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MATERIALY
WYBUCHOWE

Oznaczanie azotu metodq
nitrometrycznq

1. WSTEP

1.1.
trometryczna metoda oznaczania zawartosci

Przedmiot normy. Przedmiotem normy Jest ni-
azotu w

nitrocelulozach.
1.2. Normy zwigzane

BN-66/6093-14 Nitrocelulozy.
do badan

Przygotowanie probek

2, METODA OZNACZANIA

2.1.
tosci

Zasada oznaczania polega na okreslaniu obje-

tlenku azotu, powstajgcego przy redukcji ni-

trocelulozy w obecnosci stezonego kwasu siarkowego
i rteci.

2.2. Przyrzady

a) Azotomierz Lunge Reyal z kurkiem dwudrogowym,
zbiornikiem i kurkiem Jednodrogowym, podtaczony we-
Srednicy wewnetrznej
1200 mm z

umieszczony za pomocg uchwytéw na

zem gumowym grubosciennym o

okoto 6 mm, zewnetrznej 18 mm i ddugosci
rurg poziomowa,
statywie.

b ) Naczynka wagowe szklane z doszlifowang pokryw-
ka, o wymiarach: $rednica 30 mm, wysokos¢ 50 mm,
do rozpuszczania nitrocelulozy 1 naczynka wagowe

pojemnosci 10 ml, do rozpuszczania azotanu potaso-
wego.

c) Preciki 100 mm.
d) Biurety automatyczne pcjemnoscl
lub
odmierzanie kwasoéw.

e) Eksykc:_, _
) Barometr umozliwiajacy odczytanie cisnienia z
doktadnoscia do 0,1 mbar lub do 0,1 mmHg.

g) Termometr z dziatka elementarng 0,5 C.

szklane dtugosci
25 ml ze zbior-
niczkami inne urzadzenia umozliwiajace szybkie

,,- - -urkiem wapniowym.

h) Aparat do. czyszczenia rteci na statywie.

i) Suszarka elektryczna z samoczynnym regulatorem
temperatury.

Jj) Lejek zakonczony kapilara.

2.3.

a) Kwas

Odczynniki

siarkowy, cz.d.a. wg PN-60/C-80014, o
stezeniu 95 r 97%.
b) Kwas siarkowy cz.d.a. o stezeniu 97 A 98%,
otrzymany przez zageszczenie kwasu podanego w a).
roztwér otrzymany ze mieszania

95 A 97% 1 2

c) Kwas siarkowy,
5 objetosci kwasu siarkowego cz.d.a.
objetosci wody destylowanej .

d) Kwas azotowy cz., roztwor 15-procentowy.

e) Azotan potasowy cz.d.a.

~Patrz Informacje dodatkowe.
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) Rte¢ metaliczna.
g) Dwufenyloamina, roztwér: 0,5 g dwufenyloami-

ny rozpusci¢ w 100 ml kwasu siarkowego (i,84) i do-

da¢ 20 ml wody destylowanej.

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

2.5. Przygotowanie azotomierza

2.5.1. Przygotowanie rteci
tomierza. Oczyszczanie rteci
mierza wykona¢ tylko dla rteci

oraz napeinianie azo-
do napeinienia azoto-
zanieczyszczonej ze
sttuczonych azotomierzy. W celu usuniecia zanieczy-
szczen mechanicznych rteé¢ przesaczy¢ przez
Nastepnie za po-

sgczek
sporzadzony z bibuty do sagczenia.
moca 15-procentowego roztworu kwasu azotowego rtec

oczysci¢ w aparacie wg 2.2 h). Przystepujac do
oczyszczania rteci kurek zamkng¢, dapedni¢ aparat
do 3/4 wysokosci 15-procentowym roztworem kwasu

azotowego. Nad rurg aparatu umiesci¢ lejek zakon-

czony kapilara, do ktérego wla¢ rte¢ przeznaczong

do oczyszczenia, skierowujac kapilare na Sciane ru-
ry. W ten sposéb osigga sie rozbicie duzych kropel rteci
na mniejsze, ktére przeptywaja przez warstwe kwasu
azotowego rury, skad
przez gruboscienng rurke w ksztalcie syfonu rtec
sptywa do podstawionego naczynia. W celu doktadne-

czynno$¢ powyzszg powtorzyc

i zbieraja sie w dolnej czesci

go oczyszczenia rteci
pie¢ razy.
Oczyszczong rte¢ przemy¢ kilkakrotnie woda az do
stwierdzenia nieobecnosci kwasu azotowego wobec roz-
tworu dwufenyloaminy,
Przed nape#nieniem przyrzad umyc¢,
i kurki
thuszczu wieprzowego niesolonego,

Przy smaro-

sporzadzonego wg 2.3 Q).
wysuszy¢  (po-
wietrzem) nasmarowa¢ smarem o skkadzie: 50
czesci 25 czesci
wosku pszczelego i1 25 czesci wazeliny.
waniu zwréci¢ uwage, aby kanaty kurka byty wolne od
smaru, a powierzchnia stozka kurka nie by#a pokry-

ta zbyt grubg warstwg smaru. Nastepnie azotomierz

napednié¢ rtecig do wysokosci kurka dwudrogowego.

2.5.2. kurka azotomierza

przeprowadzi¢ przed kazdym sprawdzeniem doktadnos$-

Sprawdzanie szczelnosci

ci wskazan azotomierza oraz w przypadku mechanicz-
nych uszkodzen kurka. Rure poziomag azotomierza na-
pednionego rtecig wg 2.5.1, podnies¢ do gory tak,
aby kanat otwartego kurka dwudrogowego napednit sie
Kurek zamkna¢, a rure poziomowg

znajdowat sie w niej

catkowicie rtecia.

opusci¢ tak, aby poziom rteci

jako norma obowigzujagca w zakresie metod badan od dnia 1 lipca 1968 r.

(Mon. Pol. nr

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE

Druk. Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd. 0,10 Noki. 800*133

40 4 50 cm ponizej poziomu kurka. W tym potozeniu
pozostawi¢ azotomierz przez 4 t 5 godz. Jezeli w
JErg"
listopada 1967 r.
11/1968 poz. 73 )
Zam. 266/68 Cena zt 2,40
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ciggu tego czasu pod kurkiem nie ukaze sie peche-
rzyk powietrza, to kurek nalezy uwaza¢ za szczelny

1 nadajacy sie do pracy.

2.5,3.
rza przeprowadzac¢ przed pierwszym uzyciem, a
stepne nie rzadziej niz 1 raz w miesigcu.Doktadnosc¢

na-

wskazan azotomierza sprawdza¢ przez oznaczanie za-
azotu w azotanie potasowym oz.d.a. Do na-
czynka wagowego pojemnosci 10 ml, wysuszonego do
statej masy w temperaturze 120°C, odwazy¢ azotan
0,25 t 0,32 g. Naczynko z azota-
120°C,
ustalajgc w ten sposob wielkos¢ odwazki azotanu z
doktadnoscig do 0,0002 g. Azotan w naczynku
2 ml wody destylowanej, po rozpuszczeniu

a nastepnie za pomocg

wartosci

potasowy w ilosci

nem wysuszy¢ do statej masy w temperaturze

zalac
roztwor
przela¢ do lejka azotomierza,
kurkéw do rury azotomierza. Naczynko wagowe przemy¢
trzykrotnie, biorac za kazdym razem 1 ml wody, kt6-

rg wprowadzi¢ nastepnie przez lejek do azotomie-

rza. Ostateczne przemywanie naczyhka, lejka 1 ampuk-
ki azotomierza wykona¢ trzykrotnie przy uzyciu kwa-
biorac za kazdym

potasowego

su siarkowego wg 2.3 a), razem

5 ml kwasu. Przy przenoszeniu azotanu
do azotomierza zwréci¢ uwage,

pecherzyk powietrza nie dostat sie przez kurek do

aby nawet najmniejszy
azotomierza. Po zamknieciu kurkéw zdjga¢ azotomierz
z uchwytu i wykona¢ kilka powolnych wstrzaséw w ce-
lu wydzielenia sie gtoéwnej tlenku azotu,
nastepnie wykona¢ energicznie okoko 35 wstrzasow i

pozostawiajac go

ilosci

zamocowaé¢ azotomierz w uchwycie,
w tej pozycji
azotomierza w uchwycie poziom rteoi w rurze azoto-
mierza powinien znajdowa¢ sie nizej od poziomu rte-
i/8 wysokosci warstwy kwa-

przez 3 min. W czasie pozostawania

oi W rurze poziomowej o
su. Energiczne wstrzasanie (35 wstrzasow} powtérzyc
uchwycie Jak
aby kwas nie

Jeszcze raz 1 azotomierz umiescié¢ w

poprzednio. Podczas wstrzgséw uwazac,
dostawat sie do gumowego weza #gczacego rure azo-
tomierza z rurg poziomg. Po uptywie 15 min wykonac
poziomowanie, ktdére polega na ustawieniu rury po-
ziomej w takiej pozycji,
tomierza byto réwne cis$nieniu zewnetrznemu.

nanie ols$nien sprawdzi¢ przez obserwacje ruchu kwa-

aby clénleni-e w rurze azo-
Wyréw-

su wypekniajacego kanalik kurka dwudrogowego.Jeze-
li przy delikatnym przekreceniu kurka dwudrogowego
kwas w kanaliku nie zostaje przepchniety w zadnym
kierunku, Po ustawie-
niu azotomierza w powyzszej pozycji
sprawdzi¢ doktadnos¢ poziomowania, a
wydzielonego tlenku

temperature tlenku

to cisnienie Jest. wyréwnane.
odczeka¢ Jesz-
cze 10 min,
nastepnie odczyta¢ objetosc¢
azotu z doktadnoscig do 0,1 ml,
azotu na termometrze umieszczonym w poblizu azoto-
mierza z doktadnoscig do 0,5°C oraz cis$nienie ba-
rometryczne i temperature powietrza otaczajgcego

barometr. Po ustaleniu tych danych objetos$¢ wydzie-

lonego tlenku (VOJ w warunkach normalnych (0°C i

760 mmHg) obliczy¢ wg wzoru

Sprawdzanie doktadnosci wskazanh azotomie-

w ktorym:
V - odczytana objeto$¢ tlenku azotu w wa-
runkach pomiaru, ml,
6 - cisnienie barometryczne po uwzglednie-
niu poprawek, mbar,
- temperatura tlenku azotu, °C,
0,26943 - stosunek temperatury 0°C wyrazonej w °K
do cis$nienia normalnego w mllibarach (273:1013,25)
Objetos¢ tlenku azotu \Q w warunkach normalnych,
Jaka powinna wydzieli¢ sie z odwazki saletry uzy-
tej do sprawdzania doktadnosci wskazan azotomierza,
obliczy¢ wg wzoru
\0=n m221,385
w ktérym:
N - odwazka saletry potasowej, g,
221,385 - objetos¢ tlenku azotu (NO) w warunkach
normalnych wydzielajacego z i g azotanu potasowego

cz.d.a., ml.

R6znica objetosci VMO- Vg =P stanowi poprawke
wskazan azotomierza.

W celu ustalenia poprawki wskazan azotomierza
przeprowadzi¢ dwa réwnolegte oznaczania. Rozbiez-

réwnolegtymi oznaczaniami Pnie

Po wykonaniu

nos¢ miedzy dwoma
powinna przekracza¢ 0,1 ml. oznaczah
azotomierz przemy¢ dwukrotnie kwasem siarkowym o
stezeniu 97 ~ 98%, biorac za kazdym razem po 20 ml
kwasu; tak przemyty azotomierz mozna uzywaé do nas-

tepnych oznaczan.

2,6.
wysuszonym do statej masy w temperaturze okolo 100 °C
i zwazonym z doktadnoscia do 0,0002 g,
0,30 r 0,35 g nitrocelulozy przygotowanej
Naczynko z zawartosciag suszy¢ w temperaturze 95
100°C w ciagu
wysuszeniu naczynko umiesci¢ na 30 min w eksykato-

Wykonanie oznaczania. W naczynku
umiescic
wg 2.4.
i godz w suszarce elektrycznej. Po
rze nad $Swiezo wyprazonym chlorkiem wapniowym i na-
stepnie zwazy¢ z doktadnoscig do 0,0002 g. Zmiana
masy naczynka nie powinna przekroczy¢ 0,0018 g, w
przeciwnym.razie naczynko z nitrocelulozg ponownie
suszy¢ w ciggu 30 min w temperaturze 95 r 100°C,
ostudzi¢ w eksykatorze i zwazy¢. Wysuszong w ten
sposob
kwasu siarkowego cz.d.a.

i zwazonag nitroceluloze zala¢ 7 ml czystego
o stezeniu 97 4+ 98%,
czynko zamkng¢ pokrywka 1 od czasu do czasu mieszac

na-
przez wstrzagsanie. Rozpuszczanie nitrocelulozy po-

winno trwa¢ okodo 1,5 godz. Po rozpuszczeniu roz-

twor przenies¢ do azotomierza, zmywajac naczynko i
lejek azotomierza trzykrotnie roztworem kwasu siar-
kowego wg 2.3 c), biorac za kazdym razem 5 ml roz-
tworu, ktoéry wprowadzi¢ kazdorazowo do azotomierza.
Przy wprowadzaniu roztworu zwréci¢ szczeg6lnag uwa-
ge, aby do azotomierza nie dostato sie powietrze.
Po ilosciowym przeniesieniu roztworu do rury azo-
tomierza przeprowadzi¢ rozktad nitrocelulozy, a na-
czynnosci

dokta-

Po odczytaniu objetos-

stepnie poziomowanie. Wyzej wspomniane

wykona¢ w sposéb opisany przy sprawdzaniu
dnosci wskazan azotomierza.
ci, ktéra zajat wydzielony tlenek azotu,

cis$nienia barometrycznego oraz tempe-

tempera-
tury tlenku,

wagowym,
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ratury powietrza otaczajacego barometr, obliczy¢
wyniki oznaczania.

2.7. Obliczanie wynikéw. Obliczanie objetosci,
jaka tlenek azotu zajmie w warunkach normalnych, wy-
kona¢ wg wzoru

VT = (2;/3' +btt_) 0,26943
w ktérym:
V - odczytana objeto$¢ tlenku azotu w wa-
runkach pomiaru, ml,
b - cisnienie barometryczne po uwzglednie-
niu poprawek, mbar,
t, - temperatura tlenku azotu, °C,
0,26943 - stosunek temperatury 0S8 wyrazonej w °K do
cisnienianormalnegolw mlllbarach (273:1013,25)

Zawartos¢ azotu N w azotomlerzu obliczy¢ w pro-
centach wg wzoru

v *+pP
N =—- " —-— «0,00062541 < 100
w Ktérym:
VO - objetos¢ wydzielonego tlenku azotu,
ml,
P - poprawka wskazan azotomlerza ozna-

czona wg 2.5.3,
n - odwazka nitrocelulozy, g,

0,00062541 - masa azotu zawartego w 1 ml tlenku

azotu w temperaturze 0°C, pod cis-
nieniem 760 mmHg, g.-

Za wynik przyja¢ Srednia arytmetyczng wynikéw co
najmniej dwéch réwnolegtych oznacza¢, obliczonych
z doktadnoscig do 0,01% i rézniacych sie najwyzej
o 0,05%.

KOHIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-67/6093-19
Azotomierz Image Reya wymieiaiony w 2.2 a) - wg poz. 4100 Katalogu Szklanego Sprzetu Aparatury Laboratoryjnej, Zakkady Wy-

dawnictw Spétdzielczych, Warszawa 1960.



