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NORMA BRANZOWA

MATERIALY
WYBUCHOWE

Nitrocelulozy

Oznaczanie azotu metodq

BN-67
6093-22

miareczkowq

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jestme-
toda miareczkowa oznaczania zawartos$ci azotu w ni-
trocelulozie.

1.2. Zakres stosowania, Norme nalepy stosowac
przy badaniu nitroceluloz o zawartosci azotu 10,3

r 13,45%*,

1.5. Normy zwigzane

PN/C-04507 Chemiczne badania i préby. Pobieranie
prébek i przygotowanie Sredniej proébki labora-
toryjnej. Wytyczne ogdélne

BN-66/6093-14 Nitrocelulozy. Przygotowanie
bek do badan

proé-

2. METODA OZNACZANIA

2_.1. Zasada oznaczania polega na miareczkowa-
niu nitrocelulozy rozpuszczonej w stezonym kwasie
siarkowym, roztworem siarczanu zelazawo-amonowego
i na potencjometrycznym wyznaczeniu kohnca miare-
czkowania.

2.2. Przyrzady. Zestaw do miareczkowania wg
rysunku, w skkad ktérego wchodza:

a) Woltomierz lampowy o zakresie skali O - 1000
mV z elektroda platynowa i grafitowa lub urzadze-
nie do miareczkowania do martwego punktu (deadstop)
z podwéjng elektrodg platynowa.

b) Zlewka wysoka szklana pojemnosci 150 ml.

c) Naczynie z uchwytem na zlewke 1 obiegiemwo-
dy chtodzgcej o temperaturze ponizej 20°C.

d) Biureta z automatycznym nastawieniem zera,
z kurkiem i koncéwka kapilarng, pojemnosci 10 ml
z dziatka elementarng co 0,02 ml, 1 klasy dok#ad-
nosci, legalizowana.

e) Butla na roztwér do miareczkowania, polaczo-
na rurkami szklanymi z biuretg i1 aparatem Kippa.

T) Aparat Kippa do wytwarzania dwutlenku wegla.

g) Mieszadto szklane z napedem elektrycznym, z
regulacja obrotéw.

h) Miynek,z napedem elektrycznym, jak do miele-

nia miesa, z sitkiem o Srednicy otworéw 4 mm,-
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Zestaw do miareczkowania

1 - zlewka pojemnosci 150 ml,
2 - naczynie z wodg chtodzaca,
3 - uchwyt zlewki, 4. elektroda platynowa,
5 - elektroda grafitowa, 6 - koricowka kapilarna tiurety,
7 - uchwyt elektrod, 8 - mieszadto szklane

2.5. 0Odczynniki
a) Dwuchromian potasowy cz.d.a., wysuszony Ww
temperaturze 14G6°c w ciggu 3 f 4 godz.

b) Dwufenyloamina cz.d.a., roztwér 0,l-procen-

towy w 96-procentowym kwasie siarkowym cz.d.a.
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c) Kwas fosforowy cz.d.a. o stezeniu 85%.

d) Kwas siarkowy cz.d.a. o stezeniu 98 9 100/5.

e) Kwas siarkowy cz.d.a. o stezeniu 96%.

) Siarczan zelazawo-amonowy (szesciowodny )
cz.d.a., roztwér przygotowany w nastepujacy spo-
s6b: 196 g siarczanu zelazawo-amonowego rozpuscic
w 700 ml wody destylowanej, doda¢ 250 ml kwasu
siarkowego 96-procentéwego, ostudzi¢ i1 dopednié
woda destylowang do 1 1. W razie potrzeby przesa-
czy¢ przez lejek cylindryczny z filtrem ze szkka
spiekanego G3.

g) Mieszanina kwasowa sporzadzona nastepujgco:
150 ml kwasu siarkowego 96-procentowego i 150 ml
kwasu fosforowego 85-procentowego, dopedni¢ woda
destylowang do pojemnosci 1 1.

h) Kwas solny cz. (1,19), roztwér 1+1, do apa-
ratu Kippa.

i) Kamien wapienny (co najmniej 98% CaCOj) lub
marmur biaty do aparatu Kippa.

2.4. Oznaczanie normalnosci roztworu siarczanu
zelazawo-amonowego. Odwazy¢ okoto 0,2 g dwuchro-
mianu potasowego z dokdadnoscig do 0,0002 g,prze-
nies¢ ilosciowo do kolby stozkowej pojemnosci 300
ml i rozpusci¢ w 50 ml wody destylowanej. Doda¢
15 ul mieszaniny kwasowej i miareczkowac¢ roztworem
siarczanu zelazawo-amonowego wobec 2 9 3 kropel
roztworu dwufenyloaminy.

Normalno$¢ roztworu siarczanu zelazawo-amonowe-
go (n) obliczy¢ wg wzoru

V- 0,049032

w ktérym:

g - odwazka dwuchromianu potasowego, g,
V - objeto$¢ roztworu siarczanu zelaza-
wo-amonowego zuzytego do miareczko-
wania, ml,
0,049032 - miliréwnowaznik dwuchromianu
sowego, g-

pota-

Za wynik przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikoéw
co najmniej 3 oznaczen réznigcych sie najwyzej o
0,0010.

Normalno$s¢ roztworu siarczanu
wego przechowywanego w atmosferze dwutlenku wegle
sprawdza¢ raz na tydzien.

zelazawo-amono-

2,5. Przygotowanie probek. Ze Sredniej proébki
laboratoryjnej pobra¢ zgodnie z PN/C-04507 50-950 g

9561 mokra

nitrocelulozy nie mielonej, zwilzyé¢ wodg w ilo-
Sci 1:1 w stosunku do suchej nitrocelulozy i roz-
drobni¢ w miynku (nitroceluloza mielona nie wyma-
ga rozdrobnienia). Okoto 10 g tak rozdrobnionej
nitrocelulozy podsuszy¢ do zawartosci wilgoci nie
wiekszej niz 0,5% wg BN-66/6093-14 w suszarce ele-
ktrycznej .

2.6. Wykonanie oznaczania. Okoto 0,2 g badanej
nitrocelulozy przygotowanej wg 2.4 odwazy¢ w na-
czynku wagowym i suszy¢ w temperaturze 110 +2°C w
ciggu 30 min. Po tym czasie naczynko z zawartoscig
ostudzi¢ w eksykatorze z chlorkiem wapniowym, a
nastepnie zwazy¢ z dokdadnoscig do 0,0002 g.Nitro-
celuloze przenies¢ do suchej zlewki do miareczko-
wania, a naczynko wagowe z pozostalg na Sciankach
nitroceluloza zwazy¢ z dok#adnoscig do 0,0002 g.
Do zlewki z nitroceluloza doda¢ 80 ml kwasu siar-
kowego 98 9 100-procentowego, umiesci¢ zlewke w
uchwycie naczynia, whgczy¢ obieg wody chtodzacej
i uruchomi¢ mieszadto. Po rozpuszczeniu sie nitro-
celulozy, lecz nie dduzej niz po 10 min, rozpoczaé
miareczkowanie roztworem siarczanu zelazawo-amo-
nowego. Podczas miareczkowania koncéwka kapilarna
biurety powinna by¢ zanurzona w roztworze miarecz-
kowanym na gdeboko$¢ co najmniej 1 cm. Temperatura
miareczkowanego roagtworu nie powinna przekraczacé
30°C. Pod koniec miareczkowania dodawa¢ odczynnik
porcjami po 0,01 ml. Miareczkowanie zakohczy¢ w
chwili skoku potencjatu od wartosci 600 ¢ 700 mV
do wartosci 350 s 400 mV przy miareczkowaniu po-
tencjometrycznym lub w chwili zmiany natezenia
pradu wykazanej przez miernik przy miareczkowaniu
do martwego punktu.

Zawartos¢ azotu (X) obliczy¢ w procentach wg
wzoru

Vi1 n «0,007003 -100 Vini 0,7003
X ~ g 9

w ktérym:
V - objeto$¢ roztworu siarczanu zelaza-
wo-amonowego zuzytego do miareczko-
wania, ml,
n - normalno$¢ roztworu siarczanu zela-
zawo-amonowego, oznaczona wg 2.3.1»
g - odwazka badanej nitrocelulozy, g,
0,007003 - ilos¢ azotu odpowiadajaca 1 ml 1n
roztworu siarczanu zelazawo-amono-

wego .-

2.7. Wynik. Za wynik przyja¢ sSrednig arytmety-

czng co najmniej dwéch wynikédw oznaczan rézniacych
sie najwyzej o 0,06%.
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