére przeciggniete sa sznurki majgce z jednego konca uchwyty me-
talowe do probowek, podczas gdy drugie konce sznurkdéw znajduja sie na zewngtrz szafy.

e) Termometr o zakresie temperatur 100 ? 150°C o gkebokosci zanurzenia okoto 170 mm,
z dziatka elementarng 0,2°C, sprawdzany raz na miesigc na punkt 132°C 2z termometrem
majacym Swiadectwo uwierzytelnienia Centralnego Urzedu Jakosci i Miar.

Sprawdzania dokonuje sie w #azni wodno-glicerynowej, w takich samych warunkach, w
jakich znajduje sie termometr w czasie wykonywania proby statosci wg niniejszej nomji

f) Pipeta o pojemnosci 25 +0,03 ml.

g) Kolby stozkowe o pojemnosci 150 -f 200 ml.

h) Kolby stozkowe ze szlifem wymiennym o pojemnosci 100 ml.

i) Lejki zwykde o Srednioy okodo 30 mm.

J) Lejki z szeroka rurka ssaca.

k) Szufelka celuloidowa lub aluminiowa.

Zjednoczenie Przemystu Organicznego i Tworzyw Sztucznych ,Erg*“
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego i Tworzyw Sztucznych ,Erg”
dnia 15 grudnia 1966 r. jako norma obowigzujgca w zakresie metod badan od dnia 1 pazdziernika 1967 r.
(Mon. Pol. nr 24/1967 poz. 116)
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Rys* 4. Termostati a - spirala grzejna, » - szafa ochronna, ¢ - haczyk, ¢ - ¥azrda, - bloczek, /-~
wziernik z szyba z niepalnej i niethukacej sie masy plastycznej, ¢ - chlodnica, n - Probowka z kieli-
chem.
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5. Odozynnlki i1 roztwory

a) Jodan potasowy oz.d.a., roztwdér 3-prooentowy.

b) Jodek potasom oz.d.a., roztwér 5-procentowy,

c) Skrobia rozpuszczalna cz., roztwér przygotowany w nastepujacy sposoéb: 1 g skrobi
zmiesza¢ z kilkoma mililitrami wody; otrzymang zawiesine wla¢ powoli do 250 ml wrzg-
cej wody, gotowa¢ przez 2 min i ostudzi¢; po ostudzeniu roztwér uzy¢ do oznaczania.

d) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwor 0,05n nastawiony na nadmanganian potasowy,
ktéry z kolei zostat nastawiony na szczawian sodowy weddug Soérensena. Tiosiarczan so-
dowy mozna réwniez nastawi¢ na jodan potasowy lub dwuchromian potasowy.

6. Przygotowanie probki - wg BN-66/6093-14.

7. Przygotowanie termostatu. taznie umiesci¢ wewngtrz szafy ochronnej. U goéry sza-
fy umocowa¢ bloczki w ten spos6b, aby po opuszczeniu do gniazd 4azni probowek zawie-
szonych na sznurkach przechodzacych przez te bloczki, probéwki znajdowaty sie w Srodku
gniazd, nie stykajac sie z ich Sciankami. Sznurki, na ktérych zawieszone sa probowki,
powinny mie¢ na jednym koncu uchwyty do probdéwek, a na drugim kotka, ktoére zaktada sie
na haczyki umieszczone w jednym rzedzie po obu zewnetrznych stronach szafy. Sznurki
powinny mie¢ taka odlegtos¢, aby przy zaczepieniu kétka na haczyk probéwka znajdowata
sie w gornej czesci szafy ochronnej.

Do gniazd #4azni whozy¢ drewniane stupki, na ktérych umieszcza sie probéwki z nitro-
celulozg tak, aby dno probowki znajdowato sie w odlegtosci 20 mm od dna gniazda #¥azni.
Probowki przy wykonywaniu proby, powinny znajdowa¢ sie w podozeniu pionowym i nie do-
tyka¢ do bocznych s$cianek gniazd, a jedynie opiera¢ sie dnem o drewniane stupki. Pro-
béwka powinna by¢ zanurzona w gniezdzie +azni na gtebokos¢ okoto 300 mm. taznie ter-
mostatu napednié¢ roztworem gliceryny i wody. Roztwdr ten powinien wrze¢ w takiej tem-
peraturze, aby termometr wstawiony do probdwki umieszczonej na drewnianym sdupku
w jednym : gniazd #azni wskazywat temperature 132 +0,4°C. taznie ogrzewa¢ za pomoca
grzatki elektrycznej. Roztwor gliceryny i wody wla¢ do +azni w takiej ilosci, aby
gniazda bydty zanurzone w cieczy do % wysokosSci .

Temperature +4azni ustali¢ w nastepujacy sposob: sporzadzi¢ roztwor gliceryny z wo-
da o gestosci okoto 1,235 wrzgacy w temperaturze okodto 132°C i1 wla¢ go do +#azni, a na-
stepnie ogrzewa¢ #aznie dopéty przy otwartym doptywie wody do chdodnicy, dopoki tem-
peratura na termometrze wstawionym do probdéwki nie ustali sie. Jezeli temperatura po
ustaleniu jest wyzsza ou 132,4°C, to przez ehtodnioe doda¢ wody do 4azni, jezeli zas
nizsza od 131,6°C, wytaczy¢ wode chtodzgoag do chtodnicy, whkaczajac ja dopiero po otrzy-
maniu temperatury 132 +0,4°C. Podobnie postepowaé¢, jezeli po pewnym czasie temperatu-

ra tazni przekroczy dopuszczalne odchydki.

8. Przygotowanie probéwek. Proboéwki wymy¢ doktadnie tak, aby bydy wolne od Sladow

kwasu i1 innych zanieczyszczen.

9. Wykonanie préby. 2 g nitrocelulozy przygotowanej wg p. 6 odwazy¢ szybko z do-
k+adnoscig do 0,01 g w szufelce celuloidowej i przenies¢ iloSeiowo za pomoca lejka z
kréotka rurka ssgca i1 predka szklanego do proboéwki wg p. 4 b), ktéora do chwili potg-
czenia z nasadka kielichowg wg p- 4 a) powinna by¢ zamknieta szklanym korkiem ze szli-
fem.

Nitroceluloze w probéwce ubi¢ stukajgc probdéwka o stéd drewniany, tak, aby wysokosé
warstwy nitrocelulozy w probéwce nie przekraczata 50 mm. Probdéwke potaczy¢ z nasadka
kielichowg, do ktérej wla¢ okoto 15 ml dwukrotnie destylowanej wody, nastepnie na rur-

ke nasadki natozy¢ kapturek.

Zestawiong w ten sposob probdéwke wstawi¢ do gniazda +azni termostatu nagrzanej do
temperatury 132 #0,4°C i umocowa¢ za szyjke przy pomocy uchwytu metalowego. Do uchwy-
tu przymocowaé¢ sznurek przerzucony przez bloczek umocowany w gornej czesci szafy
ochronnej .
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Po dwoch godzinaoh ogrzewania probowke wyja¢ z #azni za pomoca sznurka 1 zawiesic
ja nad #aznig na 15 min w oelu roéwnomiernego ostudzenia. Temperatura w szafie termo-
statowej w czasie wykonywania proby nie powinna by¢ wyzsza od 48°C. W czasie ochtadza-
nia probowki tworzy sie w niej podcisnienie i woda z kielicha wciggana jest do proboéw-
ki. Azeby zapobiec, dostaniu sie powietrza do probéwki, w miare ubywania wody w nasad-
ce kielichowej nalezy ja uzupelnia¢. Gdy podcisnienie w probdéwce zniknie 1 ustanie
wciaganie wody, probowke wyja¢ z termostatu. Pozostatos¢ wody z kielicha wla¢ do pro-
béwki, kielich i1 kapturek obmy¢ kilka razy woda. Wszystkie wody z przeptukiwan zebrac
do proboéwki, po czym zawartos¢ jej uzupednié¢ woda dwukrotnie destylowang do kreski
(objetos¢ 50 ml).

Zawartos¢ probowki wstrzasnac¢ kilkakrotnie, zatykajgac uprzednio probéwke czystym
korkiem szklanym ze szlifem wymiennym, po czym przesaczy¢ do kolby stozkowej ze szli-
fem wymiennym przez suchy saczek bezpopiotowy miekki o Srednicy 125 mm i o obojetnym
odczynie.

Do kolby stozkowej pojemnosci 150 ¥ 200 ml wla¢ pipeta 5 ml 5-procentowego roztwo-
ru jodku potasowego i1 5 ml 3-procentowego roztworu jodanu potasowego i wymieszac¢, Przy
pomocy pipety doda¢ 25 ml przesaczu z kolby stozkowej i1 miareczkowa¢ wydzielony jod
0,05n roztworem tiosiarczanu sodowego. Przy koncu miareczkowania doda¢c™ 4 £ 5 kropli
roztworu skrobi i miareczkowa¢ az do odbarwienia.

Wszystkie roztwory do oznaczan sporzadzi¢ przy uzyciu wody dwukrotnie destylowanej.

Roztwory jodanu potasowego i jodku potasowego nie powinny zawiera¢ wolnego jodu i
powinny by¢ obojetne, co nalezy sprawdzi¢ przez wykonanie $lepej proby (zmiaroczkowa-
nie roztworu tiosiarczanu).

W przypadku braku saczkéw bezpopiotowych lub stwierdzeniu, ze sgczki maja odczyn
kwasny lub alkaliczny - mozna nie sgaczy¢ ekstraktu wodnego do oznaczania statosci wg
Bergmanna-Junka, wystarczy ciecz znad nitrocelulozy doktadnie zdekantowac.

Objetos¢ tlenku azotu wydzielonego z 1 g nitrocelulozy (X) obliczy¢ w mililitrach

wg wzoru
X = 1,12 <, + b)
w ktorym:
Fj - objetos¢ roztworu tiosiarczanu sodowego zuzytego do miareczkowania 25 ml prze-
saczu, ml,
b - poprawka na zasadowos$¢ nitrocelulozy obliczona w ml roztworu tiosiarczanu so-
dowego wg wzoru
b =F -F3
w ktérym:

v2 - objetos¢ roztworu tiosiarczanu sodowego zuzytego do miareczkowania roztworu
~wasu azotowego w probie kontrolnej wg BN-66/6093-16, ml,
vz - objetos¢ roztworu tiosiarczanu sodowego zuzytego do miareczkowania badanego
przesaczu przy oznaczaniu zasadowosci wg BN-66/6093-16, ml.
Poszczegolne wyniki rownolegtych oznaczah powinny odpowiada¢ wymaganiom normy przed-
miotowej -
Za wynik nalezy przyja¢ zaokrgglona do 0,01 ml Srednig arytmetyczng coO najmniej
dwéch wynikéw oznaczan réznigcych sie najwyzej o:

0,5 ml - przy ilosci wydzielonego tlenku azotudo 5 ml,

0,8 ml - przy ilosci wydzielonego tlenku ajjotu5 4+ 10 ml,

1,0 ml - przy ilosci wydzielonego tlenku azotuwiekszej niz 10 ml.
KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-66/6093-13

ZSRR DOCT 7366-55 - norma réwnowazna,
rOCT 10836-64 - norma zgodna.



