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1. WSTEP 4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
gliceryna surowa otrzymana przez zatezenie wod
glicerynowych uzyskiwanych w procesie rozszcze-
piania lub zmydlania ttuszczow. '

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Gli-
ceryna surowa saponifikacyjna i lugowa stuzy do
otrzymywania gliceryn destylowanych.

1.3. Okreslenia

a) Gliceryna surowa saponifikacyjna jest to
produkt otrzymany z wod glicerynowych, uzyski-
wanych z hydrolizy tluszczéw metoda ciSnieniows.

b) Gliceryna surowa lugowa jest to produkt
otrzymany z wod glicerynowych, uzyskiwanych
przy zmydlaniu ttuszczow.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Rodzaje. W zaleznosci od sposobu otrzy-
mywania rozroznia si¢ dwa rodzaje gliceryny su-
rowej: lugowa, oznaczona — %, saponifikacyjna,
oznaczona — S.

2.2. Przyklad oznaczenia gliceryny surowej lu-
gowej:

GLICERYNA SUROWA L BN-76/6026-02
SWW 1321-213
3. WYMAGANIA
Wymagania — wg tabl. 1.

Tablica 1
N Rodzaje
Wymagania 2 | 5
jasnozotta do ciemno-
a) Barwa brunatnej
b) Zapach swoisty

w wodzie rozpuszcza
sie w kazdym stosunku
nie wywolujgec zmet-
nienia

¢) Rozpuszczalnosé

d) Alkalicznosé wyrazona
w Na;O, nie wiecej niz 0,2
e) Gliceryny, %, nie mniej
niz 79 88
f) Popiotu, %, nie wiecej niz 10,5 2,0
g) Substancji nielotnych, %,
nie wiecej niz 3,0 1,5

I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Gliceryn¢g surowg nalezy dostar-

czyé kolejowych 1 autocysternach ze
stali nierdzewnej lub aluminiowych albo w bg¢bnach

we BN-87/

w cysternach

z blachy stalowej rodzaju | odmiany S,
5046-03.

Dopuszcza si¢ stosowanie innego rodzaju opakowa-
nia uzgodnionego pomig¢dzy odbiorcg 1 producentem
pod warunkiem, ze =zabezpiccza ono jakoS$¢ pro-
duktu co najmniej w rownym stopniu jak wymienio-
ne i jest zgodne z szeregiem wymiarowym wg PN-78/
0-79021.

Znakowanie wg PN-85/0-79252

umieszezajge na kazdym opakowaniu napis zawierajacy

nalezy wykonac

CO najmniej:

a) nazwe i adres wytworni,
b) oznaczenie wg 2.2,

¢) date produkeiji,

d) mase netto i brutto.

4.2, Formowanie jednostek Iadunkowych.
W przypadku stosowania paletyzacji jednostki
ladunkowe nalezy formowa¢ na paletach o wy-
miarach 800 X 1200 mm. Ladunek na palecie po-
winien by¢ zabezpieczony przed przesuwaniem
i deformacja.

4.3. Transport. Gliceryne przewozi sie w cys-
ternach kolejowych lub autocysternach. Gliceryne.
pakowang w bebny mozna przewozi¢ dowolnymi
srodkami lokomocji. Ulozenie i zabezpieczenie
ladunku nalezy wykona¢ zgodnie z Przepisami
o ladowaniu i wyladowywaniu wagonow towaro-
wych w komunikacji wewnetrznej.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan:

a) sprawdzanie barwy (3a),

b) sprawdzanie zapachu (3b),

¢) sprawdzanie rozpuszczalnosci (3c),

Zgloszona przez Instytut Chemii Przemyslowej
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d) sprawdzanie alkalicznosci wyrazonej w Na,O
(3d),

e) sprawdzanie zawartosci gliceryny (3e),

f) sprawdzanie zawartosci popiotu (3f),

g) sprawdzanié zawartosci substancji nielotnych
(3g)-

5.2. Wielkos¢ partii. Za partig gliceryny surowej
nalezy uwaza¢ najwyzej 40 000 kg produktu tego
samego rodzaju z jednego rodzaju opakowania,
badz zawartos¢ jednej cysterny.

5.3. Pobieranie probek i przygotowanie Sredniej
probki laboratoryjnej. Przy pobieraniu probek na-
lezy stosowa¢ wytyczne wg PN-67/C-04500. Probki
nalezy pobiera¢ z kazdej cysterny, a w przypadku
partii gliceryny w innym opakowaniu nalezy
wylosowaé¢ na Slepo do pobrania prébek opako-
wania w liczbie podanej w tabl. 2.

Tablica 2
Liczba opakcwan Liczba opakowan
w partii wylosowanych
do 4 wszystkie
515 4
16 < 63 5
powyzej 63 6

Probki pierwotne z cystern i bgbnéw nalezy po-
biera¢ z calej wysokosci stupa cieczy probnikiem
nr 1 lub 2 wg PN-74/C-60008.

Liczba pobieranych probek pierwotnych z jed-
nego opakowania oraz z cysterny powinna by¢ taka,
aby ich ogélna masa nie byla mniejsza niz 2 kg. Po-
brane préobki pierwotne umiesci¢ w czystym i su-
chym naczyniu i dokladnie wymiesza¢. Z tak
otrzymanej probki ogélnej wydzieli¢ Srednig prob-
ke laboratoryjng o masie nie mniejszej niz 0,5 kg,
podzieli¢c jg na dwie czes$ci i umiesci¢c w dwoch
szklanych naczyniach szczelnie zamykanych do-
szlifowanym korkiem. Jedng czes$¢ Sredniej probki
laboratoryjnej nalezy przeznaczy¢ do badan, a dru-
ga przechowywac¢ przez okres co najmniej 3 mie-
ciecy do analizy rozjemczej lub kontrolnej.

Jezeli gliceryna w cysternie lub w innych opa-
kowaniach znajduje sie w stanie stalym, to przed
pobraniem probek nalezy ja podgrza¢ do. stanu
cieklego.

5.4. Opis badan

5.4.1. Oznaczanie barwy. Do probki ze szkla
bezbarwnego o srednicy 10 mm i wysokosci 150 mm
wlaé badang probke gliceryny. Zawartos$¢ probowki
obserwowa¢ w $wietle przechodzacym, w tem-
peraturze pokojowej. Gliceryna powinna mie¢
barwe od jasnozoéltej do ciemnobrunatnej.

5.4.2. Sprawdzanie zapachu. Krople badanej
gliceryny rozetrze¢ na reku. Gliceryna powinna
mie¢ swoisty zapach.

5.4.3. Sprawdzanie rozpuszczalnosci. Badang
probke gliceryny zmiesza¢ z woda w dowolnym
stosunku. Roztwor powinien by¢ klarowny.

5.4.4. Oznaczanie alkalicznoSci

5.4.4.1. Roztwory

a) Kwas solny cz.d.a. — 0,1 N roztwor.

b) Fenoloftaleina — 1-procentowy roztwoér alko-
holowy.

5.4.4.2. Wykonanie oznaczania. 10 g badanej
gliceryny rozpusci¢ w 50 cm? swiezo przegotowa-
nej wody. Sprawdzi¢ odczyn za pomoca niebies-
kiego papierka lakmusowego. Roztwér nie po-
winien barwi¢ papierka na kolor czerwony.

Nastepnie probke miareczkowaé 0,1 N roztwo-
rem kwasu solnego wobec kilku kropel roztworu
fenoloftaleiny do zaniku rézowego zabarwienia.
Alkaliczno$¢ (X;) obliczy¢ jako procentowa za-
warto$¢ Na,O wedilug wzoru

V- -0,0031 - 100
Xy = (1)

m

w ktérym:
V — objetosé 0,1 N roztworu HCI zuzytego
do miareczkowania, cm?, :
f — mnoznik przeliczeniowy na $cisle 0,1 N
roztwor HCI,
m — odwazka badanej probki, g
0,0031 — ilo$¢ gramow tlenku sodowego odpo-
wiadajaca 1 cm? 0,1 N roztworu kwa-
su solnego.

Za wynik nalezy przyja¢ srednig arytmetyczna
wynikéw dwéch réwnoleglych oznaczan. Wyniki
nie powinny sie rozni¢ wiecej niz o 0,02%.

5.4.5. Oznaczanie zawartoSci gliceryny

5.4.5.1. Zasada oznaczania. Metoda polega na
utleniajacym dzialaniu kwasu nadjodanowego na
dwie sasiadujace grupy hydroksylowe w glicery-
nie, przy czym nastepuje rozerwanie lancucha
weglowego i powstaje jedna czasteczka kwasu
mrowkowego oraz dwie czasteczki aldehydu wg
wzoru

CH,OH

CHOH -+ 2HJO, HCOOH -+ 2HCHO +

+ 2HJO3 + H,O

CH,OH

Otrzymany kwas mrowkowy miareczkuje sig
0,1 N wodorotlenkiem sodowym.
Reakcja przebiega w temperaturze pokojowej.

5.4.5.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a. — 0,1 N roztwor,
b) m-Nadjodan sodowy cz.d.a. Roztwor: 60 g
m — nadjodanu rozpusci¢c w kolbie miarowej

pojemnosci 1000 cm?® w 500 cm?® $wiezo wygoto-
wanej i ostudzonej wody. Doda¢ 120 c¢cm?® 0,1 N
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kwasu siarkowego, dopelni¢ wygotowang wodg
do kreski i dokladnie wymiesza¢. Roztwoér prze-
chowywa¢ w ciemnych butelkach z korkiem szli-
fowanym.

¢) Wodorotlenek
roztwor.

d) Blekit bromotymolowy — 0,1-procentowy.
Roztwér: 0,1 g suchego wskaznika rozetrze¢ w
mozdzierzu z dodatkiem 3,2 cm? 0,1 N wodorotlen-
ku sodowego, spluka¢ woda do kolby miarowej
pojemnosci 100 cm?® i dopelni¢ do kreski.

sodowy c¢zda. — 0,1 N

e) Glikol etylenowy cz.d.a — 50-procentowy
roztwor.
5.4.5.3. Wielko$¢ odwazki nalezy dobra¢ wg
tabl. 3
Tablica 3
Przewxdywana zawartosé Odwazka, g
gliceryny, %
90 = 100 0,45
80 <+ 90 050 °
70 =~ 80 0,55
60 — 170 0,65
ponizej 60 0,75

Przy nieznanej zawartoséci gliceryny w prébie
badanej, nalezy najpierw okresli¢ jej przyblizong
zawartos¢ wykonujac oznaczanie dla odwazki od-
powiadajacej glicerynie 90 =~ 100%. Zbyt duze
odwazki powoduja znaczne zanizenie wynikéw
przez nieprzereagowanie gliceryny z kwasem nad-
jodowym. Odwazki za niskie daja mniej doktadne
wyniki przez zwiekszenie bledu oznaczania.

5.4.5.4. Wykonanie oznaczania. W malym na-
czynku wagowym odwazy¢ probke badanej glice-
ryny w ilosci wg tabl. 3 i przenie$¢ wraz z na-
czynkiem do kolby stozkowej pojemnosci 300 cm?.
Probke rozpuscic w 50 em? wody doda¢ 5 kropli
blekitu bromotymolowego i zobojetni¢ 0,1 N roz-
tworem wodorotlenku sodowego do wystapienia
czysto niebieskiego zabarwienia. Nastepnie doda¢
pipeta 50 ecm?® roztworu nadjodanu sodu, wymie-
sza¢, lekko zamkna¢ szklanym korkiem i pozosta-
wi¢ na 30 min w ciemnym miejscu. Po uplywie
tego czasu doda¢ 10 cm? roztworu glikolu, wy-
miesza¢ i ponownie pozostawi¢ na 20 min w tych
samych warunkach. Do probki dodaé¢ 5 kropli roz-
tworu blekitu bromotymolowego i miareczkowac
0,1 N roztworem wodorotlenku sodowego. Rowno-
legle wykona¢ w tych samych warunkach co naj-
mniej dwie proby Slepo.

Zawartos¢ gliceryny X, obliczy¢ w procentach
wg wzoru

(V—Vy) - {-0,009209 - 100
Xy - (2)

m

w ktérym:

V; — objetos¢ 0,1 N .wodorotlenku sodo-
wego zuzytego na miareczkowanie
slepej proby, cm3,

V — objetos¢ 0,1 N wodorotlenku sodo-
wego zuzyta na miareczkowanie
préoby wilasciwej, cm3,

f — mnoznik przeliczeniowy na S$cisle
0,1 N wodorotlenek sodowy,

m — odwazka prébki badanej, g,

0,009202 — masa gliceryny odpowiadajacej
1 cm?® 0,1 N NaOH.

Za wynik nalezy przyjac¢ $rednig arytmetyczng
wynikéw dwoch rownoleglych oznaczan réznigcych
sie nie wiecej niz 0,5%.

5.4.6. Oznaczanie popiolu. Odwazy¢ okolo 1 g
gliceryny surowej lugowej lub 5 g gliceryny su-
rowe]j saponifikacyjnej z dokladnoscig do 0,0002 g
w tyglu platynowym lub porcelanowym i ostroznie
odparowaé na malym plomieniu do catkowitego
odparowania. Sucha probke zapali¢. Po calkowi-
tym wypaleniu przenie$¢ tygiel na okolo 10 min
do pieca muflowego o temperaturze 600 = 800°C.
Nastepnie ostudzi¢ tygiel w eksykatorze i zwazy¢
z dokladnoscig do 0,0002 g. Zawartos$é popiotu (X;3)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

X, - my 100 3
g - (3)
w ktérym:

m; — masa popiolu, g,

m — odwazka probki badanej, g.

Za wynik nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng
wynikéw dwoch oznaczan nie réznigeych sie
miedzy sobg wiecej niz o 0,25%.

5.4.7. Oznaczanie zawarto$ci nielotnych substan-
cji organicznych

5.4.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a — 0,1 N roztwor.

b) Weglan sodowy cz.d.a. — 0,1 N roztwor.

¢) Fenoloftaleina — 1-procentowy roztwér al-
koholowy.

5.4.7.2. Przygotowanie probki do oznaczania.
Odwazy¢ badana probke w ilosci 10 g gliceryny
saponifikacyjnej lub 2+ 5 g gliceryny lugowej.
Odwazke przeniesé¢ ilosciowo, splukujac mala ilo-
scig wody destylowanej do kolby miarowej po-
jemnosci 100 cm3. Prébka gliceryny powinna wy-
kazywaé¢ alkalicznos¢ wynoszaca 0,15 == 0,20% w
przeliczeniu na Na,O oznaczong wg 5.2.4. Jezeli
gliceryna wykazuje alkaliczno$¢ mniejsza lub
wigksza od podanej albo odczyn kwasny, nalezy
doprowadzi¢ ja do alkalicznosci wymaganej przez
dodanie obliczonej ilosci 0,1 N roztworu kwasu
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solnego lub 0,1 N roztworu weglanu sodowego. Po
doprowadzeniu probki do wymaganej alkalicznosci
dopelni¢ kolbe wody destylowana do kreski.

5.4.7.3. Wykonanie oznaczania. Pobra¢ 10 cm?
roztworu przygotowanego wg 5.2.7.2 do wysuszo-
nej do stalego ciezaru i zwazonej szalki Petriego
o Srednicy 55 +— 60 mm i wysoko$¢ 12 = 20 mm
lub do ptaskiej parowniczki o podobnych wymia-
rach. Naczynko z roztworem gliceryny umieS$ci¢
na plytce azbestowej w suszarce o temperaturze
105 = 110°C i odparowa¢ wiekszg czes¢ wody.
Reszte wody odparowac¢, podnoszac temperature
w ciggu okoto I h do 140 C. Nastgpnie podniesc
temperaturg do 160°C 1 odpedzaé gliceryne w ciggu
okoto 1 h.

Po prawie catkowitym odprowadzeniu  gliceryny

ostudzi¢ naczynko na powietrzu, pozostatos¢ roz-

pusci¢ w 1 em? wody destylowanej, odparowaé¢ wodg
w suszarce. podnies¢ temperaturg stopniowo do 160°C
i suszvé w tej temperaturze okoto I h. Po ponownym
dodaniu 1 ¢cm?® wody do porzostatosci, postepowaé jak
poprzednio lecz suszvé w temperaturze 160°C doklad-
nic | h.
Nast¢gpnic  naczynko  ostudzic w  eksykatorze
1 7wazye.
pozostalosci w1 cm? od-

Rozpuszezanie wody,

parowyvwanic  wody 1 suszenic  w  lemperaturze

160°C w  ciggu  doktadnie 1 h  powtarza¢ tak
dtugo, a7' strata  masy nic bedzie  przekraczad
1.5 mg.

Zawartos¢ nielotnej pozostalosci (X4) obliczy¢
w procentach wedlug wzoru

w ktorym:
m; — masa nielotnej pozostalosci, g,
m — odwazka badanej proébki, 9.

Przy obliczaniu, przygotowujac probke do ozna-
czenia, nalezy wprowadzi¢ poprawke do masy
nielotnej pozostalosci, odejmujac od iloczynu
my 10:

0,0018 g na kazdy cm?® 01 N roztworu HCL
dodanego w celu zmniejszenia alkalicznosci wyz-
szej niz 0,25%,

0,0022 g na kazdy cm?® 0,1 N roztworu Na;COgs
zuzytego do zobojetnienia probki kwasnej,

0,0053 g na kazdy cm? 0,1 N roztworu Na,COjy
dodanego po zobojetnieniu préobki kwasnej lub do
probki alkalicznosci nizszej niz 0,15%.

Za wynik nalezy przyja¢ srednig arytmetyczng
wynikéw oznaczan nie réznigcych sie miedzy soba
wiecej niz o 0,3%.

5.4.8. Obliczanie zawartosci nielotnych substan-
cji organicznych. Zawartos¢ nielotnych substancji
organicznych (X;) obliczyé w procentach wedlug
wzoru ‘

Xy = X4 — X3 (6)
w ktérym:
X3 — zawarto$¢ popiotu, %,
X, — zawarto$¢ nielotnych pozostalosci, %.

5.5. Ocena wynikéow badan. Partie gliceryny
nalezy uzna¢ za zgodng z wymaganiami normy,
jezeli wyniki badan probki pobranej wg 5.3 od-
powiadajg wymaganiom rozdz. 3.

5.6. Zaswiadczenie o wynikach badan. Wytwor-

¥, o T 10 - 100 @ € jest obowigzany przedstawi¢ zaswiadczenie zgo-
Y Tm dnosci kazdej partii z wymaganiami normy.
~
KONIEC
INFORMACJE DODATKOWE
1. Instytucja opracowujaca norme — Instytut Chemii PN-78/0-79021 Opakowania. System \(ymi;xmwy

Przemystowej, Warszawa.

2. Istoitne zmiany w stosunku do BN-63/6026-02

a) zmieniono zawarto$¢ popiotu dla gliceryny sapo-
nifikacyjnej,

b) zmieniono metode oznaczania zawartosci popiolu,

¢) zmieniono metocde oznaczania alkalicznosci.

3. Normy i dokumenty zwiazane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne.
nia i przygotowania probek
PN-74/C-60008 Probniki do pobierania probek produktow
bezksztaltnych

Wytyczne pobiera-

PN-85/0-79252 Opakowania
Znaki 1 znakowanic. Wymagania podstawowe
BN-87/5046-03 Opakowania transportowe metalowe. Bebny

transportowe 7 zawartoscig.

7 obrgczami nasadzanymi

Przepisy o tadowaniu 1 wyladowaniu wagonow towarowych
w komunikacji wewng¢trznej zat. nr 10 DKP (Dz. TiZK
z 1968 r.) p. 4, poz. 10 wraz 7 pdZniejszymi zmianami.
4. Autorzy projektu normy: inz. Irena Mazgajska, dr inz.

Krystyna Ceglowska, dr Maria Betdowicz — Instytut Chemii
Przemystowe).
5. Wydanie 2 — stan aktualny: pazdziermk 1987 —

uaktualniono normy zwigzanc.
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