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NORMA BRANZOWA BN-66
MATERIALY Prochy bezdymne 6093-06
WYBUCHOWE Oznaczanie zawartos$ci Zamiast
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dwufenyloaminy i centralitu
Grupa katalogowa X 79
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Przedmiotem normy sg metody oznaczania zawartosci dwufenyloaminy i centralitu

w prochach bezdymnych.

2, OZNACZANIE ZAWARTOSCI DWUFBHYLOAMINY

2,1, Zasada oznaczania polega na zmydleaiu prochu, oddestylowaniu 2z parg wodng
dwufenyloaminy #acznie z centralitem, wyekstrahowaniu eterem, ogrzewaniu ze stezonym
kwasem siarkowym w celu roztozenia centralitu i oznaczenie zawartosci dwufenyloaminy
przez miareczkowanie roztworem bromku i bromianu potasowego.

2*2t Przyrzady

a) Kolby kuliste pojemnosci 500 ml,
b) Rozdzielacz pojemnosci 250 ml.

c) taznia wodna.

d) Elektryczna ptytka grzejna kryta.

2.5. 0Odczyn”~kj i1 roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz., 10-procentowy roztwor.

b) Eter etylowy cz.

c) Chlorek sodowy cz.

d) Kwas siarkowy cz. (1,84).

e) Alkohol etylowy cz.

) Jodek potasowy cz.d.a., roztwdr 1l5-procentowy.

g) Tiosiarczan sodowy cz., roztwér 0,1n.

h) Kwas solny cz. (1,17 + 1,19)-

i) Skrobia rozpuszczalna, roztwér 1 g w 250 ml wody.

J) Roztwdr A o nastepujacym sktadzie: 50 g bromku potasowego i 5*6 g bromianu po-
tasowego, rozpuszczone w 1000 ml wody.

2.4. Wykonanie oznaczania. Okoto 3 g prochu, odwazonego z dokd#adnoscig do 0,0002 g
miesci¢ w kolbie kulistej pojemnosci 500 ml, doda¢ 250 ml 10-procentowego roztworu
wodorotlenku sodowego, po czym kolbe potgaczy¢ z chtodnica za pomocg nasadki destyla-
cyjnej, uniemozliwiajacej przerzucanie wrzacej cieczy z kolby do chtodnicy. Na drugi ko-
niec chtodnicy natozy¢ przedtuzacz, ktorego koniec umiesci¢ w rozdzielaczu. Do roz-
dzielacza wsypa¢ 12 g chlorku sodowego i wla¢ 30 ml eteru etylowego.

Po zmontowaniu aparatury przepuszczac¢ przez chtodnice zimng wode i kolbe z zawar-
toscig ogrzewa¢ powoli na elektrycznej ptytce grzejnej. Gdy struktura ziarna procho-
wego ulegnie zniszczeniu, zawartos¢ kolby doprowadzi¢ do wrzenia. Podczas wrzenia
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cieczy dwufenyloamina i1 centralit oddestylowujg z para wodng. Destylacje przerwac,
gdy w kolbie destylacyjnej pozostanie okoto 50 ml cieczy (czas trwania destylacji
okoto 2 godz).

Po tym czasie roztgczy¢ aparature, przemy¢ chdodnice i przedduzacz niewielka ilo-
Scig eteru, ktéry nalezy dotgczy¢ do eteru zawartego w rozdzielaczu. Rozdzielacz zam-
kna¢ korkiem, zawartos¢ wstrzgsa¢ w ciaggu 1 *2 min 1 odstawi¢ na 2 godz.

Po odstaniu otworzy¢ kran rozdzielacza i1 spusci¢ dolng warstwe, oddzielajac ja od
gérnej eterowej.

Wycigg eterowy wla¢ do zlewki pojemnosci 100 ml, rozdzielacz przemyC¢ eterem i do-
+gczy¢ do wyciggu eterowego. Zlewke umiesci¢ na *azni wodnej i odparowa¢ eter do su-
cha w temperaturze 50 55°C. Nastepnie wla¢ do zlewki 5 ml stezonego kwasu siarkowe-
go i ogrzewa¢ na #*azni wodnej przez 5 godzw temperaturze =75 * 80°C, Po ostudzeniu
zawartos¢ zlewki przela¢ do rozdzielacza, zlewke trzykrotnie przemy¢ porcjami po 20
ml wody destylowanej. Wode z przemycia wia¢ do rozdzieracza, do ktdrego nalezy dodac:
40 ml wody destylowanej, 12 g chlorku sodowego i so0 ml eteru etylowego, ktorym uprze-
dnio przemyto zlewke po ogrzaniu z kwasem siarkowym.

Ekstrakcje przeprowadzi¢ analogicznie jak po destylacji.

Ekstrakt eterowy wla¢ do kolby stozkowej pojemnos$ci 300 ml. Kolbe umiesci¢ na *a-
zni wodnej 1 odparowa¢ eter w temperaturze 50 * 55°C do objetosci 2 ml. Nastepnie
wla¢ 50 ml alkoholu etylowego, 20 ml roztworu A, doktadnie odmierzonego za pomoca
biurety, 1 5 ml kwasu solnego. Kolbe zamkng¢ korkiem, po czym cata zawartos¢ kolby
wymieszaC energicznie w ciggu 1/2 min i doda¢ 10 ml roztworu jodku potasowego. Wy-
dzielony jod odmiareczkowa¢ 0,1n roztworem tiosiarczanu sodowego. Roztwér w kolbie
zabezpieczy¢ przed ulatnianiem sie jodu, zamykajac kolbe korkiem z otworem, w ktérym
znajduje sie wylot biurety.

Pod koniec miareczkowania doda¢ 2 ¥ 3 ml roztworu skrobi i miareczkowa¢ do zani-
ku niebieskiego zabarwienia.

W takich samych warunkach przeprowadzi¢ prébe Slepa. W tym celu nalezy zmieszac
50 ml alkoholu etylowego, 20 ml roztworu A, 5 ml kwasu solnego, 10 ml 15-procentowego
jodku potasowego, a nastepnie miareczkowa¢ 0,1ln roztworem tiosiarczanu sodowego.

Zawartos¢ dwufenyloaminy (Xa@)nalezy obliczy¢ w procentach wg wzoru

r -V, -0,00211 * 100
w Kt&rym: mi
\VJ - objetos$é scisle 0,1n roztworu tiosiarczanu sodowego zuzyta do miarecz-
kowania préby Slepej (Srednia arytmetyczna 2 oznaczan), ml,
V2 - objeto$é¢ sScisle 0,1n roztworu tiosiarczanu sodowego zuzyta do miarecz-
kowania proébki badanej, ml,
m i - odwazka prochu, g,
0,00211 - ilos¢ dwufenyloaminy odpowiadajgca 1 ml 0,1n roztworu tiosiarczanu so-
dowego, g-
2.5. Wynik. Za wynik przyja¢ sSrednig arytmetyczng co najmniej dwéch wynikoéw ozna-

czah roéznigcych sie najwyzej o 0,1%.

5. OZNACZANIE ZAWARTOSCI CENTRALITU

5.1. Zasada oznaczania polega na zmydleniu prochu, oddestylowaniu 2z parg wodng
dwufenyloaminy i centralitu, wyekstrahowania ich eterem i1 oznaczaniu 4gcznej zawarto-
Sci tych sktadnikoéw przez miareczkowanie roztworem bromku i bromianu potasowego.
Z roznicy #4acznej zawartosci tych dwéch sktadnikéw 1 oznaczonej poprzednio zawartosSci
dwufenyloaminy oblicza sie zawartos¢ centralitu.
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5.2. Wykonanie oznaczania przeprowadzi¢ wg 2.4, =z pominieciem dodawania kwasu

siarkowego.
taczng zawartos¢ dwufenyloaminy i centralitu w przeliczeniu na dwufenyloamine

(X2) nalezy obliczy¢ w procentach wg wzoru
(V3-\W4) -0,00211 - 100

“ m2
w ktorym:

V3 - objetosé sScisle 0,1n roztworu tiosiarczanu sodowego, zuzyta do miarecz-
kowania proby Slepej, (Srednia arytmetyczna 2 oznaczan), ml,

VA - objetos$é scisle 0,1n roztworu tiosiarczanu sodowego zuzyta do miarecz-
kowania probki badanej, ml,

m?2 - odwazka prochu, g,

0,00211 - ilos¢ dwufenyloaminy odpowiadajgca 1 ml 0,1n roztworu tiosiarczanu so-

dowego, Q.
Zawartos¢ centralitu (X3) nalezy obliczy¢ w procentach wg wzoru

0 ,0067 (XZ'X:I)

*3= ~5.0021
w Ktorym:
0,0067 - i1los¢ centralitu I, odpowiadajgca 1 ml 0,1n tiosiarczanu sodowego, g,
0,0021 - ilos¢ dwufenyloaminy, odpowiadajgca 1 ml o0,1n roztworu tiosiarczanu so-
dowego, Q.
5.5. Wynik. Za wynik przyja¢ Srednig arytmetyczng co najmniej dwoch wynikédw ozna-

czah rézniagcych sie najwyzej o 0,1%.
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