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z rozszczepienia i destylowane
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1. ".YoIsP thuszczowe destylowane stosowane s ponadto do

produkcji alkoholi tdhuszczowych.
"i.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg kwa-

sy thuszczowe pochodzenia zwierzecego otrzymane z

_ . 2. PODZIAL 1 OZITACZBHIE
rozszczepienia thuszczéw oraz kwasy thuszczowe

destyloT.-ane zwierzece 1 roslinne. 2.1. Rodzaje. 7 zaleznosci od sposobu otrzymy-
1.2. Okres$lenia wania i stopnia czystosci rozréznia sie dwa ro-
a) Kwasy thuszczowe z rozszczepienia sg to kwa- dzaje kwasow thuszczowych:

sy thuszczowe otrzymane przez cisnieniowe lut a) kwasy thuszczowe z rozszczepienia (KTR),

bezcisnieniowe rozszczepienie thuszczu zwierzece- b) kwasy t#uszczowe destylowane (KTD).

go w obecnosci wody - 2.2. Gatunki. W zaleznosci od jakosci rozréznia

b) Kwasy thuszczowe destylowane sg to kwasy sie pieé¢ gatunkéw kwaséw thuszczowych destylowa-
thuszczowe otrzymane przez periodyczng lub ciggta nych oznaczonych liczbami rzymskimiz I, 11, 111,
destylacje proézniowg kwaséw tduszczowych z roz- IV iV,

szczepienia i1 porafinacyjnych. B 3
2.5. Przykdtad oznaczenia  kwasow thuszczowych

1.5. Zakres stosowania normy. Kwasy tduszczowe destylowanych gatunku I:
z rozszczepienia i destylowane stosowane sg do

o ) - - . - KWASY Truszczowe KTD-1 BN-75/6133-04
produkcji Srodkéw pioracych, myjacych, smar6-w i

innych  produktéw chemizacji thuszczéw. Kwasy 6. TOIAGAI-TIA
Rodzaje
KTD
wymagania
KTR Gatunki
1 1 1 v Vv

a) kwaséw thuszczowych, yox nie mniej niz 96,0 99,0 98,5 98,5 98,0 98,0
b) Kwaséw nieorganicznych brak brak brak brak brak brak
c) Substancji niezmydlajacych sie, %, nie

wigcej niz 1.0 1,0 1,0 1,0 1,5 2,0
dj Temperatura krzepniecia kwaséw, °C, nie

nizsza niz 38,0 39,0 41,0 38,0 35,01)
e) Barwa w skali jodowej, mg J/100 cm

roztworu, nie wiecej niz 489 21 16 16 76 -100
f) Liczba neutralizacji, nie nizsza niz 180 200 190 190 190 180
g) Liczba zmydlenia w granicach 2004210 - 2004210 2004210 1954215 1854205
h) Liczba estrowa, nie wyzsza niz - 3 - - - -
ij Liczba jodowa w granicach 40455 45460 45455 40455 40465 654120
J) Wody, «%. nie wiecej niz 2 0,2 1,0 1,0 1,5 1
k) Popioku, ppm, nie wiecej niz - 200 - - - 200
1) Zelaza, ppm, nie wiecej niz - 5 - - -

1)w czesci dotyczacej kwas6w z rozszczepienia i destylowanych.

Zgtoszona przez Zjednoczenie Przemystu Chemii Gospodarczej
Ustanowiona przez Dyrektora ZPChG POLLENA dnia 31 lipca 1975 r.

jako norma obowigzujaca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 pazdziernika 1976 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 14/1976 poz. 48)
WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE 1976. Wplyw do WN 22.03.76 Oddano do sktadu 6.05.76. Druk ukoriczono w lipcu 76. Ceno 7t 4.80

Obj. 1,10 o.w. Naktad 3300+ 55 egz. Zom. 1371/76
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od. tablicy

Wymagania
KTR
P Siarki, ppm, nie wiecej niz -
m) Fosforu, « -
n) Chloru -
0) Zanieczyszczen nierozpuszczalnych, «:
nie wiecej niz brak

p) Udziak kwaséw thuszczowych, « wag-
i nizsze,
C"g, nie wiecej niz -

nic wiecej niz -

* wyzsze nie niz -

1Dla produkcji mydet do prania nie mniej niz 38.

4-, PRZECHOWIWAHIB I TRABSPORT

4.1. Przechowywanie. Kwasy thuszczowe nalezy
przechowywaé¢ w zbiornikach zamknietych, aluminio-
wych lub ze stali kwasoodpornej, zaopatrzonych w
sprawne elementy grzejne.

4.2. Transport. Kwasy tduszczowe nalezy tran-
sportowa¢ w cysternach aluminiowych lub ze stali
kwasoodpornej, zaopatrzonych w sprawne elementy
grzejne. Dopuszcza sie transport kwaséw thuszczo-
wych w innych opakowaniach po uprzednim uzgodnie-
niu pomiedzy odbiorca i dostawca.

5. BADAMIA

5.1. -Program badan

5.1.1.

a) oznaczanie
G a,

b) sprawdzenie nieobecnosci kwaséw nieorganicz-
nych (3 b),

c) oznaczanie zawartosci substancji
jJacych sie (3 ©),

d) oznaczanie
G D,

€) oznaczanie

) oznaczanie

g) oznaczanie

h) wyliczenie

i) oznaczanie

J) oznaczanie

k) oznaczanie

1) oznaczanie

Badania pedne obejmuja:
zawartosci kwaséow tduszczowych

niezmydla-
temperatury krzepniecia kwasow

barwy w skali jodowej (3 e),
liczby neutralizacji (¢ 1),
liczby zmydlenia (3 @),
liczby estrowej (3 h),
liczby jodowej (3 1),
zawartosci wody (3 j),
zawartosci popiotu (3 k),
zawartosci zelaza (3 1),

P oznaczanie zawartosci siarki (3 1),

m) oznaczanie zawartosci fosforu (3 i),

n) sprawdzenie nieobecnosci chloru (3 n),

0) oznaczanie zawartosci zanieczyszczen nieroz-
puszczalnych (3 o),

p) oznaczanie skdadu kwaséw tduszczowych (3 p)-

Badania pedne nalezy wykonywa¢ w przypadkach
sporu lub na zadanie organéw kontroli i nadzoru.

Rodzaje
KTD
Gatunki
1 11 ni [\Y) \Y

25
brak - -
brak -
brak brak brak brak brak
0,2 - -
0,5 - - - -
5,5 - “ -

W celach kontrolnych Zakkad wykonywa¢ ma badania
pedne raz w kwartale.

5.1.2.
a) oznaczanie
b) oznaczanie
C) oznaczanie
d) oznaczanie
€) oznaczanie
) oznaczanie
g) oznaczanie
h) oznaczanie

Badania niepedne obejmuja:

zawartosci kwaséw thuszczowych,
obecnosci kwaséw nieorganicznych,
substancji niezmydlajacych sie,
temperatury krzepniecia kwaséw,
barwy w skali jodowej,

liczby kwasowej,

liczby zmydlenia,

sk#adu kwaséw tduszczowychl).

Badania niepedne nalezy wykonywa¢ dla- kazdej
partii produktu.
5.2. Wielko$¢ partii. Za partie nalezy uznaé

ilos¢ jednego i tego samego produktu w cysternie,
przedstawiong odbiorcy przez dostawce lub produ-
centa do odbioru.

5.3. Pobieranie prébek i przygotowanie Sredniej
prébki laboratoryjne.i. Z kazdej partii kwasow
thuszczowych nalezy pobra¢ prébki pierwotne wg
PE-67/C-04500 p.5 w takich ilosciach, aby na kaz-
de so00 kg kwaséw thuszczowych przypadato 200 cm”™
prébki. Przed pobraniem prébki z cysterny nale-
zy zawarto$¢ cysterny podgrza¢ do temperatury o-
koo 50°C, a proébki pobiera¢ w jednakowych pro-
porcjach z dwéch pozioméw prébnikiem I lub 7wg
PN-74/C-60008.

Srednig prébke laboratoryjng nalezy przygotowac
z prébki ogélnej wg PN-67/C-04500.

5.4. Opis badan

5.4.1. Oznaczanie zawartosci kwasow thuszczo-

wych wykona¢ wg BE-64/6130-01.

5.4.2. Sprawdzenie nieobecnosci kwaséw nieorga-
nicznych, Do okoto 100 g kwaséw tduszczowych do-
da¢ 30 cm” wody destylowanej i ogrzewa¢ w zlewce
przez okoto 5 min w temperaturze okoto 80°C, mie-
szajac zawartos¢ zlewki precikiem szklanym. Na-

1) Oznaczenie wykona¢ na zadanie odbiorcy.
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stepnie mieszanine przenies$é¢ do rozdzielacza, wy-
trzasna¢ przez okoto 5 s i pozostawi¢ do rozdzie-
lenia sie warstw. Warstwe wodng spusci¢ do kolby
i doda¢ kilka kropel oranzu metylowego. Brak za-
barwienia $wiadczy o nieobecnosci kwaséw nieorga-
nicznych.

5.4.3. Oznaczanie zawartosci substancji niezmy-

dla.iacych sie wykona¢ wg PN-61/A-86917.

5.4.4_. Oznaczanie temperatury krzepniecia kwa-
séw wykona¢ wg PN/C-04018.

5.4.5. Oznaczenie barwy w skali _iodore.i wykonac

wg PN-58/C-04526.
5.4.6. Oznaczenie liczb? neutralizacji

5.4.6.1. Odczynniki

a) Wodorotlenek potasowy cz.d.a.,
w alkoholu etylowym 96-procentowym.

b) Mieszanina alkoholu etylowego 96-procentowe-
go i eteru etylowego 1+1 (obj.) zobojetniona wo-
dorotlenkiem potasowym wobec fenoloftaleiny.

c) Fenoloftaleina, 1-procentowy roztwér alkoho-
lowy.

d) Siarczan sodu bezwodny cz.d.a.

roztwér 0,5 N

5.4.6.2. Przygotowanie proébki do oznaczania. Se
stopionej Sredniej probki pobra¢ okoto 30 g kwa-
sow thuszczowych do zlewki, podgrzaé na +azni
wodnej do temperatury okoto 60°C, doda¢ okoto 5 g
bezwodnego siarczanu sodu, wymiesza¢ precikiem
szklanym i przesaczy¢ przez suchy saczek z bibuby
do suchej kolbki. Zaleca sie stosowanie lejka o-

grzewanego.

5.4.6.3. Wykonanie oznaczania. Z proébki przygo-
towanej wg 5«5$-.6.2 odwazy¢ w kolbie pojemnosci
250 cnr okoto 2 g kwaséw tduszczowych =z doktad-
nosemg do 0,001 g, rozpuscie w 50 cm mieszaniny

wg 5.4.6.1 b). Prébke zmiareczkowa¢ 0,5 N alkoho-
lowym roztworem wodorotlenku potasowego wobec fe-
noloftaleiny do lekko rézowego zabarwienia utrzy-
mujacego sie przez okoto 1 min. Liczbe neutrali-
zacji (LN) obliczy¢ w miligramach wodorotlenku
potasowego na 1 g badanego kwasu wg wzoru

V .« 28,055 (1)

w ktérym:

V - objetos¢ scisle 0,5 W
tlenku potasowego zuzytego do miareczko-
wania, car,

m - nawazka kwaséw tduszczowych, g,

28,055 - ilos¢ miligraméw wodorotlenku potasowego
zawarta w 10 m*”> 0,5 N roztworu wodoro-
tlenku potasowego.

roztworu wodoro-

5.4.6.4. Wynik.
ja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw 2
oznaczan, przy czym réznica nie moze by¢
niz 0,5 mg KOH/1 g produktu.

Za wynik koncowy nalezy przy-
réwnolegtych
wieksza

5.4.7.
PH-60/A-66916.

Oznaczanie liczby zmydlenia wykona¢ wg

5.4.8. Obliczanie liczby estrowej. liczbg es-
trowg CE) wyliczyé wg wzoru
LE-LZ-LN @
w ktorym:
Lz- liczba zmydlenia oznaczona wg 5*3»7,

LN - liczba neutralizacji oznaczona wg 5 .3 .6 -

5.4.9. Oznaczanie liczby _iodoe.i wykona¢ wg

PM-53/C-04281 .
5.4.10. Oznaczanie zawartosci wody

5.4.10.1. Aparatura. Zestaw aparatu wg rys. 1.
W skd#ad zestawu wchodza: 0

a) biureta Derona 1 pojemnosci 50 cm 2z po-
dziatka co 0,1 cm,

b) kolba stozkowa 2 pojemnosci 100 cm,

c) mieszadto elektromagnetyczne 3

d) rurki absorpcyjne 4 z chlorkiem wapnia.

Rys. 1. Schemat aparatu do oznaczania wody

5.4.10.2. Odczynniki

a) Alkohol metylowy cz.d.a.
pujacy sposéb. Do suchej kolby okragJodenne.i ze
szlifem pojemnosci 3 dar odwazy¢ 8 g widorkéw ma-
gnezowych cz.d.a. 1 0,8 g jodu cz.d.a. resublimo-
wanego. Kolbe potaczy¢ z chitodnica, wprowadza¢ do
kolby 100 ca% alkoholu metylowego, po czym chtod-
nice zabezpieczy¢ rurkg absorpcyjng z chlorkiem
Zawartos¢ kolby podgrzewa¢ stopniowo na
+azni wodnej, utrzymujac réwnomierng szybkosé re-
akcji przez 5-6 godz. Po calkowitym przereagowa-
niu magnezu dodaé przez ch¥odnice 1400 car alkoho-
lu i ogrzewa¢ przez 1 godz na wrzacej +aZzni wodnej .
Nastepnie alkohol przedestylowa¢ na aparaturze z
kolumng rektyfikacyjng, zmontowang na szlif, do
suchego odbieralnika zabezpieczonego rurkg absor-

wapnia.

odwodniony w naste-
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pcyjna z ctl.orld.em wapnia, odrzucajac frakcje po-
nizej 64°C. Odwodniony alkohol przechowywa¢ w su-
chej butelce z doszlifowanym korkiem uszczelnio-
nym parafing.

b) Jod cz.d.a.

¢) Odczynnik Fischera

d) Widrki magnezowe cz.d.a.

5.4-.10, 5. Oznaczanie miana odczynnika Fischera.
Do suchej kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm®>od-
wazy¢ okoto 0,5 g wody destylowanej z dok¥adnos-
cig do 0,002 g. Kolbe dopedni¢ do kreskj odwod-
nionym alkoholem metylowym, dobrze wymieszac, p%
czym roztwér przenies¢ do biurety Derona. 20 cnr
otrzymanego roztworu odmierzy¢ do suchej kolby
stozkowej pojemnosci 100 cm”, umiesci¢ w kolbie
magnez i natychmiast potaczy¢ ja korkiem z biure-
ta napedniong odczynnikiem Fischera. Kolbe posta-
wi¢ na phytce mieszadta elektromagnetycznego,
wprowadzi¢ w réwnomierny ruch magnes. Miareczko-
waé¢ zawartos¢ kolby odczynnikiem Fischera do u-
zyskania czerwonobrgazowego zabarwienia utrzymuja-
cego sie przez 1 min.

W tych samych warunkach wykona¢ $lepa prébe u-
zyrajac do miareczkowania 20 cm odwodnionego al-
koholu metylowego.

Miano odczynnika Fischera (X) obliczy¢ w mg wo-
dy/1 cm'> odczynnika wg wzoru

m

= , - vt) =5 ®

w ktérym:
V. - objetos¢ odczynnika Fischera zuzyta do
miareczkowania 20 cnr roztworu, cm,
V2 - objetos¢ odczynnika Fischera zuzyta do
miareczkowania $lepej préby, cm?,
th - odwazka wody w roztworze, mg.
Nalezy wykona¢ co najmniej dwa réwnolegte ozna-
czania. Réznica miedzy wynikami nie moze przekra-
cza¢ 0,1 mg/crm.

5.4.10.4. Wykonanie oznaczania, $rednig proébke
badang odwazy¢ z doktadnoscig do 0,001 g do su-
chej kolby stozkowej pojemnosci 100 cm™ w ilosci
okoto 10 g dla préb zawierajacych ponizej 0,5%
wody i okoto 5 S dla préb zawierajacych 0,5 +2,0%
wody. Nastepnie doda¢ z biurety Derona do kolby
20 cm” odwodnionego alkoholu metylowego, po czym
umiesci¢ w kolbie magnes i natychmiast podaczyc¢
ja korkiem z biuretg z odczynnikiem Fischera. P6
rozpuszczeniu sie thuszczu miareczkowaé¢ zawartoscé
kolby odczynnikiem Fischera do uzyskania czerwo-

nobrunatnego zabarwienia utrzymujgacego sie okoto
1 min. W tych samych warunkach wykona¢ $lepa
prébe.

Zawartos¢ wody (X) obliczyé w procentach wg

wzoru

y,- y2)- *
X 10 mm, (M

w ktorym:
Vk'_ objetos¢ odczynnika Fischera zuzyta do
miareczkowania badanej préby, cm™,
V, - objetos¢ odczynnika Fischera zuzyta do
miareczkowania Slepej proby, cnr,
X - miano odczynnika Fischera, mg/cm”®,
m 1 - odwazka badanej proéby, g

5.4.10.5. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $red-
nig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch ozna-
czen. Réznica miedzy oznaczeniami nie powinna byé
wyzsza niz 0,01 dla zawartosci wody ponizej 0,5%
i 0,05 dla zawartosci wody 0,5 ? 2,0%.

5.4.11. Oznaczenie zawartosci popiotu  wykonacé

wg PN-60/A-86922.
5.4.12. Oznaczanie zawartosci zelaza

5.4.12.1. Aparatura

a) Fotokolorymetr z kuweta o ddugosci drogi o-
ptycznej 1,0 cm, wskazane takze kuwety - 0,5 1
0,1 cm. Pomiar przy diugosci fali 530 nm.

b) Piec muflowy.

c) Tygle kwarcowe lub porcelanowe pojemnosci 50
lub 100 cm.

5.4.12_.2. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak cz.d.a. - 8 N i 4 N roztwor.

b) Kwas solny cz.d.a., 20-procentowy roztwor.

c) Tioglikolan amonowy 8-procentowy roztwér. O-
trzymuje sie przez zobojetnienie 8 N amoniakiem
10-procentowego roztworu kwasu tioglikolowego
cz.d.a.

d) Woda utleniona cz»d.a.

e) Wzorcowy roztwér zelaza. Odwazy¢ =z dokdad-
noscig 0,0002 g okoto 1 g siarczanu zelazowo-amo-
nowego. Ciezar czasteczkowy atunu - 248,204, ze-
laza - 55,85, procentowy udziat zelaza wynosi
11,582% wag. Odwazke rozpusci¢ w kolbie pomiaro-
wej pojemnosci 100 cnr w wodzie z dodatkiem paru
kropli kwasu siarkowego. "Bezposrednio przed uzy-
ciem roztwér rozcienczy¢, aby zawierat okoto
0,1 mg Fe/13cnﬁ i obliczy¢ doktadng zawartos¢ ze-
laza w 1 car roztworu.

5.4.12_3. Sporzadzanie krzywej kalibrowania. Do
kolbek pomiarowych pojemnosci 25 car3kolejno wpro-
wadzi¢ po: 0,2; 0,4; 0,6; 0,8 i 1 cnr rozcienczo-
nego wzorcowego roztworu zelaza. Doda¢ wody rede-
stylowanej i kolejno odczynniki, jak dla proéby
badanej. Pomiar absorpcji wykona¢ wzgledem Slepej
préby odczynnikowej, w tych samych kuwetach. Na
papierze milimetrowym sporzadzi¢ wykres zalezno$-
absorpcji od ilosci miligraméw zela-
za w 25 cnr badanego roztworu. Wykres powinien
by¢ linig prosta przechodzaca przez poczatek u-
k¥adu wspétrzednych. Oznaczone wartosci absorpcji
powinny by¢ w granicach od 0,1 do 0,6.

Jezeli podany zakres stezen wzorcowego roztworu
nie odpowiada zakresowi wartosci absorpcji od 0,1
do 0,6 nalezy zmieni¢ ilos¢ mililitréw wzorcowego
rozcienczonego roztworu zelaza lub zastosowaé ku-
wety o innej drodze optycznej.

ci Wartoéc%
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5.4.12,4. Wykonanie oznaczania.
odwazy¢ w tyglu w ilosci zaleznej od przewidywanej
zawartosci zelaza. 11os¢ zelaza w odwazce powinna
by¢ w granicach 0,02 3-0,2 mg. Prébe odwazy¢ =z
dok*adnosciag do 0,001 g. Kwasy thuszczowe mokre
nalezy po zwazeniu ustawi¢ na Srednio nagrzanej
ptytce elektrycznej i mieszaé¢, az do catkowitego
wysuszenia. Suchg ogrzang probe zapali¢. Spalanie
powinno by¢ powolne, plomien nie wyzszy niz okoto
3 cm ponad tygiel. Pozostaly smolisty osad dopa-
li¢ na Srednim ptomieniu palnika. Nastepnie wsta-
wi¢ tygiel do pieca muflowego o temperaturze
700 t 800°G. Trzyma¢ w tej temperaturze, az do
catkowitego spopielenia préby (okoto 1 godz). Po
catkowitym spopieleniu w tyglu pozostaje brunatny
osad, ktoéry nalezy ostroznie zala¢, aby nie wy-
dmucha¢ osadu, 2 cm”™ kwasu solnego wg p. 5.4.12.2
b) 1 paru kroplami wody utlenionej wgp. 5.4.12.2
d) 1 odparowa¢ na 4azni wodnej do sucha. Czyn-
nos¢ te powtérzyé, azeby zelazo catkowicie prze-
prowadzi¢ w rozpuszczalne chlorki Pe+3. Nastepnie
wodg redestylowang zakwaszong kwasem solnym  wy-
ptuka¢ ilosciowo zawartos¢ tygla do kolbki pomia-
rowej pojemnosci 25 cm3,_przy czym objetos¢ roz-
tworu w kolbce nie powinna przewyzsza¢ 18 an™.

Do kolbki z rozpuszczong préba badang kolejno
doda¢: 1 cm"ltioglikolanu amonu wg 5.4.12.2 ©),
5 an** 4 B roztworu amoniaku, pH roztworu powinno
wynosi¢ 9 310, a w miare potrzeby nalezy dodac¢
amoniaku i dopeini¢ wodg redestylowang do kreski.
Roztwér starannie wymiesza¢. Najkorzystniej ca-
+0$8¢ przelaé¢ do zlewki. Otrzymane czerwonoficle-
towe zabarwienie jest trwate przez Kkilka godzin.
Réwnolegle z proébg wkasciwg wykona¢ $lepg probe
odczynnikowg. Pomiar absorpcji préby badanej na-
lezy wykona¢ wzgledem préby $Slepej w kuwetach o
drodze optycznej 1 cm lub mniejszej, na spektro-
fotometrze przy ddugosci fali 530 nm zmierzy¢ ab-
sorpcje z dokdadnoscig do 0,001  jednostki. Naj-
doktadniejsze sg pomiary w granicach od 0,1 do
0,5 wartosci absorpcji, z otrzymanej wielkosci
absorpcji, postugujac sie krzywa kalibrowania,
odczyta¢ zawartos¢ zelaza w miligramach.

Zawartos¢ zelaza (X) obliczy¢ w mg/kg wg wzoru

w ktorym:
m 1- zawarto$¢ zelaza odczytana z krzywej kali-
browania, mg,
m - odwazka prébki, g.
Sred-
ozna-

5.4.12.5. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢
nig arytmetycznag wynikéw co najmniej dwoéch
czen.

5.4.15. Oznaczanie zawartosci siarki

5.4.13.1. Aparatura. Zestaw szklany wg rys. 2.
W sktad zestawu wchodzg:

a) kolbka 1 pojemnosci 250 car z wtopiong
ka 2,

rur-

Prébka badanag

b) nasadka 2 z wtopionym zasobnikiem 4,
Cc) rurka zgieta 5,

d) naczynko absorpcyjne 6,

e) mikrobiureta pojemnosci 2 3-5 an™.

5.4.13.2. 0Odczynniki

a) Aceton cz.d.a.

b) Azot sprezony z butli.

c) Alkohol izopropylowy cz.d.a.

d) Dwufenylokarbazon cz. (0,1 g dwufenylokar-
bazonu rozpuscie w 100 cm acetonu cz.d.a.)-

i roztwory

e) Kwas solny cz.d.a. - roztwér 1,5 kwasu sol-
nego + 1 wody (obj.).

) Octan rteci %,4045 g tlenku rtaci cz.d.a.
rozpuscie w 50 car 2-procentowego roztworu kwasu

octowego i dopedni¢ do 2 am™ wodg destylowang.
g) Stop Raney"a.
h) Wodorotlenek sodu cz.d.a.
i) Wodorotlenek sodu cz.d.a.
J) Wodér sprezony z butli.

- 2,5 N roztwor.
- 1 N roztwor.

5.4.15.5. Wykonanie oznaczania.
wazy¢ 300 mg stopu Raney*a i doda¢ 10 cm™ wodo-
rotlenku sodu wg 5.4.13.2 i). Kolbke wstawi¢ do
+azni wodnej o temperaturze 75 3-80°G na 10 3 15
min do chwili zaprzestania wydzielania sie wodo-
ru. Nastepnie roztwér zdekantowa¢, a pozostaty ??

Do kolby J od-

dnie katalizator przemy¢ najpierw dwukrotnie 20 car
wody destylowanej, a potem 2 razy po 10 ernalkoho-
lu izopropylowego. Do kolby z przemytym kataliza-
torem doda¢ 10 cm” alkoholu izopropylowego i odwa-
zy¢ probke 103-50 g badanych kwaséw. Natozy¢ nasadke 3
nattuszczajac potaczenia szlifowane smarem siliko-
nowym i podgczy¢ rurka wprowadzajaca 2 do prze-
wodu z wodorem. Jednoczes$nie do naczynka absor-
pcyjnego 6 doda¢ 10 an™ wodorotlenku sodu i 10 cm®
acetonu, a wylot spirali podigczy¢ do azotu. Wo-
dor i azot przepuszcza sie przez roztwory z szyb-
koscig 13-2 banki na sekunde. Kolbe podgrzewac,
tak aby po 10 3-15 min zawartos¢ dagodnie wrzata,
a catkowity czas odsiarczanowania (od poczatku
ogrzewania) wynosid4 30 min. Po tym czasie przer-
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waé¢ ogrzewanie, oddtaczy¢ dopiyw azotu, a naczynko
6 za pomocag weza plastikowego potaczy¢ z rurka s
znajdujaca sie na nasadce 3.

Do zasobnika 4 wprowadzi¢ 10 cm” kwasu solnego
wg 5.4-,13.2 e) i kroplami dozowa¢ go do kolbki 1
zwiekszajac dopdyw wodoru. Jednoczesnie do roz-
tworu w naczynku absorpcyjnym doda¢ 2 krople roz-
tworu wg 5-4.13.2 d) i z mikrobiurety krople roz-
tworu octanu rteciowego, roztwér przybiera barwg
rézowa. Po dodaniu catkowitej ilosci kwasu solne-
go wznowi¢ ogrzewanie 4azni, utrzymujac zawartoscé
kolby w stanie wrzenia. W obecnosci siarki zabar-
wienie roztworu absorbujacego zmienia sie z rézo-
wego na zékte, ktére trzeba natychmiast odmia-
reczkowa¢ roztworem octanu rteciowego wg 5-4.13.2
f) do barwy rézowej. Po uptywie okoto 30 min
pod koniec oznaczania zwiekszy¢ przeptyw wodoru w
celu porwania z czasteczkami przeptywajgcego gazu
reszte siarkowodoru, po caym zamkng¢ dopdtyw i wy-
+aczy¢ ogrzewanie. Ochtodzenie powoduje zassanie
cieczy do spiralki, przez co znajdujgce sie tam
Slady siarkowodoru zostajg zaabsorbowane.

Koricowa barwa roztworu w naczyniu 6 powinna by¢
lekko rézowa, w przeciwnym razie nalezy domia-
reczko-wa¢ octanem rteci. Rownolegle nalezy prze-
prowadzi¢ probe kontrolng (bez proéby badanej) dla
sprawdzenia zawartoscig siarki w stosowanych od-

czynnikach.
Zawartos¢ siarki (X) obliczy¢ w mikrogramach/g
wg wzoru
30 . (Vv - Vv,)
X = ———(®)
m
w ktorym:
V _ - objetosS¢ roztworu octanu rteciowego zuzyta
na miareczkowanie badanej prdbki, cnr,y
V, - objetos¢ roztworu octanu rteciowego zuzyta
' na miareczkowanie proébki kontrolnej, cnr,
m - odwazka proébki badanej, g,
30 - iloé% mikrograméw siarki odpowiadajaca

1 cnr roztworu octanu rteciowego.

3.4.13.4. Iynik. Za wynik nalezy przyjac¢ Srednig
arytmetycznag wynikéw trzech réwnolegtych oznaczacé.

3.4.14. Oznaczanie zawartos$ci fosforu

5t4.14.1, Aparatura i przyrzady

a) Bibuta filtracyjna Whatman nr 2
rzedna.

b) Elektryczna ptyta grzejna.

c) Kolby pomiarowe pojemnosSci 50,
50Q cm™.

d) Lejek szklany z kroétka
50 mm.

e) Piec muflowy.

f) Pipety pojemnosci 2,5,10, 25 cm™.

g) Pipeta Mobra pojemnosci 10 an™,
co 0,1 cm.

h) Szkietko zegarkowe o $rednicy 75 nim.

i) Tryskawka z osdonietymi azbestem, korkiem i

lub réwno-

100, 250,

nézka, o Srednicy

z podziatka

szyjka.
7
Jj) Tygiel typ Vycor pojemnosci 50 cnr.
k) Spektrofotometr z zakresem widzialnym.

3.4.14_.2. Odczynniki 1 roztwory

a) Kwas siarkawy cz.d.a.

b) Kwas solny cz.d.a.

c) Molibdenian sodu cz.

d) Fosforan jednopotasowy cz. podda¢ suszeniu
przez 2 godz przed uzyciem w temperaturze 101°0.

e) Molibdenian sodowy - roztwér. Doda¢ ostroz-
nie 140 cn? kwasu siarkowego do 300 cn? wody des-

tylowanej. Och#odzi¢ do temperatury 25°G i dodag
12,5 6 molibdenianu sodu. Rozciericzy¢ do 500 cm
woda destylowang, wymiesza¢ i pozostawi¢ roztwor

co najmniej na 24 godz przed uzyciem.

f) Siarczan hydrazyny cz.

g) Siarczan hydrazyny -
twor.

h) Standardowy roztwér
wego zapasowy. Rozpusci¢ 1,0967 g fosforanu jed-
nopotasowego w wodzie destylowanej, dopedni¢ do
250 cm™ w kolbie pomiarowej i wymieszac.

i) Standardowy roztwér fosforanu jednopotaso-
wego - roboczy. 5 cm”™ roztworu jednopotasowego wg
p- 5-4.14.2 h) rozcienczy¢ w kolbie pomiarowej do
500 cm~ wodg destylowang.

J) Tlenek cynku cz.

k) Wodorotlenek potasu cz.

1) Wodorotlenek potasowy 50-procentowy roztwor.

0,015-procentowy roz-

fosforanu jednopotaso-

5.4.14.3. oporzadzenie krzywej kalibrowania.
Pobra¢ pipetg 1, 2, 4, 6, 8 1 10 cm” standardowe-
go roztworu roboczego do kolby pomiarowej pojem-
nosci 50 cmS. Wszystkie proby rozcienczyé 10 cm
wody destylowanej, stosujac do tego kalibrowanag
pipete, doda¢ kolejno 8,0 cm® roztworu siarczanu
hydrazyny i 2,0 cm”™ roztworu molibdenianu sodowe-
go. Roztwér przela¢ do suchej kuwety i zmierzyc¢
absorpcje wobec kuwety zawierajacej wode destylo-
wang. Otrzymane odczyty odpowiadaja stezeniu 0,01,
0,02, 0,04, 0,06, 0,08 i 0,10 ag fosforu. Nastep-
nie nanies¢ wartos¢ odczytanych absorpcji odpo-
wiadajacej kazdemu ze stezen na papier milimetro-
wy -

3.4.14_4_ Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 3.0 r
3,2 g kwasow thuszczowych z dokd#adnoscig do
0,001 g w tyglu Vycor. Do tygla doda¢ 0,5 g tlen-
ku cynku i ogrzewa¢ powoli na phycie elektrycznej
dopdki proébka nie przestanie pecznie¢, a nastep-
nie stopniowo zwieksza¢ ogrzewanie, doprowadzic¢
prébke do catkowitego zweglenia, po czym tygiel
umiesci¢ na 2 godz w piecu muflowym w temperatu-
rze 550 4 600°C. Tygiel wyja¢ z pieca i ochtodzié
do temperatury 25°G. Do pozostatosci w tyglu do-
da¢ 5 cnr wody destylowanej i 5 cm kwasu solne-
go. Tygiel przykry¢ szkiekkiem zegarkowym i +a-
godnie ogrzewa¢ do wrzenia, utrzymujao wrzenie
przez 5 min. Nastepnie zawartos¢ tygla odfiltro-
wa¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 100 am , a
Scianki tygla i1 szkietko zegarkowe przemy¢ woda.
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Mycie nalezy wykona¢ silnym strumieniem goracej
wody z tryskawki 4 razy po 5 cm"8. Otrzymany
twér ochtodzié¢ do temperatury 25°C i zneutralizo-
wa¢, az do powstania skabego =zmetnienia przez
wkraplanie so-procentowego roztworu wodorotlenku
potasu. Nastepnie doda¢ kroplami kwas solny, az
do rozpuszczenia osadu tlenku cynku i doda¢ jesz-
cze 2 krople kwasu. Zawarto$¢ kolby rozcienczyc¢
woda destylogana do 100 cnf i wymiesza¢. Pobrac¢
pipeta 10 cm roztworu i przenies¢ do suchej kol-
by pomiarowej pojemnosci 50 cm , nastepnie dodac
8,0 cnr roztworu siarczanu hydrazyny oraz 2,0 cnr
roztworu molibdenianu sodowego. Kolbe zakorkowacé
i wstrzasna¢ 2 4 3 razy, po czym wyjac¢ korek i o-
grza¢ przez 10 +0,5 min na wrzacej +4azni wodnej.
Kolbe wyja¢ z #azni i ochtodzi¢ do temperatury
25+5°C w kagpieli wodnej. Prébe uzupedni¢ do 50 cm®
woda destylowang i zamiesza¢. Roztwor przelaé¢ do
suchej kuwety i zmierzy¢ absorpcje przy 650 nm na
spektrofotometrze, wobec kuwety zawierajacej wode
destylowang. Réwnoczesnie nalezy wykona¢ $Slepa
prébe bez dodatku kwaséw  thuszczowych. Odczytacé
zawartos¢ fosforu w badanej i Slepej proébie z wy-

roz-

kresu zaleznosci absorpcji od stezenia.
Zawartos¢ fosforu (X) obliczy¢ w procentach wg

wzoru:
10 ( ~mo
X =—i= 22— (1)
m .V
w ktérym:
m 1 - zawartos¢ fosforu w prdébce badanej, mg,

m 2 - zawartos¢ fosforu w prébce Slepej, mg,
m - odwazka badanej proébki, g,
V - objetos¢ badanego roztworu, cnr.
5.4.14.5. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ S$rednig
arytmetyczng wynikéw 3 réwnolegdych oznaczan.

5.4.15. Sprawdzenie nieobecnosci chloru. Drut z
czystej miedzi o $rednicy 1 mm i ddugosci 4 A 5cm
wyzarzy¢ w ptomieniu palnika Bunsena, az do zani-
ku zielonego zabarwienia pdomienia. Nastepnie za-
nurzy¢ drut w badanej prébce i ponownie wprowadzicé
go do ptomienia. Brak zielonego zabarwienia pdo-
mienia wskazuje na nieobecno$¢ chloru w badanej

prébce.

5.4.16.
nierozouszczalnych wykona¢ wg PN-73/A-8693"1 «

Oznaczanie zawartosci zanieczyszczeh

kwaséw tduszczowych
wykona¢ wg BN-76/

5.4.17. Oznaczanie sktadu
metoda chromatografii gazowej
6130-03.

5.5. Ocena wynikéw badan.
czowych nalezy uzna¢ za zgodng z wymaganiami nor-

my, jezeli wyniki badan prébki pobranej wg 5.3
odpowiadajg wymaganiom podanym w rozdz. 3. Wyniki
obliczeh nalezy interpretowa¢ zgodnie =z PN-70/
N-02120, Metoda Z.

5.6. Zaswiadczenie o wynikach badan. Wytwérca

jest obowigzany przedstawi¢ zaswiadczenie zgod-
nosci kazdej partii z wymaganiami normy.

KONITEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme -

Przemystowej -

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-68/6133-01,
oznaczanie liczby zmydlenia,

Wprowa-
dzono dodatkowe oznaczania:
oznaczanie liczby estrowej, oznaczanie liczby jodowej, O-
znaczanie zawartosci wody, oznaczanie zawartosci zelaza,
oznaczanie zawartosci siarki, fos-
foru, okreslenie obecnosci chloru, okreslenie zanieczysz-

oznaczanie zawartosci

czen nierozpuszczalnych oraz oznaczanie skkadu kwasow
thuszczowych.

3. Normy zwigzane
PN-60/A-86916 THuszcze roslinne jadaine. Metody badan.

Oznaczanie
PN-61/A-86917 Thuszcze roslinne jadalne. Metody badan.
Oznaczanie substancji niezmydlajacych sie
PN-60/A-86922 THuszcze roslinne jadalne. Metody badan.
Oznaczanie zawartosci popiotu

liczby zmydlania

Instytut Chemii

PN-73/A-86931 THuszcze roslinne jadalne. Metody badan.
Oznaczanie zanieczyszczen nierozpuszczalnych

PN/C-04018 Przetwory naftowe. Temperatura Kkrzepniecia.
Pomiar metodg Zukowa

PN-53/C-04281 THuszcze techniczne. Liczba jodowa. Ozna-
czanie

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania 1
przygotowania proébek

PN-58/C-04526 Okre$lenie barwy za pomocg skali jodowej

PN-74/C-60008 Prébniki do pobierania prébek do produktéw
bezksztaktnych

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb

BN-64/6130-01 Thuszcze techniczne. ogolnej
zawartosci kwasow thuszczowych lub zywicznych  metodg
eterowg

Oznaczanie

BN-7C/6130-03 Oznaczanie skdadu kwaséw thuszczowych me-
toda chromatografii gazowej

4, Autorzy projektu normy - dr Maria Beldowicz, dr inz.
Krystyna Ceglowska - Instytut Chemii Przemyskowej.

Partie kwaséw tdusz-



