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1. WST

Przedmiotem normy jest mocznik stosowany jako odcgynnik chemicz-
ny.

Mooznik ma:

a) wzbr sumarycgny - CH,N,0

b) wgér strukturalny

NH,
C=0

NH,

¢) masg czgsteczkowg - 60,059 (1963),
d) naswe chemiczng -~ dwuamid kwasu wgglowego.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleinosci od zawartosci zanieczyszczen rozréinia
3ie dwa gatunki mocznika oznaczone:

cs.d.a., - ogysty do analizy,

CE. ~ czysty.

2.2. Przyklad ognaczenia mocznika czystego do analizy:

MOCZNIK ODCZYNNIK cz.d.a. BN-75/6193=72

Zgtoszona przez Zjednoczenie Przemystu Rafineryjnego i Petrochemicznego PETROCHEMIA
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia PETROCHEMIA dnia 4 listopada 1975 r.
joko norma obowigzujgca w zakresie produkeji i obrotu od dnia 1 lipca 1976 r.

(Dz. Norm. i Miar nr 1/1976 poz. 2)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1976. Wplyw do WN 19.11.75. QOddano do sktadu 29.12.75. Cena 1t 3
Druk vkonczono w lutym 76. Obj. 0,65 ark. wyd. Naklad 23004 54 egz. Zam. 7/76
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3. WYMAGANIA

3.1, Wymaganis ogdlne. Mocznik powinien mieé postaé drobnych bez-
barwnych krysgztaléw tatwo rozpusgcegalnych w wodzie i alkoholu.

3.2, Wymagania chemiczne i fisyczne - wg tablicy.

Gatunki
Wymagania
€zZ.dea, Cz,
a) Wody, %, najwyzej 0,1 0,3
b) Tem-- Liury topnienia, % 132133 131=133
¢) Substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie, %, majwyie] 0,01 0,02
d) Substancji nierozpuszczalnych w al-
koholu, %, najwyzej 0,005 0,01
e) Biuretu, %, najwyzej 0,3 0,6
f) Popiolu, %, najwyzej 0,005 0,01
g) Siarczandw (Sﬂhﬁ-}“ %, nBajwyiej 0,005 0,01
h) Chlorkéw (€17 ), %, najwyiej 0,003 0,01
i) Zelaza (Fe’'), %, najwyzej 0,001 0,002
§ j) Metali ciezkich w przeliczeniu na
{ oléw, (Pbe*), %, najwyze] 0,0005% 0,001
d

4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4,41, Pakowanie. Mocznik nalezy pakowaé po 25 kg do workéw polie-

tylenowych wg BN-70/6414-06, ktére nastepnie nalezy umiescié w 5~
warstwowych workach papierowych z jedng warstwg powlekang poliety-
lenem zgodnie z FN-70/P-79005.

Sposbb zamykania i1 wymiary powinny byé zgodne z PN-68/0-79027.

Dopuszcza 8ie inny rodzaj opakowan, uzgodniony miedsy dostawcyg i
odbiorca, zabezpieczajacy jakoéé produktu w stopninu nie mniejszym
niz pvodano i o wymiarach zgodnych z PN-04/0-79021.

Na kazdym opakowaniu nalezy umiescié trwaly papis zawierajgey co
najmniej: ' ’

a) nazwe lub zpnak firmowy producenta,

) oznaczenie wg 2.2,
¢ numer partii,
4, mase¢ brutto i netto.

{onfekcjonowanie produktu w drobne opskowanisa przeprowadza d4ys-
trvhutor mocznika.
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Mocznik przeznaczony do konfekcjonowania nalezy pakowaé po 100,
250, 500 lub 1000 g do sioikédw ze stkla oranzowago zamykanych na-
kretkg z podkiadksg polietylenowg.

Opakowanie i znakowanie konfekcjonowanego mocznika powinno byé
zgodne z PN-70/C-80001.

4,2, Przechowywanie. Mocznik nalezy przechowywaé wg PN-70/C-80001
p.5 w pomieszczeniach suchych oraz chronié prged zawilgoceniem.

4,3, Transport. Mocznik nalezy transportowaé¢ wg FPN-70/C-80001 p.6
krytymi srodkami transportowymi. UlozZenie i zabegpieozenie 21adunku
powinno odpowiadaZ Przepisom o *radowaniu i wyiadowaniu wagonéow to-
warowych w komunikacji wewnetrznej.

5. BADANTIA

5:1. Pobieranie prébek produktu w workach nale2y wykonaé zgodnie
z FN-67/C-04500. Prébki pierwotne nalezy pobieradé z kazdego opako-
wania w partii.

Pobieranie probek produktu konfekcjonowanego nalezy wykonaé zgod-
nie & PN-70/C-80047.

Masga Srednie]j probki laboratoryjnej powinna wynosié co najmnie]
1000 g.

9.2, Opis badan

5.2.1., Oznaczanie szawartosci wody naleizy wykonas zgodnie z PN-65/

C-04086 p.2.6.2 mebtods bezgoéredniq po wprowadzeniu nastepujgcych

zmian: do kolby wlaé SO cm” ocdwodnionego alkoholu metylowego i mia-

reczkowadé do punktu kolicowego. Zuzyta 1losé odczynnika nie wchodzi

do obliczen, Naste¢pnie umiescié w kolbie okolo 10 g mocznika odwa-

zonego z dokiadnoscia do 0,002 g. Po rozpuszczeniu si¢ mocznika ba-

dany roztwdr miareczkowad odéaynnikiem Fischera do punktu kolicowegp.
Zawartosé wody (2;) obliczyé w procentach wg wzoru

x:N-V"iOO_N-V L)
1 1000m  10m

w ktoérym:
N - miano odczynnika Fischers wg PN-65/C-04086 p.2.5.8,
V - objetosé odczynnika Fischera zuzytego do miareczkowania bada-
nego produktu, cm5,
m - odwazka probki, g.
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Za wynik nalezy przyjgaé érednig arytmetyczng wynikéw co najmmniej
dwéch oznaczan réznigcych sie najwyzej o 0,005%.

5.2.2. Oznaczanie temperatury topnienia wykonaé wg PN/C=-04513,
Dopuszcza si¢ stosowanie innych aparatédw do oznacgania temperatury
topnienia, dajgcych takg samg dokladnos$é pomiaru.

5.2.3. Oznacgzanie zawartoscl substanc;ji nierozpuszczalnych w_wo-
dzie wykonaé wg PN-54/C-04517, biorgc do oznaczania 50 g mocznika
odwazonego z dokladnoscig do 0,001 g. Za wynik przyjaé Srednig ary-
tmetyczng wynikéw co najmniej dwdch oznaczan réziniacych sie najwy-
zej o 0,005%.

2.2.4. Oznaczanie zawartosci substancji nierogzpuszczalnych w al-
kobolu. 20 g badanego mocznika odwazZonego & dokladnoscig do 0,01 g
rozpuscié w 100 cm5 gorgcego alkoholu etylowego. Roztwér przesgczyd
preez szklany tygiel G1, wysuszony uprgednio do stalej masy i odwa-
2ony 2z doktadnos$cig do 0,1 g. Osad przemyé dwukrotnie gorgcym alko-
holem etylowym, po cegym tygiel z zawartoscig suszyé do stale] masy
w temperaturze 1051500, ochtodzié w eksykatorze i zwazyé.

Zawartosé substancji nierozpuszczalnych w alkoholu (X;) oblicazyé
w procentach wg wzoru

X, =1 +100 (2)

w ktorym:

m, - masa pozostalosci po wysuszeniu, g

m - odwazka mocznika, g.

Za wynik prezyjgé $rednig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch
oznaczan roznigecych sig¢ najwyzej o 0,002%.

5.2.5. Ognaczanie zawartosci biuretu

5.2.5.1. Przyrzgdy i aparaty

a) Spektrofotometr lub fotokolorymetr z filtrem o diugodci fali
530 nm.

b) Kuwety szklane o grubosci 5 cm.

5.2.5.2, Odczynniki i roztwory

a) Roztwér wzorcowy biuretu, cz.: biuret wysuszyé w temperatursze
105°C przez 3 godz, a po ochiodgeniu w eksykatorze odwaz2yé 1 gz do-
ktadnoscig do 0,0002 g. Biuret przeniesé ilosciowo do kolby pomia-
rowej pojemnosci 100 cm5, rogpuscié w wodzie, uzupeinic¢c wodg do

2

kreski i dobrze wymieszaé. 1 cm” roztworu zawiera 0,01 g biuretu.
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b) Siarczan glinowy A12(Soq)3 . 18H20 cz., roztwér: 20 g siarcza-
nu glinowego rozpuscié 1 cm3 wody destylowanej.

o) Wodorotlenek sodowy cz., roztwér 0,2 N.

d) Zwigzek kompleksowy winianowo-miedziowy, roztwér: do kolby po-
miarowe]j pojemnosci 1 dm? wlaé 400 cm® roztworu wodorotlenku sodo-
wego, dodaé 40 g winianu sodowo-potasowego (CQHQOGKNa * 4H,0) cz.d.e.

oraz 10 g siarczanu miedziowego (CuSO4 . 5H20). Po rozpuszczeniu do-
peinié kolbe do kreski roztworem wodorotlenku sodowego. Roztwér preze
chowywaé w butelce 2z ciemnego szkia.

5.2.5.3%. Sporzgdzanie krzywej wzorcowej. Do szeéciu kolb pomiaro-
wych pojemnoéci 100 cm” odmiersyé mikrobiurets O; 13 33 53 73 10cm®
roztworu wzorcowego biuretu. Nastepnie do kazdej kolby dodaé & biu-
rety z ciemnego szkla po 40 cm5 zwigzku kompleksowego, dopeinié wo-
dg destylowang do kreski i dobrze wymieszaé. Pozostawié na 20 min w

temperaturze pokojowej, a potem zmierzyé absorbancj¢ kazdegd roz-
tworu w stosunku do proéby zerowe] przy diugosci fali 530 nm % kuwe-
cie o grubosci warstwy != 5 cm. Dla kazdego punktu krzywej wzorco-
wej wykonaé co najmniej trzy pomiary z nowych roztworéw wegorcowych
i jako wynik koncowy przyjaé érednig arytmetyczng tych pomiardw.

Na podstawie otrzymanych wynikow wykreslié krzywg zaleznosci ste-
zenia biuretu, podanego w mg na 100 cm5 roztworu, od absorbancji.

5.2.5.4, Wykonanie oznacgania. Odwazyé 10 g proébki dla gatunku I
lub 5 g dla gatunku II z doktadnosecig do 0,01 g i rozpuscié w 200m5
wody destylowanej w zlewce pojemnosci 100 cm5. Do roztworu dodaé w
kolejnosci: 0,2 cm3 roztworu siarcganu glinowego, 0,2 cm5 roztworu
wodorotlenku sodowego i po kazdym dodaniu dobrze zamieszad.

Roztwér prresgcsyé preez twardy sgcgek do kolby pomiarowej poje-
mnosci 100 cm5. Saczek na lejku przemywaé ciepig wodg tak diugo, az
objetosé roztworu w kolbie wyniesie okolo 50 cm3. Po ochlodzeniu
dodaé z blurety z ciemnego szkia 40 cm3 zwigzku kompleksowego 1 Ue
zupeinié wodg destylowang do kreski, Wymieszaé i pozostawié ne 20 mm
w temperaturze pokojowej. ROwnoczesnie przygotowaé proébe zerowg w
ten sam sposéb, jak przygotowsno prdéby do oznaczania, nie dodajge
jednak mocznika. Nastepnle zmierzyé absorbancje w takich samych wa-
runkach, jak pr2zy sporzgdzaniu krgywej wzorcowej. Na podstawie o-
trzymane]j absorbancji odozytaé steZzenie w mg na 100 om” roztwora =z
krzywej wzorcowej.

Procentowg zawarto&é biuretu LXQ obliczyé w procentach wg wzoru

(2)

€ 100

X?i m
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w ktorym:

C - stezenie odczytane z krzywe] wzorcowej, mg,

m - odwazka probki, g.

Za wynik prezyjaé srednig arytmetyczng co najmniej dwéch oznacgan
réznigeych sie najwyzej o 0,05%.

3

5.2.6, Oznaczanie zawartosci popiotu. W tyglu pojemnosci 50 om”,

uprzednio wyprazonym do staltej masy i zwazZonym z dokladnodcly do
0,0002 g, odwazyé 25 g mocznika z doktadnoscig 4o 0,01 g. Ogrsewad
malym plomieniem w celu rozlozenia mocznika. Po otrgymaniu niewiel-
kiej pozostatosci, tygiel przeniesé do pleca muflowego 1 prazyé w
temperaturze 800°C do stalej masy.

Zawartosé popiotu (X,) obliczyé w procentach wg wzoru

m, -100 (4)

w ktorym:

m, - masa pozostaioscl po wyprazeniu, g,

m - odwazka prébki, g.

Za wynik nalezy przayjaé érednig arytmetyczng wynikéw co najmnie]
dwéch oznaczan réznigcych sie najwyzej o 0,005%.

5.2.7. Oznaczanie zawartosci siarczandw (8042*) - nalezy wykonad
wg PN-68/C-04519 metodg 4 p.2.4.3, stosujgc odwazke 5 g. Roztwér
wzorcowy siarcganéw prgygotowany wg PN-68/C-06500 nalezy rozcienczy
w stosunku 1:9. 1 cm3 rozbtworu zawiera 0,1 mg 8042_. Do roztworu
porownawczego nalezy deodaé dla mocgnika cz.d.ag. 0,25 nmg 8042",£1dla
mocznika cz. - 0,5 mg 5042".

5.2.8. Oznaczanie zawartosci chlorkéw (C17) nalezy wykonaé zgod-
nie z PN-68/C-04518 (metoda A).

Roztwoér badany przygotowaé w nastepujacy sposédb: 2 g badanego mo-
oznika, odwazonego z dokladnoécig do 0,01 g rozpuscié w 25 cm5 wody,
a w razie potrzeby przesgczyé. Do rostworbw pordwnawczych dodaé dla
mocznika c¢z.d.a. 0,06 mg C1~, dla mocznika cz. - 0,10 mg CL .

5.2.9. Oznaoszanie zawartosci 2elaza

5.2.9.1. Zasada oznacgania, polega na tworzeniu si¢ soli zespolo-~
nej o czerwonej barwie przez dzialanie na sole Zelagawe 2,2 -dwupi-
rydylem i na ogznaczaniu kolorymetrycznym za pomocg fotokolorymetru.
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5-209&20 Przyragd;! i aEaratE
a) Fotokolorymetr z filtrem zielonym S53 o dXugoéci fali 530 nm.

b) Stabilizator pragdu.
¢) Kuwety o grubosci warstwy 1 cm.

5.2.9.%. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a., (1,84) roztwér 1+1.

b) Chlorowocdorek hydroksyloaminy c¢z.d.a. 10 g chlorowodorku fydro-
kayloaminy rozpuscié w 100 cm5 wody.

0) Octan amonowy cz.d.a. roztwér: 50 g octanu amonowego rozpuscié
w 250 cm5 wody.

d) 2,2°-dwupirydyl cz.d.a. roztwér: 1 g 2,2 -dwupirydylu rozpué-
¢ié w 100 cm2 alkoheclu etylowego.

e) Woda amoniskalna cz.d.a., roztwér 1+1.

f) Roztwér wzorcowy zelaza (F92+) nalezy przygotowaé wg PN-68/
C-06500 p.3.2.1.56 i rozcienczyé w stosunku 1 + 9. 1 om5 tak przy-
gotowanego roztworu zawiera 0,1 mg 2elaza (FeZt).

5:.2.9.4, Sporzgdzanie krzywel] wzorcowej do ognacgzania g£a pomocs

fotokolorymetru. Do kaZde] 2z szesciu kolb pomiarowych pojemnodci
b3 ) . ‘

100 cm” odmierzyé biurets 0,2,5,10,15 i 20 cm5 roztworn wzorcowego

3

tworun kwasu siarkowego, 2 umf roztworu chlorowodorku hydrokeyloami-

ny, 10 cmj roztweru ovbanu amonowego, 0,2 cmj rozbtworu c,:’mawupﬂwm

zeleza. Do keazde]j z kolb "odaé w nastepujgcej kolejnosci 2 cm” rok-

x
dylu, 3,5 em” rostworu wody amoniakalne}. Po kazdym dodaniu roztwo
riy dobraze zamieszeéd i cstatecsnie dopeinié wodag do kreski. ~‘ozosta-
wis @ gpokogju ma 30 min, & nastepnie zZmlergyé wagledem Slepe] pro-

t

kolorymetree absorbencjsg kazdego z S roztwordw, de ihd
zelazo. Wyniki pomiardow naniesé na wykres, odkiadajge
‘nych wartosci abscrbancji kazdego = mztworéwa a na o08i

tezenia zeleza w miligramach na 100 cm’

5.2.9.5, Wykonanie oznaczania. W zlewce o poj em1csci 100 cm” rogz-

10 cm”

cm

puscié 10,0 g badanego mocznika w wody i 2 em> rombworu kwa-
su slarkowegc. Rostwdr zagotowad i saczyé na gorgcoe prezez sgoezek i-
losciowy twardy do kolby pomiarowe] pojemnosci 100 om%a Sgcgek prrem
myé ciepig wodg tak, aby objetosé przesgczu byla mniejsza ni aDcma
Roztwdr ostudzié, a nastepnie dodawaé w nastepujgcej kolejnoscis?2 cm’
roztworu chlorowodorku hydroksyluamlnyp 10 cm5 roztweru octanu amo-
nowego, 0,2 cm} rostworu 2,2 -dwupirydylu, 3,5 cn5 roztworu wody
amoniakalnej.

Po kazdym dodaniu deobrze zamieszaé. a nastepnle rozeienczyé do
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kreski, Pozostawié w spokoju na 30 min. Réwnoczesnie wykonaé w ten
sam sposdb Slepg prodbe, bez dodania prébki mocznika. Zmiersyé eksty-
nkcje rosztworu prébki wzgledem ¢lepej proéby na fotokolorymetrze przy
diugosci fali 530 nm,

Zawartoéé zelaza w badanym moczniku LXS) obliczyé w procentach wg
wzZoru

X - C-100 _ ¢
* 71000°m  10m (5)

w ktorym:
C - stezenie zelaza odczytane z krzywej wzorcowej, mg/100 cm3,
m - odwazka mocznika, g.
%Za wynik przyjaé srednig arytmetyczng wynikow co najmniej dwéch
oznacgzan roéznigeych sie¢ najwyzej o 0,0005%.

5.2.10E Ozhnaczanie zawartosci metali ciezkich w przeliczeniu na
oréw (PbY) - wykonas wg PN-68/C-04515 p.2.5.1. Oznaczanie nalezy

wykonaé bezposrednio z 5 g odwazki mocznika rozpuszczonej w 20 <
30 cm3 wody destylowaneje.

Do roztworu poréwnawczego nalezy dodaé dla mocznika cgz.d.a. 0,05 mg
Pb2+, a dla mocznika cz. - 0,050 mg Pbet.

5.%. Interpretacja wynikdéw. Wyniki oraz wartosci liczbowe wyste-
pujace w normie nalezy interpretowa’ zgodnie z PN-70/N-02120 p. 3.3.2
(metoda Z)«

KONIZEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca mormg - Zaklady Azotowe KEDZIERZYN.
2, Istotme zmiany w. stosunku do BN=65/6191-41, Uaktualniono normy zwigzane,

zasady pakowania, przechowywania i transportu oraz metody analityczne,

o Normy i dokumenty zwigzane
PN-65/C-04086 Przetwory naftowe, Oznaczanie zawartosci wody metodg Fischera
PN-67/C~-04500 Produkty chemiczne, Wytyczne pobierania i przygotowywania prébek
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PN/C-04513 Oznaczanie granic temperatury topnienia lub temperatury roz-
ktadu substancji organicznych
PN=68/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci metali cigzkich
stracanych siarkowodorem
PN-54/C~04517 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie substancji nie rozpusz~
czalnych w wodzie w produktach chemicznych
PN-SB/C-04S18 Analiza chemiczna, Oznaczanie malych zawartosci chlorkéw w pro=-
duktach chemicznych metodg turbidymetryczng
PN=-68/C-04519 Chemiczne badamia i préby. Ozmaczanie zawartocsci siarczanbw w
produktach chemicznych metodg turbidymetryczng
PN-68/C-06500 Odczynniki, Przygotowywanie roziworéw do kolorymetrii i nefe-
lometrii '
PN=-70/C-80001 Odczynniki, Pakowanie, przechowywanie i transport
PN=70/C~-80047 Odczymnniki, Wytyczne pobierania prébek i przygotowywania $red-
niej prébki laboratoryjnej
PN=70/N-02120 Zasady zaokrgglania i zapisywania liczb
PN-64/0-79024 System wymiarowy opakowan
PN-68/0-79027 Opakowania‘transportoue. Worki papierowe, Szeregi wymiarowe
PH-?O/P—?9005 Opakowania transportowe, Worki papierowe
BN-70/6414-06 Opakowania z tworzyw sztucznych, Worki polietylenowe otwarte,
plaskie, bez fatd beocznych, zgrzewane
Przepisy o ladowaniu i wyladewaniu wagondéw towarowych w komunikacji wewneg=-
trznej. Zalacznik 10 DKP (Dz,T. i ZK z 1968 r. nr 4 poz.10 wraz 2z péiniej-

szymi zmianami),



