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NORMA BRAN/OWA

ROPA NAFTOWA
I PRZETWORY
NAFTOWE

1 WSTEP

11 Przedmiot normy Przedmiotem normy jest
paliwo lotnicze ATK otrzymywane z zachowawczej desty-
lacji ropy naftowej

12 Zakres stosowania przedmiotu normy Paliwo
lotnicze ATK stosuje sie do napedu silnikow turbospali-
nowych

1.3. Okreslenia podano w rozdz 5, przy omawianiu
poszczegolnych oznaczan

2 OZNACZENIE
PALIWO LOTNICZE ATK BN-76/0533-01

3 WYMAGANIA

3 1. Wymagania og6lne Paliwo lotnicze ATK po-
winno hyc zakwalifikowane do eksploatacji na sprzecie
lotniczym, na podstawie przeprowadzonych odpowiednich
préb i powinno byc produkowane zgodnie z zatwierdzonym
procesem technologicznym

3 2. Badania organoleptyczne Paliwo lotnicze ATK
0 temperaturze 20 £20C wlane do cylindra szklanego
Srednicy 40—55 mm i ogladane w $wietle przechodzacym
powinno byc klarowne, bez zmetnienia i zawieszonych
kropelek wody oraz me powinno zawiera¢ zanieczyszczen
opadajacych na dno cylindra

3 3. Zestawienie wymagan fizycznych i chemicz-
nych oraz metody badan —wg tabl 1

Tablica 1
Wymagania Metody badan
Wg
1 2 3

a) Zawartos¢ weglowodo-

réw aromatycznych, %

obj , nie wiecej niz 20
b) Zawarto$¢ weglowodo-

réw nienasyconych, %

obj , me wiecej niz 5

PN-76/C-04100

PN-76/C-04100

Paliujo lotnicze ATK

cd tabl 1

<)

d

~

e

~

f)

Wymagania
1

Warto$¢ opatowa, Btu/
/lb, me nizsza niz cal/g,
nie nizsza niz lub
lloczyn ciezaru wihasci-
wego w ° API i punktu
anilinowego me mniej-
szy niz
Dziatanie korodujgce
na ptytkach miedzia-
nych w temperaturze
100°C (212°F), numer
klasyfikacyjny — wg
ASTM, nie wyzszy mz
Dziatanie korodujace
na plytce srebrnej, nu-
mer klasyfikacyjny, me
Wyzszy niz
Destylacja
— poczatek destylacji,
°C,

— do temperatury
200°C, przedestylo-
wuje, % obj, me
mniej mz

— 20% obj , przede-
stylowuje do tern-
peratury, °C

— 50% obj, przede-
stylowuje do tern-
peratury, °C

— 90% obj, przede-
stylowuije do tem-
peratury, °C

— koniec destylacji, °C
me wyzszy mz

— pozostatos¢ po de-
stylacji, % obj , me
wiecej niz
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me normalizuje
sie, wyniki po-
dawa¢ w ates-
tach

20
nie normalizuje
sie wyniki po-
dawa¢ w ates-
tach
me normalizuje
sie, wyniki po-
dawa¢ w ates-
tach
me normalizuje
sie, wyniki po-
dawa¢ w ates-
tach

288

15

Metody badan
wg

3

52

53

54

BN-73/0533-09
55

Cena zt 15—



4 BN-76/0533-01

cd tabl 1

Metody badan
wg

1 2 3

Wymagania

— straty po destylacji,
% obj, nie wiecej
niz 15
g) Zawartos¢ zywic obec-
nych, mg/100 cm3, me

wiecej niz 7 PN-76/C-04101
h) Temperatura zaptonu,

°C, nie nizsza niz 38 56
i) Temperatura krystali-

zacji, °C, me wyzsza niz -50 PN-76/C-04026

j) Najwieksza wysokos¢
mekopcacego ptomie-
nia, mm, me mniejsza
niz 20
k) Ciezar whasciwy wzgled-

PN-62/C-04121

ny 15,6/15,6°C 0,775-0,830 57
1) Zawarto$¢ siarki mer-
kaptanowej, %, me
wiecej mz 0,001 PN-71/C-04053
lub
préba Doktora negatywna 58
(wytrzymuje)

m) Ogolna zawarto$¢ siar-
ki, %, me wiecej niz 0,2 59
n) Stabilno¢ termiczna 510
— spadek cisnienia

w ciggu 5 h, mm Hg,
me wiecej niz
Cale Hg, me wiecej
niz 3
— osady na rurze
podgrzewacza wg
skali barwnej, mniej
niz 3
0) Ogolna zawarto$¢ kwa-
sow, mg KOH/g, me
wiecej niz
p) Lepkos¢ kinematyczna
w temperaturze
—34,4°C(—30°h), cSt,
me wigksza niz 15
r) Wp*yw dziatania wody
— ocena wygladu po-
waerzchm miedzy-
fazowej, w punktach,
me wiecej niz Ib
— ocena wygladu stop-
nia rozdziatu,
w punktach, me
wiecej niz 2
s) Zmodyfikowany indeks
wydzielania wody, me
mniej niz

76,2

0,012 51

PN-73/C-04011
PN-76/C-04057

851) 512

1 W przypadku stosowania dodatkéw na Stabilnosé elektryczna, rozdziat
wody wedtug zmodyfikowanego indeksu wydzielania wody powinien wy-
nosi¢ me mniej niz 70

4. PAKOWANIE

Paliwo lotnicze ATK nalezy dostarcza¢ w cysternach
lub bebnach stalowych Napis na bebnach powinien za-
wiera¢ co naimmci

a) nazwe Paliwo ATK,

b) znak lub nazwe wytworni,

c) date produkciji,

d) mase brutto i tare, w kg,

W przypadku dostarczania paliwa w cysternach dane te
nalezy podawa¢ w zalgczonych dokumentach

5 BADANIA

5 1. Pobieranie probek Probki nalezy pobieraé¢ wedtug
instrukcji odbioru, magazynowania, transportu i petnienia
paliw pitynnych dla samolotow komunikacyjnych na lot-
niskach PRL z 1968 r, wydanej pr/ez PETROI IMPEX

52 Oznaczanie ciepta spalania w bombie kalory-
metrycznej (metoda zgodna z IP12/73)

52.1. Okreslenia

a) ciepto spalania —ilo$¢ ciepta, ktdre wydziela sie
przy catkowitym spalaniu jednostki masy paliwa w stalej
objetosci, w atmosferze sprezonego tlenu nasyconego parg
wodng, przy zalozemu, ze temperatura paliwa przed spa-
laniem wynosi 25°C, produkty spalania dwutlenek wegla
i dwutlenek siarki znajdujg sie w stanic gazowam, azot
nie ulegt utlenieniu a woda zawarta w paliwie przed spa-
laniem i utworzona przy spalaniu wskutek utleniania wo-
doru znajduje sie w stanie cieklym

b) pojemnos¢ cieplna kalorymetru (stata K) —ilosé
ciepta potrzebna do ogrzania w warunkach pomiaru catego
uktadu kalorymetrycznego (fgcznie z wodg) o 1°C

522 Jednostki Ciepto spalania wyraza sie w kaloriach
na gram (cal/g) lub Brytyjskich Jednostkach Cieplnych Btu

1 Btu/lb = 2326 J/g

1 callg = 41868 J/g,

1 Btu 1055,06 J = 251, 996 cal,

lcallg =1,8 Btul/lb

52.3. Zasada metody polega na spaleniu badanego
paliwa w bombie kalorymetrycznej wypetnionej sprezo-
nym tlenem, znajdujacej sie w kalorymetrze wodnym
i zmierzeniu wzrostu temperatury uktadu kalorymetrycz-
nego

Ciepto spalania oblicza sie z masy badanego paliwa,
przyrostu temperatury uktadu kalorymetrycznego w czasie
spalania i statej K, z uwzglednieniem zjawisk termoche-
micznych i przewodnictw cieplnych

5.2 4 Aparatura i przyrzady

a) Bomba kalorymetryczna pojemnosci
Srednicy wewnetrznej me mniejszej niz 55 mm, wykonana
ze stali kwasoodpornej, zaopatrzona w manometr Masa
bomby nie moze przekracza¢ 3,25 kg

Bomba powinna byc tak skonstruowana, aby zapewnie
jej szczelnosc i fatwos¢ oprdzniania z cieczy Wszystkie
czesci kontaktujace sie z gazami w bombie powinny byc
wykonane z tworzyw, ktdre mc ulegajg dziataniu produk-
tow spalania ani samemu procesowi spalania

Bomba powinna byc wyprébowana na ci$nienie wody
300 at, ktére powinno utrzymywac sie w bombie przez
10 min

325 +25 cm3
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Srednica bomby zmierzona po zmniejszeniu cisnienia
me powinna przekroczy¢ 0,1% Srednicy zmierzonej przed
prébg ci*niema

Elektrody nalezy wykona¢ z materiatu odpornego na
ogrzewanie i korozje, np platyny lub jej stopu, odpowied-
nich stali lub stopu mkiel-chrom i tak je umiescic, aby po
wstawieniu tygla z badang prébka, odlegtos¢ miedzy dnem
tygla a pokrywg bomby wynosita co najmniej 90 mm
Zamkniecie bomby powinno byc samouszczelmajace

b) Naczynie kalorymetryczne metalowe, polerowane od
strony zewnetrznej, wyzszc od bomby co najmniej 0 75 mm
i takiej pojemnosci, aby 2dm 3 wody pokryty umieszczong
w naczyniu bombe

¢) Mieszadto mechaniczne zapewniajace stalg szybkosc
mieszania wody w naczyniu kalorymetrycznym Szybkosc
mieszania powinna byc taka, aby 10 minutowe mies/ame
me spowodowato wzrostu temperatury naczynia kalory-
metrycznego o wiecej mz 0,01°C Czesc mieszadla zanu-
rzona w wodzie powinna byc odizolowana od silnika ma-
tenatem o malym przewodnictwie cieplnym

d) Plaszcz kalorymetru —naczynie metalowe o podwoj-
nych sciankach, zawierajgce wode i zaopatrzone w pokrywe
Odlegto$¢ miedzy Sciankami powinna wynosi¢ co najmniej
10 mm i przestrzeri powinna byc wypetniona powietrzem
Plaszcz stuzy do zapobiegania wymianie ciepta z otocze-
niem

e) Tygiel laboratoryjny z materiatu
o wymiarach wg rys 1 i masie okoto 8,3 ¢

zaroodpornego,

wany przez Brytyjskie Panstwowe Laboratorium Fizyczne
i sprawdzona jego doktadno$¢ do 0,002°C

Przy stosowaniu nalezy uwzglednia¢ poprawki podane
w Swiadectwie termometru

h) Butla ze sprezonym powietrzem, wytrzymata na
cisnienie co najmniej dwa razy wieksze mz cisnienie stoso-
wane w bombie zaopatrzonej w manometr

i) Manometr umozliwiajagcy odczytanie ci$nienia z do-
ktadnoscig 1lat, zaopatrzony w dwa zawory redukcyjne
lub zawory bezpieczenstwa, powinien by¢ czesto spraw-
dzany na doktadno$¢ Nie nalezy stosowac oleju mineral-
nego jako medium do sprawdzania manometrow

j) Drucik zaptonowy z platyny, Srednicy okoto 0,08 mm
lub drucik niktlowo-chromowy S$rednicy okoto 0,19 mm

k) Bawetna zaptonowa (pasmo z knota stosowane do
oznaczania siarki metodg lampkowa), wysuszona w tempe-
raturze 100—105°C i przechowywana nad zelem krzemion-
kowym Ciepto spalania bawetny zaptonowej jest rowne
cieptu spalania celulozy, tj 4190 kcallg

1) Lupa do odczytywania wskazan termometru Szkto
powiekszajace z regulacjg zesrodkowama

525 Odczynniki i roztwory

a) Tlen pod cisnieniem, me zawierajagcy palnych do-
mieszek

b) Wzorzec termochemiczny —kwas benzoesowy wzor-
cowy do pomiaréw kalorymetrycznych w formie pastylek,
0 znanym cieple spalania

Kys 1

f) Obwdd zapalajagcy —prad elektryczny do zapalania
produktu, zmienny lub staly Napiecie do natychmiasto-
wego stopienia drucika zapalajgcego powinno byc jak naj-
mniejsze (6—12 V) Dopuszcza sie zainstalowanie ampero-
mierza dla stwierdzenia czy i kiedy drucik ulegt stopieniu
Wylacznik kontrolujacy przeptyw pradu powinien byc stale
otwarty W przypadku zamkniecia —czas ten me powinien
byc dtuzszy mz 2 s Jezeli prad pobiera sie z sieci pradu
zmiennego, nalezy woweczas stosowa¢ transformator o pod-
wojnych zwojach, majacy uziemione miedzyzwojowe ekra-
nowanie Zabrania sie pobieraé pragd wpiost z sieci

g) Termometr do kalorymetru, o zakresie 6°C, o dzialce
elementarnej co 0,01°C lub termometr platynowy oporowy
do pomiaru wzrostu temperatury wody w naczyniu kalo-
rymetrycznym Uzywany termometr powinien byc atesto-

c) Wodorotlenek sodowy czd a, roztwor 0,1 N

d) Lekki olej mineralny —destylat o lepkosci i tempera-
turze wrzenia miedzy frakcjg nafty, a frakcjg lekkiego
oleju smarowego, o zawartosci siarki ponizej 0,1% lub ciekta
parafina (Paraffinum Liguidum), lub 95-procentowa frakcja
oleju napedowego me zawierajgcego siarki Ciepto spalania
stosowanego oleju powinno byc znane i oznaczone wg
mniejszej metody

e) Purpura metylowa —wskaznik, roztwor 0,1%

52.6 Przygotowanie do oznaczania. Pomieszczenie
do wykonywania pomiaréw powinno mie¢ temperature
mozliwie statg, okna wychodzace na poinoc lub zaopa-
trzone w zastony w celu umkniecia lokalnego nagrzewania
promieniami stonecznymi W pomieszczeniu me powinno



6 BN-76/0533-01

byc przewiewdw ani urzadzen silnie promieniujgcych ciepto
W czasie pomiaru drzwi i okna powmny byc zamkniete

CiSnienie tlenu po napetnieniu bomby me moze prze-
kraczaC 40 at Zaleca sie, aby butla z tlenem i punkt zapa-
lania znajdowaty sie na zewnatrz pomieszczenia, w ktorym
przeprowadza si¢ pomiar, a zapalenie powinno byc kontro-
lowane zawsze z daleka

Wykonawca me powinien zblizac sie do bomby wczesniej
mz po uptywie co najmniej 20 s od momentu zaptonu

Wielkos¢ odwazki probki badanego paliwa wraz z in-
nymi materiatami, jak tasma celulozowa nalezy obliczyc
przed oznaczaniem llosc wydzielonego przy spalaniu
ciepta me moze przekroczy¢ 25 kalorii na 1cm3 pojem-
nosci bomby

Wielko$¢ prébki badanego paliwa w zaleznosci od po-
jemnosci bomby podano w tabl 2

Tablica 2

Pojemnos¢ bomby Dopuszczalna odwazka paliwa

cm3 8
300 0,685
350 0,800

Dla bomb o pojemnosci posredniej miedzy wartosciami
podanymi w tabl 2 dopuszczalng ilosc odwazki mozna
obliczy¢ przez interpolacje

527 Oznaczanie pojemnosci cieplnej kalory-
metru (stata K) Do tygla platynowego zwazonego z do-
ktadnoscig do 0,0001 g wprowadzi¢ kwas benzoesowy wzor-
cowy w ilosci (m) obliczonej wg wzoru

m = --—-o--mme {})

w ktorym V —pojemno$¢ bomby, cm3

Zwazyc¢ tygiel i jego zawarto$¢ z doktadnosciag do 0,0001 g

Do bomby wprowadzi¢ pipeta 1cm3 wody destylowa-
nej w celu nasycenia parg wodng tlenu uzywanego do spa-
lania Tygiel umiescic w pierscieniu przymocowanym do
koncéwek elektrycznych bomby Koncowki elektryczne
potaczy¢ drucikiem zaptonowym lekko go napinajac Na-
stepnie w stopionym kwasie benzoesowym zanurzy¢ jeden
koniec zwazonego paska suchej bawelny zaptonowej,
a drugi koniec przywigza¢ w $Srodku drucika zaptonowego
Zamkna¢ szczelnie bombe Tlen wprowadzaé do osiggniecia
cisnienia bomby 30 +1 at

Oznaczy¢ pojemnos¢ cieplng kalorymetru, wykonujac
co najmniej pie¢ spalan kwasu benzoesowego w tych sa-
mych warunkach taka samg ilosc znormalizowanej wody
(za znormalizowang ilosc wody przyjmuje sie taka ilosc,
przy ktérej pokrywa bomby jest zanurzona w wodzie bez
koncowek i pojemnos$¢ cieplna urzadzenia wynosi w prz) bli-
zeniu 2500 cal/°C), bawelny i te samg ilosc tlenu

W wypadkach koniecznych nalezy wykona¢ wstepne
spalenie kwasu benzoesowego dla ustalenia wiasciwe)

ilosci wody Gdy ta ilosc zostanie raz ustalona, nalezy uwa
zac jg za znormalizowang i stosowaé jg przy wszystkich
oznaczeniach, odwazajac z doktadnoscig do 0,5 g

Oznaczanie pojemnosci cieplnej kalorymetiu nalezy
wykona¢ wg 528

Pojemnos¢ cieplng kalorymetru obliczy¢ wg 5209,
z poprawkg DT w cal/°C, w celu przeliczenia pojemnosci
cieplnej kalorymetru w $redniej temperaturze (2) na tem-
perature 25°C wg wzoru

DT = AmwB[ms+ ~ j )

w ktérym
mw—masa wody w ukfadzie kalorymetru, kg,
ms —masa stali nierdzewnej w uktadzie kalorymetru, kg,
mB —masa brazu i mosigdzu w ukladzie kalorymetru, kg,
Wspoétczynniki (A i B) odczytaé¢ z wykresu (rys 2) dla
Sredniej temperatury (r) w °C, obliczonej wg wzoru

tpA-tk
e ®)

w ktorym
tp —temperatura w chwili zaptonu, °C,
tk —koncowa najwyzsza temperatura, °C

Rys 2

52 8. Wykonanie oznaczania. Napetni¢ bombe w na-
stepujacy sposob na dno wlaé, odmierzajac pipeta, 1cm3
wody destylowanej w celu nasycenia wilgocig tlenu

Do zwazonego uprzednio z doktadnoscig do 0,0001 g
tygla wprowadzi¢ badane paliwo w ilosci podanej w 52 6
Odwazke te nalezy uregulowac tak, aby ciepto jej spalania
lezato w granicach 5720—7040 cal/g Przyblizong mase (m)
badanego paliwa obliczy¢ wg wzoru

6318
mo= - A — (4)

Xw
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w ktérym Qw — przyblizona warto$¢ opatowa, cal/g

Catos¢ zwazyc z doktadnoscig do 0,0001 g, tygiel umicstic
w pierscieniu bomby Miedzy dwoma koncéwkami elek-
trycznymi zawiesie drucik platynowy Przez $rodkowa czesc
drutu przewingé odwazony kawatek bawetny zaptonowej
tak, aby jeden koniec byt zanurzony w zawartosci tygla

Natozy¢ ostroznie pokrywe z zawieszonym tyglem
i zamkng¢ szczelnie bombe

W kalorymetrze odwazy¢ wode z doktadnoscig do 4 0,59
w takiej ilosci, aby pojemno$¢ cieplna kalorj metru wyno-
sita okoto 2500 cal/°C, aby pokrywa bomby byta catkowicie
zanurzona w wodzie, gdy wstawi sie jg do naczynia kalo-
rymetrycznego Jezeli na pokrywie znajdujg sie koncowki
elektryczne, me mogg one byc pod wodg

Nastepnie naczynie kalorymetryczne wstawi¢ do ptaszcza
zawierajagcego wode o temperaturze rdznigcej sie o tempe-
ratury otoczenia o 3°C i utrzymywac te temperature przez
caly czas trwania oznaczania Przed pomiarem wyregulo-
wac temperature wody tak, aby byla nizsza od tempera-
tury plaszcza Po spaleniu temperatura bomby me powinna
byc wyzsza od temperatury ptaszcza wiecej niz 0 0,5—1°C

Jezeli zachowa sie te warunki, wtedy poprawki na ciepto
pochtoniete lub stracone z otoczenia bedg male

Poczatkowa temperatura bomby i naczynia kaloryme-
trycznego powinna byc wyzsza od punktu rosy lub zakresu
235 4 85°C lub 4:25°C ponizej tcmpeiatury wody
w plaszczu

Napetnienie tlenem powinno odbywac sie powoli i rowno-
miernie w ciggu 60—70 s tak, aby badane paliwo me zo-
stato wydmuchane z tygla

Tlen wprowadza¢ do osiggniecia cisnienia w bombie
30 £1 at

Bombe, bezposrednio po napetnieniu tlenem, zanurzy¢
w kalorymetrze i obserwowa¢ przez chwile, czy nie uchodzg
z mej pecherzyki gazu Wydzielanie sie gazu wskazuje,
ze pokrywa bomby byfa stabo przykrecona lub uszczelka
w zaworze uszkodzona

W tych warunkach pomiaru nie nalezy prowadzi¢ dalej,
lecz powtdrzy¢ biorgc Swiezg prébke badanego paliwa

Réwniez nalezy sprawdzi¢, czy koncowki zaptonowe
sq wytaczone i pclaczyc aparat ze zrodiem pradu

Jezeli me zauwazono wydzielania sie gazu, wiozy¢ do
kalorymetru mieszadto i termometr tak, aby nie dotykaty
ani bomby, ani naczynia kalorymetrycznego i zataczy¢ do
elektrod bomby przewody obwodu zapalajgcego Zamkngé
kalorymetr i ptaszcz pokrywa i uruchomie mieszadto i se-
kundomierz Co najmniej w 5 min po uruchomieniu mie-
szadta notowaé odczyty temperatury w odstepach 1-minu-
towych z doktadnoscig do 0,001°C przez 5 min i z tych za-
piséw temperature po szostej minucie, tj w chwili zaptonu
obliczy¢ przez ekstrapolacje

Szybkos$¢ wzrostu temperatury w 5-minutowym okresie
przed zaptonem powinna byc stala, tzn wzrdst tempera-
tury nic moze przekroc/yc 0,001°C/min

W celu pokonania sit wtoskowatosci przeszkadzajgcych
réownomiernemu przesuwaniu si¢ menisku rteci, nalezy
na kilka sekund przed kazdym odczytaniem temperatury

z lekka uderza¢ w termometr na catej jego dtugosci otow-
kiem lub precikiem szklanym z natozonym kawatkiem rurki
gumowej

Dla wygody mozna do gornego konca termometru za-
montowac przerywacz elektryczny potaczony z baterig
i guzikiem przyciskowym

Przed kazdym odczytem przycisnag¢ guzik na kilka sekund

Po 6 min zapali¢ badane paliwo przy zamknietym obwo-
dzie zaptonowym na nie dtuzej niz 2s

Nie podchodzie wowczas w poblize bomby co najmnigj
przez 20 s po wigczeniu pradu

Notowac¢ temperature po 45, 60, 75, 90 i 105s od czasu
zaptonu Przez interpolacje obliczy¢ czas, w ktérym wzrost
temperatury osiggnat 60% wartosci koricowej

Jezeli jest znane ciepto spalania badanego paliwa z do-
ktadnoscia do 350 cal/g spodziewany wzrost temperatury
(Ats) mozna obliczy¢ wg wzoru

z ktérym
m —odwazka badanego paliwa, g,
Oc — przyblizone ciepto spalania, cal/g,
K —pojemnos$¢ cieplna kalorymetru, cal/°C
Temperature (T,) w punkcie 60% wzrostu temperatury
w °C obliczy¢ wg wzoru

11— T124-At, (6)

w ktérym T2 —temperatura odczytana w chwili zapalenia
prébki badanego paliwa, °C

Uruchomi¢ drugi sekundomierz w chwili pierwszego
odczytu temperatury przed zaptonem i zatrzymac go w chwili
osiggniecia obliczonego 60-proccntowego wzrostu tempera-
tury, przy czym zanotowaé ten czas

Od momentu gdy nastapi szybki wzrost temperatury
(okoto 4—5 mm od chwili zaptonu) nalezy notowaé tempe-
ratury w odstepach co 1 mm, az do uzyskania statej roz-
nicy miedzy nastepujacymi po sobie odczytami przez 5 mm
Temperature odczytywa¢ z mozliwie najwieksza doktad-
noscig, gdyz odczytanie z doktadnoscig do 0,001°C w okre-
sie szybkiego wzrostu temperatury nie jest mozliwe W tej
serii odczytdw zanotowac czas na poczatku tego okresu,
w ktorym szybko$¢ zmian temperatury z czasem jest stata

Okresli¢ rowmez szybkosc zmiany temperatury z czasem
Wzrost temperatury powinien wynosi¢ 3 4z0,5°C, a kon-
cowa temperatura nie powinna byc wyzsza niz 0,5°C
od temperatury wody w plaszczu

Temperature odczytywac¢ nadal co 1 mm, az do osiag-
niecia koncowej temperatury, tj temperatury, ktéra me
zmieni sie w czasie trwania kolejnych odczytow W przy-
padku gdy nie osiggnie sie statej temperatury w ciggu 15 mm
od chwili zaptonu, nalezy sprawdzi¢ aparature Po 15 mm
od chwili wigczenia zaptonu wyjac mieszadto i termometr,
zdjaé pokrywe kalorymetru, wytaczy¢ przewody elektryczne,
wyjac bombe i osus/yc jg starannie z zewnatrz czystg
szmatkg
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Nastepnie otworzy¢ ostroznie zawér wylotowy i powoli
w ciggu kilku minut wypuszcza¢ spaliny i nadmiar tlenu,
po czym odkreci¢ pokrywe bomby

Jezeli po otwarciu bomby stwierdzono obecnosc sub-
stancji niespalonej, np nalot sadzy, pomiar uniewaznié
i powtdrzyc¢, stosujac to samo cisnienie tlenu, co przy po-
przednim spalaniu

Whnetrze bomby, pokrywy, elektrody i tygiel przemydé
kilkakrotnie z tryskawki strumieniem goracej wody desty-
lowanej i zebra¢ wode z przemycia w czystej zlewce Ogdlna
ilos¢ roztworu nie powinna wynosi¢ wiecej niz 350 cm3
Bombe i jej pokrywe wytrze¢ do sucha czystg szmatkg
Przy koncu dnia roboczego przemyé zawory goragcg woda
destylowang i przedmucha¢ goragcym powietrzem Pod-
grzac nieco roztwory z przemycia i miareczkowa¢ wodoro-
tlenkiem sodowym wobec kilku kropli wskaznika purpury
metylowej dla oznaczenia kwasu siarkowego i azotowego
powstatych w czasie spalania Roztwory z przemycia prze-
saczyC przez Sredni saczek, np Wathmann 40 i oznaczy¢
siarke wg 59

Dodatkowa poprawka na zawarto$¢ siarki jest konieczna,
poniewaz utworzony w czasie spalania kwas siarkowy bytby
liczony jako kwas azotowy

529. Obliczanie i podawanie wynikéw Do odczy-
tanych temperatur wprowadzi¢ poprawki wedtug Swia-
dectw termometru

Obhczyc wiasciwy przyrost temperatury (Ai) w naczyniu
kalorymetrycznym, w °C, wg wzoru

At = tc—ta—rxb—a)—-,(c—A (7
w ktorym

a —czas wigczenia zaptonu, min,

b —czas 60-procentowego wzrostu temperatury, min,

¢ —czas na poczatku okresu, w ktérym szybkosc zmiany

temperatury z czasem jest stata (po spaleniu), mm,
ta—temperatura w chwili zaptonu, °C,

tc —temperatura na poczatku okresu, w ktérym s/yb-

kosc zmian temperatury z czasem jest stata (po
spaleniu, °C,

r1 —poczatkowa szybkosc wzrostu temperalnry w okresie

6-minutowym przed zaptonem, °C/m

r., —koncowa szybkosc wzrostu temperatury obliczona

w okresie 5-mmutowym po okresie c, °C/min
Jezeli nastgpi spadek temperatury, r2 ma znak
ujemny, a wyrazenie —r2c—b) jest wowczas do-
datnie

Pojemnos¢ cieplng kalorymetru w temperaturze 25°C
(K2) w cal/°C obliczy¢ wg wzoru

*25 =
[E?%i + 0,3(25—t)]iww+1,45+4190i»f,-+-wd(23
—Dt (8)
At
w ktorym
<2i —ciepto spalania kwasu benzoesowego, cal/g,

[<2i+0,3(25—TrK)] ustala stosunek ciepta spalania
kwasu benzoesowego w temperaturze 25°C do
temperatury kalorymetru,

tk —najwyzsza koncowa temperatura, °C,
mw —odwazka wzorca termochemicznego, g,
mb —masa bawelny zaptonowej, g,
md —masa drucika zaptonowego, g,
0 3 —ciepto spalania drucika zaptonowego, cal/g (ciepto
spalania drucika mklowo-chromowego 335 cal/g,
a drucika platynowego 100 cal/g),
Dt —poprawka obliczona wg 527 (wzor 2), cal/°C
(podawaé¢ w liczbach catkowitych),
t —przyrost temperatury z poprawka, °C,
1,45 —ciepto syntezy 1cm3 0,1 N kwasdw, call/g,
4190 —ciepto spalania bawetny, ca/g (4190 cal/g),

Ciepto spalania (Q) obliczy¢ w cal/g wg wzoru

At(K2Af{-Dt)—ey—e2—e3—e4
Q= - ©
w ktorym

Ar —przyrost temperatury z poprawka, °C,

. —pojemno$¢ cieplna kalorymetru obliczona wg
wzoru (8), cal/°C,

Dt —poprawka obhczona wg 527 (wzér 2), cal/°C
(podawaé w liczbach catkowitych),

el —poprawka dla powstatych kwasow, cal (1cm3
0,1 N HaOH = 1,45cal) wg wzoru (8)

e2 —poprawka na baweine zaptonowa wg wzoru (8), cal,

e3 —poprawka na drucik zaptonowy wg wzoru (8), cal,

& —dodatkowa poprawka na zawarto$¢ siarki w bada-
nym paliwie, cal, obliczona wg wzoru

(10)

o) 14 m« m,

w ktdrym
ms —zawarto$¢ siarki w prébce badanego paliwa, %,
m,, —odwazka badanego paliwa, g

Ciepto spalania (QB) badanego paliwa w Btu/lb obliczyé

wg wzoru
Os =-1,82 (11)

w ktorym Q = ciepto spalania badanego paliwa, cal/g

52 10 WyniJk Wyniki podawac z doktadnoscig do 5cal/g

lub 10 Btu/lb Warto$¢ opatowg (Qwpd w Btu/lb obliczy¢
wg wzoru

QWP= 4310+0,7195 0B (12)

w ktorym QB — ciepto spalania badanego paliwa w Btu/lb
(wzor 11)

53 Oznaczanie iloczynu ciezaru wilasciwego

(wzglednego) i punktu anilinowego

531. Oznaczanie ciezaru wtasciwego (wzgled-
nego) wykona¢ wg 57 Ciezar wiasciwy (wzgledny d)
obhczyc w °APl wg wzoru

141,5
d - ——- 131,5 (13)
~15,6/15,6
w  ktorym —ciezar wlasciwy w temperaturze
15,6/15,6°C
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5.32. Oznaczanie punktu anilinowego (metoda
zgodna z IP 2/61)

5321. Okreslenia Punkt anilinowy — najnizsza
temperatura, przy ktdrej badany produkt rozpuszcza sie
catkowicie w rdwnej objetosci aniliny

5.322. Zasada metody polega na ogrzewaniu lub
ochtadzaniu kolby zawierajacej badane paliwo, zmieszane
z réwng objetodcig aniliny, przy cigglym mieszaniu, oraz
odczytaniu temperatury, przy ktorej badane paliwo roz-
puszcza si¢ catkowicie w anilinie

5323. Aparatura i przyrzady

a) Probdwka ze szkia trudno topliwego 1 (rys 3), we-

wnatrz ktérej znajduje sie cienkoscienna probowka szklana 2
Probéwka 2 zaopatrzona jest w szczelnie dopasowy korek
gumowy 3 z otworem na termometr

Termometr umieszczony jest tak, ze jego czesc zbiorni-
kowa spoczywa na pierscieniu lub krazku korkowym 4
umieszczonym w poblizu dna probéwki Probdwka 2
osadzona jest szczelnie w korku gumowym 5 probéwki 1
napetnionej rtecig lub olejem transformatorowym do wy-
sokosci zakrywajacej zbiorniczek termometru

Rys 3

b) Ostona z grubej siatki miedzianej ostaniajgca pro-
bowke 1

Zaleca sig, aby ostona byta potgczona z zaciskiem przy-
trzymujagcym probéwke 2

¢) Termometr, o zakresie mierniczym od —38 do 42°C,
z dziatka elementarng co 0,2°C, diugosci 410 mm i S$red-
nicy 5,5—8,0 mm

d) Termometr rteciowy, o zakresie mierniczym od 25
do 105°C, z dziatkg elementarng i wymiarach jak w poz c),

e) 2 pipety pojemnosci 5cm3, z ktérych jedna, przezna-
czona do pobierania aniliny, zaopatrzona jest w gumowa
gruszke

f) Laznia wodna (ogrzewajaca)
g) taznia z mieszaning oziebiajaca —16d i woda tub
staly dwutlenek wegla i aceton

5.324. Odczynniki. Anilina przygotowana w naste-
pujacy sposob aniline odwodni¢ statym wodorotlenkiem
potasu, przesaczy¢ i redestylowac, przy czym przy redesty-
lacji pierwsze i ostatnie 10% odrzucic¢

Wycietg frakcje odwodni¢ powt6rnie statym wodoro-
tlenkiem potasu w czasie nie dtuzszym niz 24 h i przecho-
wywaé w czarnej lub brunatnej butelce

Anilina, ktéra z czystym n-heptanem wykaze punkt ani-
linowy 69,3 T0,2°C, moze byc stosowana do oznaczenia bez
przygotowania

Ze wzgledu na toksyczno$¢ aniliny nie nalezy wciggac
jej ustami do pipety Poniewaz anilina nawet w matych
ilosciach dziata toksycznie rowniez przez skore, przy sto-
sowaniu jej nalezy zachowac daleko idgcg ostroznosc

532.5. Przygotowanie prébek badanego paliwa.
Odwodni¢ badane paliwo przez wstrzgsanie co najmniej
w ciggu 2 mm z bezwodnym siarczanem sodu (1 czesc
siarczanu sodu oraz 3 cze$ci badanego paliwa), nastepnie
pozostawi¢ w spokoju na 1h, po czym badane paliwo zde-
kantowac lub przesaczy¢ przez saczek ze szkila spiekanego
Sredniej porowatosci

5.32 6. Wykonanie oznaczania. Wszystkie przyrzady
przed oznaczaniem dokfadnie oczyscic i osuszy¢ w suszarce
w temperaturze 105 £2°C Przy wykonywaniu oznaczania
zaleca sie stosowaé ochronne okulary z niettukgcego szkta

Do probéwki 2 wiac pipetag 5 cm3 badanego paliwa przy-
gotowanego wg 5325 oraz 5cm3 aniliny przygotowanej
wg 5324 Zamkna¢ probowke 2 korkiem gumowym 3
i umiescic jg centrycznie w probdwce 1 tak, aby dno pro-
béwki 2 byto oddalone od dna probdwki 1 o 5mm

Zacisna¢ korek gumowy 5 i przymocowa¢ ostone Jezeli
w temperaturze 20 £2°C me mozna uzyska¢ jednorodnej
mieszaniny, nalezy umiescic probowke w tazni i ogrzewaé
przy ciagglym wstrzgsaniu, az do znikniecia zmetnienia
cieczy Nastepnie wyjaé probdwke z tazni i ochtodzi¢ z pred-
koscig nie przekraczajagcg 1°C/mm, ciggle mieszajgc przez
wstrzagsanie Temperature, przy ktorej roztwér stanie sie
tak metny, ze w odbitym Swietle nie bedzie widoczny zbior-
niczek termometru, przyja¢ jako przyblizony punkt ani-
linowy

Jezeli przy mieszaniu badanego paliwa z aniling otrzyma
sie  w temperaturze 20 +2°C mieszanine jednorodna,
ochtadza¢ jg w tazni oziebiajacej przy ciagtym wstrzgsaniu,
az do otrzymania zmetnienia

Wyjac probowke z tazni oziebiajgcej i pozwoli¢ miesza-
ninie ogrzewa¢ sie z szybkosSciag TC/min przy cigglym
wstrzasaniu
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Temperature, przy ktére) w Swietle odbitym zbiorniczek
termometru stanie si¢ widoczny, przyjaé jako przyblizony
punkt anilinowy

Oznaczanie powtarza¢ kilkakrotnie (uzywajac S$wiezych
ilosci aniliny i badanego paliwa), ogrzewajac i ochtadzajac
az do uzyskania statego wyniku Nalezy uwaza¢, aby nie
przegrza¢ lub nie przechtodzic roztworu Ustalong tempera-
ture przyja¢ jako punkt anilinowy

Jezeli predkos$é ogrzewania lub ochtadzania jest wieksza
mz 10C/min, przy zblizaniu sie do punktu anilinowego,
umiescic probowke w plaszczu, ktory uprzednio ogrza¢
lub ochtodzie do wilasciwej temperatury

5327. Wynik Za wynik przyja¢ $rednig arytmetyczng
co najmniej dwoch wynikdw oznaczan me réznigcych sie
miedzy soba, w przypadku wykonywania przez to samo
laboratorium wiecej niz o 0,2°C (0,4°F), w przypadku zas
wykonywania przez dwa rozne laboratoria wiecej niz
0 0,5°C (1°F) Wopynik podawa¢ w °F

533. lloczyn ciezaru wtasciwego (wzglednego)
1 punktu anilinowego (X) obliczy¢é wg wzoru

(14)

w ktorym
A —punkt anilinowy, °F,
d —ciezar wihasciwy, °API

54 Badanie dziatania korodujgcego na ptytce
miedzianej (metoda zgodna z IP 154/69)

5.4.1. Zasada metody polega na zanurzeniu wypolero-
wanej phytki miedzianej w badanym paliwie, w okreslo-
nych warunkach cza«u i temperatury, a nastepnie po prze-
myciu, na ocenie zmian powstatych na powierzchni ptytki
przez poréwnanie ich ze wzorcem zgodnie z klasyfikacjg
ASTM

54.2 Przyrzady i materialy

a) Bomba niskocisnieniowa ze stali nierdzewnej (rys 4)
dla cisnienia do 7kG/cm2 (100 Ib per sq m) zamykana
nagwintowang pokrywg karbowang 1 majgca uszko 2 do
podnoszenia pokrywy Do uszczelnienia bomby stosuje sie
pierScien 3 z neoprenu me zawierajgcego siarki

Dopuszcza sie inne konstrukcje bomby oraz uszczelki
z syntetycznej gumy pod warunkiem, aby wewnetrzne
wymiary bomby byly zgodne z rys 4

b) Probéwki szklane o S$rednicy 25 mm
150 mm

¢) Termostat wonny o wymiarach zapewniajacych cat-
kowite zanurzenie bomby w wodzie, utrzymujacy tempera-
ture wody 100 £1°C

d) Statyw z uchwytem dla umocowania probéwki w po-
zycji pionowej, do zanurzenia w tazm na 100 mm

e) Uchwyty dowolnego typu ze stali nierdzewnej do
osadzenia ptytek w czasie ich szlifowania W przypadku
zastosowania uchwytu z innego materiatu nalezy zasto-

i wysokosci

sowa¢ wkladki ze stali nierdzewnej w miejscach stykaja-
cych sie z badanymi ptytkami
f) Probowka plaska do ogladania ptytek (rys 5)

Rys 5

g) Termometr o zakresie pomiarowym od —20 do 102°C
0 dziatce elementarnej co 1°C lub mniejszej Termometr
powinien byc tak umieszczony w tazni, aby wysokosc stupa
rteci nad taznig wynosita me wiecej niz 25 mm

h) Plytki z miedzi wg PN-74/H-82120 znak CU 99,
95B cechy MOB o wymiarach 75x12,5x1,5—3 mm

Ptytki mozna uzywa¢ Kkilkakrotnie pod warunkiem, ze
ich powierzchnie me ulegng znieksztatceniu i ptytki me maja
wzorow ani gtebokich zadrapan, ktérych me da sie usuna¢

i) Pinceta z nierdzewnej stali

j) Wata apteczna

k) Papier Scierny o nasypie korundowym lub karbo-
rundowym o roznych ziarmstosciach, wigczajac papier lub
ptotno karborundowe o ziarnisto$ci 220 wg PN-76/M-59107
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1) Proszek $cierny karborundowy o ziarnistosci
lub 150 wg PN-76/M-59107

) 2 komplety wzorcow korozyjnych wg ASTM, wy-
konanych litograficznie na blaszce aluminiowej, przecho-
wywane w folu z tworzyw

W?zorce chroni¢ przed dziataniem $wiatta Jeden komplet
przechowywac stale w ciemnym miejscu w celu sprawdzenia
stopnia zuzycia stosowanego do oznaczan kompletu wzorco-
wego

m) lzooktan wg PN-75/C-04033

54 3 Przygotowanie do badania

a) Przygotowanie prébek badanego paliwa Badane
paliwo pobra¢ do czystej ciemnej butelki szklanej lub z two-
rzywa sztucznego Probke badanego paliwa chroni¢ przed
dziataniem bezpos$redniego, a nawet rozproszonego $wiatla
Badanie wykonywa¢ natychmiast po pobraniu probki
badanego paliwa

W wypadku gdy zauwazy sie zawiesine wodng, nalezy
badane paliwo osuszy¢ przez saczenie przez srcdpi sgczek
(np Whatmann 4) do czystej suchej probowki wg 5 4 2b)
Czynnosci te wykona¢ w zaciemnionym pomieszczeniu

b) Sprawdzenie wzorcow barwnych Plytki sprawdzié
jednym z dwoch nizej podanych sposobéw

— przez poréwnanie dwoéch takich samych ptytek wzor-
cowych, z ktérych jedna nowa przechowywana jest w ciem-
nosci,

— przez poréwnanie, co jaki$ czas, czesci ptytki wzor-
cowej zakrytej nieprzezroczystg ptytka grubosci 20 mm
z czescig niezastonietg phytki wzorcowej Plytki obserwo-
waé w dziennym Swietle najpierw prostopadle, a potem
pod katem 45°

W przypadku, gdy stwierdzi sie zmiane barwy ptytki
w stosunku do ptytki przechowywanej w ciemnosci lub
w stosunku do czesci ptytki niezastonietej, nalezy taka ptytke
odrzucie

Plytke wzorcowa nalezy wymieni¢ rowmez wtedy, gdy
folia z tworzywa sztucznego wykazuje uszkodzenia

¢) Przygotowanie ptytek Wszelkie zabiegi dotyczace
ptytek przeprowadza¢ nie dotykajac ptytek gotymi rekami
Zaleca sie stosowaé pincete ze stali nierdzewnej i bibute
do saczenia bezpopiotowg

Ptytki miedziane czyscie mechanicznie za pomocg maszyn
szlifierskich zaopatrzonych w papier Scierny o wiasciwym
nasypie lub recznie

Przy recznym oczyszczaniu ptytek postepowac w naste-
pujacy sposob arkusz papieru $ciernego roztozyé na ptas-
kiej powierzchni, zwilzajagc go naftg lub izooktanem i po-
ciera¢ ptytke o papier ruchem kotowym, trzymajac phytke
przez bezpopiotowa bibute do saczenia Plytki czyscic¢
najpierw papierem Sciernym z weglikiem krzemu lub tlen-
kiem glinu o ziarnistosci zapewniajgcej catkowite usuniecie
wzeréw i zadrapan na ptytkach, nastepnie papierem Scier-
nym o nasypie karborundowym o ziarnistosci 220 wg
PN-76/M-59107, lub innym réwnowaznym, do catkowitego
usuniecia siadéw pozostawionych przez poprzednio uzy-
wany papier Scierny, po czym zanurzy¢ je w izooktanie

120Po zanurzeniu plytki wyjac i czyScie najpierw Sciany boczne,

a potem gtéwne powierzchnie plytek proszkiem karbo-
rundowym o ziarnistosci 120 lub 150 wg PN-76/M-59107
Ptytki wyciera¢ z proszku karborundowego S$wiezymi
tamponami z waty Tak wyczyszczone ptytki dotykaé tylko
za pomocg pincety z nierdzewnej stali

Nastepnie zatozyc plytki w uchwyt i polerowac dalej
gtéwne powierzchnie proszkiem karborundowym  Po-
ciera¢ ptytki wzdtuz dluzszej osi ptytki Nastepnie usunagé
pyl metahezny wycierajac ptytki tamponami z waty tak
dtugo, az $wiezo zastosowany tampon bedzie zupeinie czysty

Ptytki zanurzy¢ po zakonczeniu polerowania natychmiast
w badanym paliwie Ptytki po wypolerowaniu powinny mieé¢
wyglad identyczny z $wiezo wypolerowang wzorcowg ptytka
wg ASTM

5.4 4. Wykonanie badania Badane paliwo przygoto-
wane wg 54 3, w ilosci 30 cm3 wlaé do czystej i suchej
probéwki, nastepnie za pomocg pincety wlozy¢ plytke
przygotowang wg 54 3c) do probowki po uptywie 1min
po zakonczeniu szlifowania

Probowke z ptytka delikatnie wsunaé do bomby i zakrecie
szczelnie pokrywe Bombe zanurzy¢ catkowicie w termo-
stacie wodnym o temperaturze 100 £1°C na 2h £5 mm
Po tym czasie bombe wstawi¢ do zimnej wody na 5min
Nastepnie otworzyé bombe, wyciggna¢ probowke, ktorej
zawarto$¢* przenies¢ do zlewki pojemnosci 150 cm3, z kto-
rej z kolei wyjac pincetg ptytke i zanurzy¢ jg w izooktanie,
po czym natychmiast ja wyjac Plytke osuszy¢ catkowicie
bibuta do saczenia bezpopiotowg i obejrze¢ jg doktadnie
w Swietle pod katem okoto 45°

W celu unikniecia powstania znakéw lub plam przy
ogladaniu ptytki, zaleca sie umiescic jg w sptaszczonej
probéwce zamknigetej tamponem z waty wg rys 5

545 Ocena badania. Ptytke poréwnaé¢ z kompletem
wzorcow korozyjnych ptytek wg ASTM i za wynik ozna-
czania podawaé numer klasyfikacyjny wg tabl 3, odpowia-
dajacy zaobserwowanej zmianie barwy na ptytce miedzianej

Tablica 3
Ngmer_ Zmiana Opis1)
klasyfikacyjny na ptytkach
Swiezo polero- — 7)
wana plytka
1 nieznaczne po- — barwa jasnopomaran-
ciemnienie czowa, prawie taka sa-
ma jak $wiezo wypole-
rowanej phytki
— barwa ciemnopomaran-
czowa
2 $rednie pociem- — barwa jasnoczerwona
menie — barwa fioletowa

— roznobarwna z mebies-
kolila odcieniem (lub)
ze srebrnym nalotem
na barwie jasnoczer-
wonej

— barwa srebrzysta

— barwa mosigdzu lub
ztota
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cd tabl 3
*
Numer Zmiana ;
klasyfikacyjny na ptytkach Opis])

3 silne pociemnie- — nalot ciemnokarmazy-
nie i utrata po- nowy na kolorze mo-
tysku sigdzu

— réznobarwne  naloty
z plamami czerwonymi
i zielonymi (pawi), ale
me szary

4 korozja — barwa jasnoczarna

— barwa ciemnoszara lub
bragzowa /. nieznaczny-
mi $ladami pawiego

— barwa grafitowa lub
matowoczarna

— barwa blyszczaca lub
kruczoczarna

*) Wzorce korozji wg ASTM sg to ptytki odpowiadajace charakterystyce
korozyjnej wedtug opisow

2) Swiezo wyszhfowane ptytki wchodza takze w sklad wzorcow jako
wskazéwka jak ma wyglada¢ nalezycie wyszlifowana ptytka przed oznacza-
mem

Nalezy mie¢ na uwadze, ze zawsze ptytka po badaniu
nawet w przypadku gdy badane paliwo nie wykazuje
zadnego dziatania korodujgcego, zmienia swoj wyglad
w poréwnaniu z plytkg przed badaniem

W wypadku niemoznosci jednoznacznego okreslenia
numeru klasyfikacyjnego (zmiana na ptytkach wypada po-
$rodku dwdch numerow klasyfikacyjnych), za wynik nalezy
poda¢ numer Kklasyfikacyjny odpowiadajacy wyzszemu
numerowi wzorca

Jezeli zabarwienie plytki wydaje sie bardziej pomaran-
czowe niz numer klasyfikacyjny 1, nalezy poda¢ nr 1

Jezeli jednak zaobserwuje sie chociazby siady czerwo-
nego zabarwienia, nalezy podac¢ nr 2

Poniewaz jasnoczerwonofioletowg barwe okreslajacg nu-
mer klasyfikacyjny 2 trudno odroznic od czerwonego karma-
zynowego nalotu na mosigdzowym tle, okreslajgcego numer
klasyfikacyjny 3, nalezy w tym wypadku ptytke zanurzyc
w izooktanie Wtedy w wypadku powstania ciemnopoma-
ranczowego zabarwienia ptytke zakwalifikowaé do numeru
klasyfikacyjnego 2, a w wypadku gdy barwa nie ulegnie
zmianie, ptytke zakwalifikowa¢ do numeru klasyfikacyjnego 3

W celu odroznienia ptytek z wielobarwnymi zmianami
okreslajacymi numer klasyfikacyjny 2 i 3, nalezy umiescic
ptytke w probéwce Srednicy 25 mm i wysokosci 150 mm
i podgrza¢ do temperatury 315 —370 C (600—700°F)
w ciggu od 4 do 6 min na ptytce elektrycznej Tempera-
ture sprawdzi¢ za pomocg termometru umieszczonego
w drugiej probowce

W wypadku powstania zabarwienia srebrzystego, prze-
chodzacego w zlotawy odcien, ptytke nalezy zakwalifikowac
do numeru Klasyfikacyjnego 2

W wypadku powstania zabarwienia jasnoczamego, ptytke
nalezy zakwalifikowa¢ do numeru klasyfikacyjnego 3

Jezeli w czasie ogrzewania powstang plamy spowodo-
wane dotknieciem palcami, kontaktem z zanieczyszczeniami

albo kropelkami wody Itp , albo jezeli Sciany boczne wzdtuz
gtdwnej powierzchni ptytki bedg zakwalifikowane do nu-
meru wyzszego mz gtowne powierzchnie ptytki, badanie
nalezy powtérzyc¢

5.5. Oznaczanie skitadu frakcyjnego, destylacja

normalna (metoda zgodna z IP 123/68)

55 1. Zasada oznaczania polega na wyznaczeniu
zaleznosci miedzy objetosciag oddestylowanego badanego
paliwa i temperaturg w warunkach omoéwionych w mniej-
szej metodzie

55.2. Okreslenia

a) Temperatura poczatku destylacji —temperatura od-
czytana na termometrze w chwili oderwania sie pierwszej
kropelki destylatu z dolnego konca rury chtodnicy

b) Temperatura korica destylacji —najwyzsza tempera-
tura wskazana przez termometr w czasie destylacji

c) Temperatura suchego punktu —odczytana tempera-
tura w chwili odparowania ostatniej kropli cieczy' z dna
kolbki destylacyjnej Nie nalezy zwracac uwagi na jakie-
kolwiek krople lub film cieczy na Sciankach kolbki lub na
termometrze

d) Temperatura rozkladu —temperatura, przy ktorej
nastepuja pierwsze oznaki termicznego rozkiadu cieczy
w kolbie, objawiajace sie powstawaniem dymow przy zde-
cydowanym spadku temperatury

e) llosc destylatu w procentach —objeto$¢ destylatu
zaobserwowana w odbieralniku w okreslonych tempera-
turach

f) Catkowita ilosc destylatu w procentach —objetosc
destylatu otrzymana od poczatku do konca destylacji

g) Catkowity odzysk w procentach —suma catkowitej
ilosci destylatu i pozostatosci otrzymanej w kolbce destyla-
cyjnej

h) Straty destylacyjne w procentach —r6znica miedzy
100 a catkowitym odzyskiem w procentach

i) Pozostatos¢ w procentach — objeto$¢ pozostatosci
w cm3 lub réznica miedzy catkowitg iloscig otrzymanego
odzysku w procentach a catkowitg iloScig przedestylowang
w procentach

j) losc odparowana, w procentach —suma ilosci prze-
destylowanej w procentach i strat w procentach w okreslo-
nej temperaturze

5.5 3. Aparat do destylacji (rys 6 i 7)

a) Kolba destylacyjna 1 ze szkla odpornego na dzia-
fanie wysokiej temperatury, pojemnosci 125cm3 (rys 8)

b) taznia chtodzaca 2 z rurg mosiezng bez szwu, $red-
nicy zewnetrznej 14,0 mm, o grubosci $cianki 0,79 0,91 mm
i dtugosci 560 mm (rys 6 i 7)

Odlegtos¢ miedzy Scianami rury, a $cianami tazni powinna
wynosi¢ co najmniej 12,7 mm, z wyjatkiem tych miejsc,
gdzie rura wchodzi lub wychodzi z tazni

Pojemnos¢ plaszcza powinna wynosi¢ co najmniej 5,5 dm3

Chtodnica powinna byc tak osadzona w tazm chtodzacej,
aby odcinek rury o dtugosci okoto 390 mm byt zanurzony
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w cieczy chtodzacej, a odcinek okoto >0 mm przy potaczeniu
z kolbg destylacyjng znajdowat sie na zewnatrz tazni oraz
odcinek rury okoto 114 mm przy pofaczeniu z odbieral-
nikiem znajdowat si¢ rowniez na zewnatrz tazni

Rys 8

Odcinek rury 50 mm powinien byc prosty i ustawiony
pod katem 75° do pionu

Odcinek rury 114 mm powinien byc zgiety w dot na dtu-
gos$¢ 76 mm tak, aby koniec rury po wprowadzeniu do od-

Rjs 6 bieralnika znajdowat sie 25 32mm ponizej gornej po-

wierzchni odbieralnika

Koniec rury powinien byc $ciety pod katem 45°

Odcinek rury 390 mm wewnatrz tazm chtodzacej po-
winien byc osadzony tak, aby przy wylocie odlegto$¢ osi
rury od gornej powierzchni tazm wynosita me mniej niz
32 mm, a przy wylocie odlegtos¢ osi rury od dna tazm wy-
nosita me mniej mz 19 mm

c) Grzejnik elektryczny / urzadzeniem do regulacji
temperatury lub palnik gazowy Bunsena 3 z urzgdzeniem
regulujgcym cisnienie gazu

d) Ostona lub skrzynka destylacyjna 4 dla ostony palnika
typu I (rys 6), z blachy stalowej grubosci okoto 0,8 mm, wy-
sokos¢ 480 mm diugosci 280 mm i szeroko$ci 200 mm, zaopa-
trzona w drzwiczki umiejscowione na waskiej™)rzedniej Scia-
nie W kazdej z dwu przeciwlegtych waskich $cian powinny
znajdowaé sie dwa otwory (razem 4) o Srednicy 25 mm,
ktorych $rodek powinien lezec216mm ponizej gérnej powie-
rzchni ostony Ponadto jedna $ciana powinna mie¢ wyciecie
dla rurki kolbki W kazdej z czterech $cian ostony powinny
ponadto znajdowac sie trzy otwory 7 o $rednicy 12,7 mm
w odlegtosci 25 mm od podstawy ostony

Dopuszcza sie stosowanie ostony typu Il (rys 7) z blachy
stalowej 0 wysokosci 440 mm, dtugosci i szerokosci 200 mm
i grubosci okoto 0,8 mm z okienkami na $cianie przedniej

e) Plytka azbestowa lub ceramiczna 5 o grubosci 3—7 mm
i Srednicy 76—100 mm, ktora umieszcza si¢ na pierscieniu
zelaznym Plytke uzywa sie przy stosowaniu palnika gazo-
wego lub przy innym plomieniowym typie ogrzewania,
a przy stosowaniu elektrycznego ogrzewania moze byc ona
zmodyfikowana lub usunieta
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f) Ptytka azbestowa o nieco mniejszej srednicy niz ptytka 5
z otworem S$rednicy 50 mm stuzaca do podtrzymywania
kolbki destylacyjnej Grubos$¢ ptytki przy otworze powinna
wynosi¢ 3—7 mm  Przy stosowaniu palnika gazowego
ptytke te potozyé na plytke 5

g) Statyw z pierScieniem zelaznym S$rednicy co najmniej
100 mm dla podtrzymywania ptytki azbestowej, umiesz-
czonej wewnatrz ostony

Zamiast statywu mozna stosowac inny rodzaj podstawki

h) Cylinder pomiarowy 6 (odbieralnik), pojemnosci
100 cm3, z dziatkg elementarng co 1cm3 przy czym kazda
dziesigta dziatka powinna byc zaznaczona kreskg wzdiuz
calego obwodu i oznaczona cyfra

Wysokosc cylindra powinna wynosi¢ 248—260 mm,
dtugos$¢ podziatki 128—203 mm i $rednica 1,5—2,0 mm

Cylinder powinien by¢ zakryty krazkiem z bibuty do
sgczema 8

i) Laznia chilodzaca dla cylindra, zapewniajgca utrzy-
manie temperatury 13—18°C, wypetniona cieczg chtodzacy
co najmniej do wysokosci kreski cylindra odpowiadajgcej
100 cm3 objetosci

j) Termometr 9 o zakresie mierniczym od —2 do 400°C,
z dziatka elementarng co 1°C wg tabl 4

Tablica 4

Wielkosci charakterystyczne termometru

Dziatki oznaczone liczbg co 10°C
Komora ekspansyjna wymagana
Dhugos¢ termometru, mm 380 =10
Srednica, mm 5,5-8
Ksztatt zbiorniczka cylindryczny
Dlugos¢ czesci zbiornikowej, mm 8-16
Srednica zbiorniczka, mm 5,5-8
Odlegtos¢ od dolnej czesci zbidr-

niczka do kreski 0°C, mm 25-45
Dhugos¢ podziatki, mm 288- 329
Diuzsza kreska na podziatce co 15°C

+1°C do 300°C
+1,5 powyzej 300

Btad w skali, me wiecej niz

catkowite
pierscien lub kulka

Zanurzenie
Zakonczenie gorne

powinien byc sztucznie starzony przez
skalowaniem, aby

Termometr
specjalng obrobke termiczng przed
zapewnie stabilno$¢ punktu zerowego

W tym celu termometr ogrzaé do najwyzszej tempera-
tury, jaka znajduje sie na skali termometru i utrzymywac
w niej termometr przez 24 h, po czym pozostawi¢ na po-
wietrzu do ochtodzenia do temperatury 20 £3°C, nastepnie
po uptywie 72 h ponownie ogrzewa¢ do najwyzszej tempe-
ratury i ochtodzie

Dokfadno$¢ wskazan termometru powinna miesci¢ sie
w okre$lonych granicach

5.5.4. Przygotowanie do oznaczania

5541. Przygotowanie probek badanego paliwa.
Pobrang prébke badanego paliwa w butelce utrzymywaé
w temperaturze 15°C

W przypadku, gdy badane paliwo zawiera zawieszong
wode, nalezy pobraé¢ inng probke nie zawierajgcg wody

5542 Przygotowanie aparatu do oznaczania Apa-
rat zestawie jak na rys 6 lub 7 Rure chtodniczg oczyscic
szmatkag przymocowang do sznurka lub drutu w celu usu-
niecia pozostatosci po poprzedniej destylacji

W przypadku gdy kolba destylacyjna jest zanieczyszczona
pozostatoSciami koksowymi z poprzedniej destylacji, nalezy
ja wymy¢ mieszaning chromowsg i roztworem wodorotlenku
sodowego, a nastepnie wodg destylowang Po wysuszeniu
kolbe przemy¢ ponownie lekkg benzyng i wysuszy¢ na po-
wietrzu

taznie chlodzacg napetni¢ cieczg ochtadzajaca, zapewnia-
jaca w czasie destylacji utrzymanie temperatury w tazni
0—1,5°C tak, aby rura chtodnicy byta catkowicie w mej za-
nurzona Jezeli jest to konieczne, zastosowac cyrkulacje
lub mieszanie albo dmuchanie powietrzem, tak, aby przez
caly czas wykonywania oznaczania utrzymywa¢ wymagang
temperature tazni chtodzacej

Do kolby destylacyjnej o temperaturze 20 :-b2°C odmie-
rzy¢ za pomoca suchego cylindra pomiarowego 6, o tempe-
raturze 20 +2°C, 100 cm3 badanego paliwa o tempera-
turze 20 £20C Kolbe i cylinder nalezy przechowywaé
w temperaturze 20 £2°C Badane paliwo ostroznie prze-
la¢ do kolby, aby ciecz me dostata sie do bocznej rurki
kolby

Termometr umiescic wspotsrodkowo w korku tak,
aby po wiozeniu go do kolby powierzchnia rteci w czesci
zbiornikowej termometru byta na poziomie dolnej krawedzi
bocznej rurki kolby destylacyjnej Nastepnie umiesci¢
kolbe w ostonie na ptytce azbestowej o Srednicy otworu
50 mm, boczng zas rurke kolby uszczelni¢ w rurze chtod-
nicy za pomocg korka tak, aby wchodzita do rury na gtebo-
kos¢ 25- 50 mm, nie dotykajac jej Scianek Cylinder po-
miarowy 6, nieosuszony, uzyty poprzednio do odmierzenia
badanego paliwa, ustawie jako odbieralnik u wylotu rury
chtodnicy tak, aby koniec rury siegat w gigb cylindra co
najmniej 26 mm, jednak nie nizej kreski oznaczajacej 100cm3
Jezeli temperatura pomieszczenia i odbieralnika jest nizsza
od 13°C lub wyzsza od 18°C, odbieralnik nalezy zanurzyc
az po kreske 100cm3 w tazni, zapewniajgcej utrzymanie
temperatury 13—18°C Cylinder przykry¢ krazkiem z bi-
buty zaopatrzonym w otwor o $rednicy odpowiadajgcej
zewnetrznej $rednicy rury chlodnicy Odczyta¢ i zanoto-
wac cisnienie barometryczne i nastepnie przystgpi¢ do ozna-
czania

555. Wykonanie oznaczania Kolbe z badanym pa-
liwem ogrzewa¢ powoli, regulujagc ogrzewanie tak, aby
pierwsza kropla destylatu spadta po uptywie 5—15min

Odczytang temperature, przy ktorej spadta do cylindra
pomiarowego (odbieralnika) pierwsza kropla destylatu,
zanotowac jako temperature poczatku destylacji

Nastepnie przesungé cyhnder pomiarowy tak, aby ko-
niec rury chtodnicy dotykat Scianki cylindra Ogrzewanie
tak uregulowaé, aby destylacja od uzyskania 5% destylatu
przebiegata ze stalg szybkoscig 4—b5cm3 destylatu na mi-
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nute. W czasie destylacji przeprowadza¢ obserwacje i za-
pisywa¢ wyniki zgodnie z wymaganiami mniejszej normy

Przy odczytach objetosci bra¢ pod uwage memsk dolny
i zapisywa¢ wynik z doktadnoscig do 0,5cm3, a przy od-
czytach temperatury z dokfadnoscig do 0,5°C

Kiedy w kolbie destylacyjnej pozostanie okoto 5cm3
badanego paliwa tak uregulowaé ogrzewanie, aby zakon-
czy¢ destylacje w czasie 3—5min Za koniec destylacji
przyja¢ najwyzszg temperature wskazang przez termometr

W chwili odparowania ostatniej kropli badanego paliwa
z dna kolbki destylacyjnej odczyta¢ temperature suchego
punktu

W wypadku, gdy najwyzsza temperatura zostanie osiag-
nieta przed oddestylowaniem calej objetosci badanego
paliwa, zanotowac, ze dno kolby nie byto suche

Gdy jeszcze destylat Scieka z konca rurki chtodnicy do
odbieralnika obserwowa¢ co 2 min objeto$¢ badanego pa-
liwa w odbieralniku do czasu, gdy dwa po sobie nastepu-
jace odczyty nie wykazg wzrostu objetosci

Nastepnie odczyta¢ i zanotowa¢ objeto$¢ badanego pa-
liwa w odbieralniku z doktadnoscig do 0,5 cm3 jako catko-
witg ilos¢ destylatu w procentach

Ochtodzong pozostato$¢ kolby przela¢ do cylindra po-
miarowego pojemnosci 10cm3 z dziatkg elementarng
co 0,1 cm3ochtodzonego do temperatury 13—18°C, nastep-
nie cylinder umiescic w wodzie i po uptywie 10 mm od-
czyta¢ objetos¢ i zanotowa¢ z doktadnoscig do 0,5 cm3
jako pozostatos¢ Objetos¢ pozostatosci dodac¢ do catkowitej
ilosci destylatu w celu otrzymania catkowitego odzysku
w procentach

Alternatywnie catkowity odzysk w procentach mozna
wyznaczy¢ postepujac nastepujgco

Po ochtodzeniu kolby przela¢ jej zawartos¢ do cylindra
pomiarowego zawierajagcego catkowitg ilos¢ destylatu i za-
notowa¢ te objeto$¢ (po stwierdzeniu, ze nie ulega ona
zwiekszeniu) z doktadnosciag do 0,5cm3 jako catkowity
odzysk w procentach

Straty destylacyjne w procentach obliczy¢ przez odjecie
od objetosci 100 cm3 catkowitego odzysku w procentach
tzw sumy catkowitej ilosci destylatu i pozostatosci po de-
stylacji

Skfad frakcyjny nalezy oznaczy¢ przy cisnieniu baro-
metrycznym 760 mm Hg W wypadku, gdy cisnienie baro-
metryczne w czasie wykonywania oznaczania jest rozne
od 760 mm Hg, nalezy przy odczytywaniu temperatury
uwzgledni¢ poprawke (K) sprowadzajagcg pomiar do cisnie-
nia barometrycznego 760 mm Hg Poprawke (K) w °C
obhczyc wg wzoru

K = 0,0012(760—/>)(273-f) (15)

w ktorym
p —odczytane ci$nienie barometryczne w czasie
destylacji, zredukowane do temperatury 0°C,
—mm Hg,
t — odczytana temperatura destylacji, °C,
0,0012 —wspoétczynnik do przeliczenia ciSnienia na
temperature,

273 —temperatura 0°C wyrazona w skali bezwzgled-
nej
W wypadku gdy ro6znica cisnienia wynosi wiecej niz
10 mm Hg, mozna stosowaé przyblizone wartosci popra-
wek podane w tabl 5

Tablica 5

Poprawka K na kazde

Zakres temperatur TN
P 10 mm Hg rdznicy cisnien

°C

od 10 do 30 0,35
30 do 50 0,38
50 do 70 0,40
70 do 90 0,42
90 do 110 0,45
110 do 130 0,47
130 do 150 0,50
150 do 170 0,52
170 do 190 0,54
190 do 210 0,57
210 do 230 0,59
230 do 250 0,62
250 do 270 0,64
270 do 290 0,66
290 do 310 0,69
310 do 330 0,/1
330 do 350 0,74
350 do 370 0,76
370 do 390 0,78
390 do 410 0,81

Jezeli cisnienie barometryczne jest mzsze niz 760 mm
wartos$¢ poprawek nalezy dodaé, a jezeli jest wyzsze niz
760 mm —odjac

Straty destylacyjne (ws), %, przeliczy¢ réwniez na cisnie-
nie 760 mm Hg wg wzoru

ms —Amst+ B (16)

w ktérym
mst —masa strat obliczona w czasie oznaczania, %,
A i B —stale hczbowe odczytane z tabl 6, stosowane
dla uzyskania skorygowanych strat destyla-

cyjnych
Tablica 6
Cisnienie barometryczne A D
mm Hg

560 0,231 0,384
570 0,240 0,380
580 0,250 0,375
590 0,261 0,369
600 0,273 0,363
610 0,286 0,357
620 0,300 0,350
630 0,316 0,342
640 0,333 0,333
650 0,353 0,323
660 0,375 0,312
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cd tabl 6
Cisnienie barometryczne A B
mm Hg
670 0,400 0,300
680 0,428 0,286
690 0,461 0,269
700 0,500 0,250
710 0,545 0,227
720 0,600 0,200
730 0,667 0,166
740 0,750 0,125
750 0,857 0,071
760 , 1,000 0,000

W celu podania ilosci odparowanej w procentach przy
okre$lonych wskazaniach termometru nalezy kazdorazowo
mierzy¢ ilos¢ destylatu w cylindrze pomiarowym oraz po-
zostatos¢ w kolbie dla kazdej okreslonej temperatury
Nastepnie obliczy¢ kolejno straty dla kazdej okreslonej
temperatury i doda¢ je do odpowiednich ilosci destylatu
w celu o ry,mania odpowiedni j ilosci odparowanej

Temperature dla obliczonej ilosci odparowanej wyznaczy¢
na podstawie wykresu, odkladajac na osi rzednych odczy-
tane wartosci temperatury z poprawcami na cisnienie baro-
metryczne w °C, a na osi odcietych odpowiednie ilosci
destylatu, w procentach objetosciowych

Przyjmujac 0 % objetosci destylatu dla poczatkowej
temperatury destylacji wykresli¢ krzywdg bez zataman

Nastepnie od kazdej obliczonej ilosci odparowanej w pro-
centach odja¢ straty destylacyjne w procentach, w celu
otrzymania odpowiedniej ilosci destylatu w procentach

Z wykresu odczyta¢ warto$ci temperatury odpowiada-
jace tym ilosciom destylatu w procentach, ktore sg tempera-
turami ilosci odparowanej w procentach

Przyktad wyznaczenia wartosci temperatury, przy obli-
czonych ilosciach odparowanych w procentach, podano
na wykresie (rys 9), wykreslonym na podstawie nastepuja-
cych danych

°C
Poczatek destylacji 36,5
5% destylatu 45,5

10% destylatu 54
20% destylatu 65,5

30% destylatu 77
40% destylatu 89,5
50% destylatu 101,5

70% destylatu 131

80% destylatu 149

90% destylatu 171
95% destylatu 186,5
Koniec destylacji 209
%
Catkowita ilos¢ destylatu 97,5
Pozostatos¢ 1,0

Straty destylacyjne 15

0 20 20 BO 80 100
DeStMlat K~ 7606330-3L
Pys 9

Z wykresu odczyta¢ wskazania termometru przy ilos-
ciach destylatu, w %, odpowiadajgce wyznaczonym ilosciom
odparowanym w procentach, co przykladowo podano

w tabl 7
Tablica 7
Wyznaczona Odpowiadajgca Temperatura od-
ilos¢ ilos¢ destylatu czytana z wykresu
odparowana % °C (rys 9)
5 35 43
50 43,5 100
90 88,5 167

556 Wynik Za wynik nalezy przyja¢ $rednig arytme-
tyczng wynikéw, ktérych powtarzalno$¢ i odtwarzalnosé
me rozni sie 0 wartosci wieksze mz odczytane z wykresu
(rys 10) Dopuszczalna warto$¢ odchylenia dla powtarzal-
nosci i odtwarzalnosci zalezna jest od otrzymanego wyniku
oznaczania oraz od stopnia zmiany temperatury

Dla utatwienia stosowania wykresu (rys 10) nalezy za-
fozy¢, ze stopien zmiany temperatury, w °C, przypadajacy
na ilos¢ odparowang, w procentach lub na ilos¢ destylatu,
w procentach, w jakimkolwiek punkcie miedzy tempera-
turg poczatku a temperaturg konca destylacji lub tempera-
turg suchego punktu jest réwny Sredniemu stopniowi
zmiany miedzy 2 punktami temperatury rowno oddalo-
nymi w jednym i drugim kierunku od rozwazonego punktu
temperatury

W zakresie tego przedziatu temperaturowego ilo$¢ od-
parowana, w procentach lub ilo$¢ destylatu, w procentach,
me powinna roznie sie w koncowych temperaturach wie-
cej mz o 10% ilosSci odparowanej, w procentach, lub ilosci
destylatu, w procentach, w wypadku gdy ro/wazany punkt
kzy miedzy 10 a 90% ilosci destylatu i me wiecej mz o 5%
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ilosci odparowane), w procentach, lub ilosci destylatu,
w procentach, w pozostatych punktach

W wypadku temperatury poczatku i konca destylacji,
nalezy zatozyc, ze stopied zmiany temperatury )est taki
sam w zakresie od temperatury poczatku destylacji do 5%
ilosci odparowanej lub ilosci destylatu (0—5% destylatu),
jak i od temperatury konca destylacji do wartosci o 5%
nizszej (np 98 do 93%)

Powtarzalno$¢ i odtwarzalno$¢ dla czterech wiasnosci
wg wykresu (rys 10) odczyta¢ z wykresu przez przepro-
wadzenie prostej linu poziomej z punktu odpowiadajgcego
znalezionej wartosci stopnia zmiany temperatury do prze-
ciecia z prostg charakteryzujacg dang wiasnosc

Powtarzalnos$é Odtwarzalno$é
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Rys 10

56 Pomiar temperatury zaptonu metodg Abla
(metoda zgodna z IP 170/70 p. 6)

5.6 1. Okreslenia. Temperatura zaptonu —najnizsza
temperatura, przy ktérej pary badanego produktu, ogrza-
nego w Scisle okre$lony sposob, tworzg z powietrzem mie-
szanine zapalajacg sie przy zblizeniu ptomienia

56.2. Zasada pomiaru polega na ogrzaniu badanej
prébki w zamknietym tyglu z réwnomierng szybkoscia
W okreslonych odstepach czasu zbliza sie maty ptomyk,
az do zapalenia sie par nad powierzchnig prébki z powsta-
waniem wyraznego blasku wewnatrz tygla Temperature,
przy ktérej nastgpito zapalenie sie par, przyjmuje sie jako
temperature zaptonu

5.6.3. Przyrzady
Aparat Abla (rys 11 i 12)

a) Tygiel mosiezny 1, z kotnierzem okragtym wystaja-
cym na zewnatrz i zagietym pod katem prostym Wewnatrz
tygla znajduje sie wskaznik przyspawany srebrem lub mo-
sigdzem, wykonany z drutu zagietego w gore, ostro zakon-
czony

b) Pokrywa mosiezna 2 szczelnie dopasowana do tygla
z obrzezem skierowanym w doi, dotykajacym kotnierza
tygla Obrzeze to stanowi czesc pokrywy lub moze byc przy-
lutowane srebrem lub mosigdzem do pokrywy

Na pokrywie zamontowane sg

— tulejka do termometru 3
0 zewnetrznej $rednicy 15,235—15,253 mm,

o0 wewnetrznej $rednicy 15,222—15,232 mm,

— czopy 4 do osadzania lampki olejowej, ktore przytwier-
dzone sg do gdrnej powierzchni prowadnikow,

— para prowadnikoéw, w ktdrych przesuwa sie zasuwka

W pokrywie sg trzy prostokatne otwory symetrycznie
umieszczone wzdtuz Srednicy, jeden w $rodku, a dwa po-
zostate tak blisko, jak to tylko mozliwe od wewnetrznej
krawedzi obrzeza i potozone naprzeciw siebie,

— zasuwka mosiezna 5 grubosci okoto 2mm i szero-
kosci 12,7—12,9 mm z dwoma otworami —jeden odpo-
wiada Srodkowemu otworowi pekrywy, a drugi jednemu
z bocznych otworow w pokrywie Ruch zasuwki jest ogra-
niczony przez odpowiednie rygle, a jej dtugos¢ i rozmiesz-
czenie otworow jest takie, ze przy najbardziej zewnetrz-
nym potozeniu zasuwki otwory na pokrywie sg otwarte,
a przy najbardziej wewnetrznym potozeniu sg zamkniete,

— lampka olejowa napetniona olejem rzepakowym do
wysokosci siegajacej do dolnej krawedzi rurki, w ktorej
znajduje sie knot Lampka osadzona jest tak na czopach,
aby mogta wykonywac ruch wahadtowy Lampka jest tak
zsynchronizowana z zasuwka, ze przy otwarciu otworow
w pokrywie lampka zagtebia sie w S$rodkowym otworze

Dtugos¢ rurki, w ktdrej znajduje sie knot, okoto 15 mm,
$rednica wewnetrzna 1,5—1,7 mm

Dopuszcza sie zamiast lampki olejowej stosowanie pal-
niczka gazowego

— tulejka do termometru 3 do pomiardw temperatury
zaptonu —rurka metalowa zamontowana pod katem pros-
tym do Srednicy przechodzacej przez Srodek otworow

— koralik 6 z kosci stoniowej lub innego odpowiedniego
tworzywa, S$rednicy okoto 3,1—4,1 mm stuzacy jako wzoér
wielkosci ptomienia palnika

¢) Mieszadto 7 z mosigdzu, w tulejce 8 zamontowanej
do pokrywy po stronie przeciwnej niz tulejka na termometr
w sposob umozliwiajacy swobodny ruch mieszadta Diu-
gos¢ i kat osadzenia mieszadta powinny byc takie, aby skrzy-
detka mieszadta znajdowaty sie ponizej zbiornika termometru
Mieszadto sktada sie z okragtego preta nagwintowanego
w gornej czesci, do ktorego przylutowane sg srebrem cztery
skrzydetka Na gornej czesci preta znajduje sie kotnierz
umozliwiajacy zanurzenie mieszadta tylko do wymaganej
gtebokosci Do gomego konca preta dokrecona jest dtuga
nasadka od wewnatrz nagwintowana, zakonczona karbo-
wang gatka W wypadku gdy nie uzywa sie mieszadia,
otwor tulejki zamkna¢ cylindryczng zatyczkg Wymiar a
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(rys 12) powinien byc taki, aby mieszadto obracato sie
swobodnie po zamontowaniu pokrywy

Mieszadto powinno obracac sie zgodnie z ruchem wska-
z6wek i kierowac ciecz ku dotowi tygla

d) taznia wodna 9 skladajgca sie z dwoch naczyn cy-
lindrycznych o ptaskich dnach Naczynia umieszczone sg
wspotosiowo jedno w drugim i przyspawane u gory do mie-
dzianego pierscienia o $rednicy zewnetrznej wiekszej niz
Srednica wiekszego naczynia i o Srednicy wewnetrznej
mniejszej mz $rednica mniejszego naczynia Przestrzen
miedzy naczyniami jest napetniona wodg

e) Pierscien ebonitowy lub fibrowy 10, zamkniety w $rod-
ku pierScienia miedzianego, tworzy pokrywe tazni W czasie
oznaczania tyg’elek wchodzi w otwor, a jego kotnierz spo-
czywa na pierscieniu ebonitowym tak, ze tygielek jest
umieszczony centryczme wewnatrz tazni PierScien eboni-
towy jest przymocowany za pomocg szesciu matych Srub
do phyty

f) Tulejka 11, do termometru, do pomiaru temperatury
tazni wodnej, znajdujaca sie na pokrywie fazni, o $rednicy
wewnetrznej 15,0—15,5mm

g) Lejek 12, do napetniania tazni wodg i rurka przele-
wowa znajdujaca sie na pokrywie fazni

h) Dwa uchwyty

i) Trojnég z lanego zela/a, na ktérym spoczywa tazn a,
przymocowany do zewnetrznego rmedz-anego plaszcza,
grubosci me mniejszej niz 2 mm i $rednicy 165 £2,5 mm
Do ptaszcza przymocowane sg dwa uchwyty

j) Termometr 13, do pomiaru temperatury zaptonu —
rteciowy, napetniony azotem, skalowany czarng emalig,
0 zakresie mierniczym 10—65°C, z dziatka elementarng
co 0,05°C Kazda pigta i dziesigta dziatka jest zaznaczona
dtuzszg kreska

Diugos¢ —230 mm (9 cah)

Srednica — 6,2—7,1 mm (0,24—0,29 cala)

Srednica czesci zbiornikowej —9 mm

Odlegto$¢ od dolnej czesci zbiornikowej do dziatki od-
powiadajacej 30°C —68—78 mm

Odlegto$¢ miedzy dziatkami 3C—80°C —nie mniejsza
mz 180 mm

Zanurzenie termometru w czasie pomiaru powinno
byc takie, aby dolna jego < zesc zbiornikowa byta oddalona
od gornej krawedzi kotnierza mosieznego o 60 +1,5 mm

k) Termometr rteciowy 14, do pomiaru temperatury
tazni wodnej, napetniony azotem, skalowany czarng emaha,
0 zakresie mierniczym od 30—90°C, z dziatkg elementarng
co 0,5°C Kazda pigta i dziesigta dziatka jest zaznaczona
dluzsza kreska

Diugos$¢ —okoto 230 mm (9 cali)

Srednica — 6,2—7,1 mm

Srednica czeéci zbiornikowej —nic wieksza mz termo-
metru, a dtugos¢ —okoto 20 mm

Odlegto$¢ od dolnej czesci zbiornika do dziatki odpo-
wiadajgcej 50°C —okoto 100 mm

Odlegto$¢ miedzy dziatkami 50—90°C —nie mniejsza
mz 88 mm

Zanurzenie termometru w czasie pomiaru powinno

byc takie, aby dolna czesc zbiornika byta oddalona od gor-
nej krawedzi kotnierza mosieznego o 80 2 mm

)  ~Kotmerze mosiezne na termometry Srednicy wewnetrz-

nej, takiej aby ciasno wchodzity do tulejki
1) Ostona 15
m) Rura wlewowa 16

Rys 11 A

56.4 Wykonanie oznaczania Aparat do pomiaru
powinien byc umieszczony w miejscu zabezpieczonym od
przewiewu ktaznie wodng oraz przestrzen otaczajaca tygiel
napetni¢ woda do wysokosci okoto 40 mm

Badane pahwo oziebi¢ do temperatury 0—10°C (32%
+50°F) i wla¢ do czystego tygla, ustawionego poziomo,
do wysokosci réwnej z koncern wskaznika Na tygiel na-
tozy¢ pokrywe przy zamknietej zasuwce, po czym umiescié
catosc w tazni uwazajac, aby paliwo nie zwilzyto Scian tygla
nad powierzchnig cieczy Nastepnie osadzi¢ w pokrywie
termometr do wymaganego /anur/ema Nic wolno zmie-
nia¢ potozenia termometru w czasie przeprowadzania
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pomiaru Ogrzewac taznie z szybkoscig taka, aby tempera-
tura badanego paliwa podnosita sie 1°C (2°F) na minute

Gdy badane paliwo osiggnie temperature 27°C (80°F),
przeprowadza¢ proby zaptonu w odstepach co 0,5°C
(1°F), otwierajac otwor, przysuwajac ptomien palnika do
tygielka i zamykajac otwor (przerwa¢ woéwczas mieszane)
Ptomien palnika przez caly czas oznaczania powinien mie¢
$rednice okoto 3,8 mm, co sprawdzi¢ przez poréwnanie
z koralikiem Czynno$¢ zapalania, tzn otwieranie okienka,
przysuwanie palnika i zamykanie okienka me powinna
trwaC dtuzej niz 4 s Czynno$¢ zapalania powtarza¢ do
chwili kiedy pojawi sie wyrazny ptomien

Za temperature zaptonu badanego paliwa przyjac¢ tempe-
rature, przy ktérej nastepuje pierwsze nagle zapalenie sie
par wewnatrz tygla (niebieski ptomien nad calg powierzch-
nig produktu) Niebieskiego odblasku, ktdry otacza czasem
ptomyk zapalajagcy, me nalezy myli¢ z ptomieniem paliwa
wewnatrz tygla

Zapaleniu towarzyszy zazwyczaj lekki wybuch i zgasnie-
cie ptomienia palmczka Zanotowac te temperature i cisnie-
nie barometryczne w mm Hg

W przypadku, gdy pomiar jest wykonywany przy cis-
nieniu roznym od 760 £15 mm Hg, uwzgledni¢ poprawke
(P) obliczong wg wzoru

P = 1+0,04(760-p) a7

w ktérym

t — zaobserwowana temperatura, °F,

p —cisnienie barometru, mm Hg,

Poprawke te mozna stosowac tylko dla cisnienia 735—
785 mm Hg

Otrzymang temperature w °F przeliczy¢ na °C

W przypadku gdy istniejg bledy termometru i bledy
aparatu, nalezy je uwzglednic

| 56.5. Wynik Za wynik przyja¢ $rednig arytmetyczng
co najmniej dwdch wynikéw pomiardw me réznigcych sie
miedzy sobg, w wypadku przeprowadzenia dwdch réwno-
legtych pomiaréw, me wiecej mz o 1°C (2°F), a w wypadku
wykonywania pomiaru przez dwa rozne laboratoria, me
wiecej mz o 1,5°C (3°F) Woyniki podawac z dokladnoscig
do 0,5°C

5.7 Oznaczanie ciezaru wiasciwego (wzglednego)
areometrem (metoda zgodna z IP 160/68)

5.7 1. Okreslenia

a) Ciezar whasciwy (wzgledny) —stosunek ciezaru danej
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objetosci cieczy w temperaturze ty do ciezaru takiej samej

objetosci czystej wody w tej samej temperaturze
Temperaturg odniesienia jest 15,6°C, natomiast ozna-

czanie mozna prowadzi¢ réwniez w innej temperaturze

zauwazy sie na powierzchni cieczy pecherzyki powietrza,
nalezy je usung¢ przez lekkie dotkniecie powierzchni cieczy
kawatkami czystej i suchej bibuty do saczenia

Ustawie cylinder z badang prébka w pozycji pionowej

b)  Gestosc (masa wiasciwa) —masa cieczy zajmujgcaw miejscu zabezpieczonym od przewiewu i zmian tempera-

jednostke objetosci w temperaturze 15°C

5.7 2 Jednostki

Ciezar wiasciwy (wzgledny) d...,/i.j. ~ liczba nicmia-
nowana

Gestosc g —g/cm3

Za temperature odniesienia w normie przyjeto tempera-
ture 15°C

573 Zasada oznaczania polega na doprowadzeniu
badanego paliwa do wymaganej temperatury, wprowa-
dzeniu go do cylindra o tej samej temperaturze i zanurzeniu
w nim areometru Po osiggnieciu stanu rdwnowagi odczy-
tuje sie wskazania areometru i temperature badanego paliwa

5.7.4. Przyrzady

tury

Jezeli oznaczanie wykonuje sie¢ w temperaturze rdznia-
cej sie od temperatury 20 +2°C, nalezy uzyc termostatu
Nastepnie zanurzy¢ areometr w cieczy, a po ustaleniu sie
jego potozenia wymiesza¢ ostroznie zawarto$¢ cylindra
termometrem, ktorego stup rteci powinien byc zanurzony
w cieczy

Odczytac temperature z doktadnosciag do 0,25°C, po czym
wyjac termometr i po ustaleniu sie potozenia areometru
wcisngc go o okoto 2 podziatki w dot, po czym zwolnic
nacisk Uwazaé przy tym, aby czesc areometru wystajgca
z cieczy me byfa zwilzona produktem

Po ustaleniu sie potozenia areometru z dala od $cian
cylindra odczyta¢ wskazania podziatki areometrycznej
z dokfadnoscig do 0,0001

a)  Areometry wg BS 718 1960 serii L 50 SP i M 50 SP Natychmiast po odczytaniu wskazania areometru odczy-

wg tabl 8 ta¢ temperature z doktadnoscig do 0,25°C
Tablica 8
Z ikres mierniczy Podziatka Poprawka
Specyfikacja. Typ Jednostki ) pojedynczego  dziatka na
catkowity areometru  elementarna biad memsk
BS 71S 1960  Specjalny dla  gesto$¢ Kg/dm3
L 50 SP produktéw naf- (g/cm3) w tem-  0,600-1,100 0,050 0,0005 +0,0003 +0,0007
towych peraturze 15°C
M 50 SP 0,600-1,100 0,050 0,001 +0,0006 +0,0014
BS 718 1960  Specjalny dla  ciezar whasciwy
L 50 SP produktéw 60/60°F (15,6) 0,600-1,100 0,050 0,0005 +0,0003 +0,0007
naftowych 15,6°C)
M 50 SP 0,600- 1,100 0,050 0,001 +0,0006 +0,0014

b) Cylindry ze szkfa bezbarwnego z dziobkiem o $red-
nicy wewnetrznej co najmniej 25 mm wiekszej od zew-
netrznej Srednicy uzywanego areometru Wysokosc cy-
lindra powinna by¢ taka, aby dolny koniec areometru za-
nurzonego w ciecz}’ znajdowat sie w czasie oznaczania w od-
legtosci nie mniejszej mz 25 mm od dna cylindra

c) Termometr rteciowy o zakresie mierniczym od —20
do 102°C z dziatkg elementarng co 0,2°C z dopuszczalnym
btedem oznaczenia +0,1°C

d) Termostat do utrzymywania stalej temperatury

57.5. Wykonanie oznaczania. Badane paliwo, cy-
linder oraz termometr doprowadzi¢ do temperatury me
rozniacej sie wiecej mz o 3°C od wymaganej temperatury,
w ktorej przeprowadza sie pomiar

WIac ostroznie badane paliwo do czystego cylindra szkla-
nego, uwazajac, aby pecherzyki powietrza nie przedosta-
waly sie do cieczy Nalezy zapobiec rozpryskiwaniu sie
oraz odparowywaniu badanego paliwa

W przypadku gdy w czasie wlewania badanego pahwa

Za wskazanie areometru przyja¢ punkt ze skali, w kto-
rym powierzchnia cieczy przecina skale Punkt ten ozna-
czy¢ wzrokowo, umieszczajgc oczy ponizej powierzchni
cieczy, a nastepnie podnoszac je powoli, az powierzchnia
widziana poczatkowo jako znieksztatcona elipsa stanie sie
linig prostg przecinajaca skale areometru

Bezposrednio po wykonaniu oznaczania wymiesza¢ ba-
dane paliwo termometrem i odczyta¢ jego temperature

Jezeli temperatura bedzie rdznita sie od poprzedniego
odczytu wiecej mz o 0,5°C, powtarza¢ pomiar az do osiag-
niecia temperatury nie rdznigcej sie¢ wiecej mz o 0,5°C
od poprzedniego odczytu

Za temperature oznaczania przyja¢ Srednig temperature
odczytang z doktadnoscig do 0,2°C (0,5°F) przed i po po-
miarze

Jezeli oznaczanie ciezaru wiasciwego przeprowadza sie
w temperaturze roznej od 15,6°C, nalezy uwzgledni¢ po-
prawke wg tabl 9

Poprawka ta moze byc stosowana tylko wtedy, gdy tem-
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'tablica 9

Cigzar whasciwy \yspstezynnik CleZar WhSCIWY \ysngteovnnik

wzgledny poprawki wzgledny poprawki

60/60°F m 1°F 60/60°F na 1°F
(15,6/15,6-C) (15,6/15,6°C)
0,5967 0,6049 0,00057  0,7125- 0,7537 0,00044
0,6050-0,6133 0,00056  0,7538-0,7649 0,00043
0,6134-0,6219 0,00055  0,/650 0,7760 0,00042
0,6220 - 0,6320 0,00054  0,7761-0,7869 0,00041
0,6321-0,6419 0,00053  0,7870- 0,7988 0,00040
0,6420- 0,6530 0,00052  0,7989 0,8124 0,00039
0,6531-0,6649 0,00051  0,8125- 0,8283 0,00038
0,6650 0,6775 0,00050 0,8284 0,8599 0,00037
0,6776- 0,6899 0,00049  0,8600 - 0,9250 0,00036
0,6900 0,7025 0,00048  0,9251-1,0249 0,00035
0,7026 0,7166 0,00047  1,0250-1,0749 0,00034
0,7167 0,7300 0,00046  1,0750 1,1249 0,00033
0,7301 0,7424 000045

peratura oznaczania mc rozni si¢ od 15,6°C (60°F) wiecc]
raz o 10°C (20°F)

W cyniku nalezy réwniez uwzgledni¢ poprawke podang
w metryce arcometru

W przypadku oznaczania gestosci w temperaturze roz-
nej od 15°C, nalezy uwzgledni¢ poprawke wg tabl 10
Poprawka ta moze byc stosowana tylko wtedy, gdy tempe-
ratura oznaczania me rozm sie od 15°C wiecej mz o 10°C

Tablica 10

Gestos¢ w tem-  Wspotczynnik Gestosc w tem- \Wspdlczynnik

peraturze poprawki peraturze poprawki

15°C, g/dm3 na 1°C 15°C, g/cm3 na 1°C
0,5967-0,6049 0,00103  0,7422 -0,7534 0,00079
0,6050-0,6133 0,00101  0,7535-0,7646 0,00077
0,6134-0,6219 0,00099  0,7647-0,7757 0,00076
0,6220-0,6319 0,00097  0,7758-0,7866 000074
0,6320 0,641& 0,00095  0,7867-0,7984 0,00072
0,6419 0,6529 0,00094  0,7985- 0,8020 0,00070
0,6530-0,6648 000092 0,8021-0,8279 0,00068
0,6649-0,6773 0,00090  0,8280-0,8594 0,00067
0,6774-0,6897 0,00088  0,8595- 0,9245 0,00065
0,6898-0,7023 0,00086  0,9246-1,0243 0,00063
0,7024 0,7164 0,00085  1,0244- 1,0742 0,00061
0,7165- 0,7298 0,00083  1,0743-1,1241 0,00059
0,7299-0,7421 0,00081

576 Wynik Za wynik, w wypadku wykonywania
oznaczan przez to samo laboratorium, przyjaé S$rednig
arytmetyczng co najmniej dwoch wynikow pomiaréw me
roznigcych sie miedzy sobg wiecej mz o 0,0005

W przypadku wykonywania oznaczan przez dwa rozne
laboratoria za wynik prawidtowy przeja¢ wynik co najmniej
dwoéch pomiardw, me réznigcych sie miedzy sobg wiecej
mz 0,0012

58 Oznaczanie aktywnych zwigzkéw siarki Prdba
Doktora (metoda zgodna z IP 30/56)

5.8.1 Zasada metody polega na wytrzasaniu bada-
nego paliwa z roztworem otowinu sodowego i ze sproszko-

wang siarkg oraz na jakosciowym stwierdzeniu obecnosci
merkaptanow i siarkowodoru, co objawia sie zmiang barwy
siarki znajdujacej sie na granicy faz badanego paliwa i wody
lub zmiany barwy ktérejkolwiek fazy

582 Przyrzady Cylinder pomiarowy pojemnosci
50 cm3 Zaopatrzony w doszlifowany korek szklany

583 Odczynniki i roztwory

a) Otowiu sodowy (NaZPb02, roztwor przygotowany
w nastepujacy sposob 259 krystalicznego octanu oto-
wiawego Pb(C2H30 22 3H2 rozpuscie w 200 cm3 desty-
lowanej wody i przesagczy¢é Do przesagczu dodaé 60 g
wodorotlenku sodowego w 100 cm3 wody destylowanej
Cato$¢ ogrzewa¢ na wrzacej tazm wodnej przez 30 min,
po czym rozcieficzy¢ wodg destylowang do objeto$ci 1dm3

Roztwor przechowywac¢ w szczelnie zamknietej butelce

W wypadku, gdy me jest klarowny, przed kazdym uzy-
ciem przesaczy¢ go przez azbest (na tyglu Goocha)

b) Siarka —cz sublimowana, sprawdzona na nieobec-
nos$¢ siarkowodoru proba Doktora z benzyng lub benze-
nem me zawierajgcymi siarczkw

¢) Chlorek kadmowy czd a (CdCl2, roztwor zawiera-
jacy 100 g chlorku kadmu i 10cm3 11 N roztworu kwasu
solnego w 1 dm3 wody destylowanej

d) Jodek potasu czda, roztwor zawierajgcy 100g
jodku potasu w 1 dm3 wody destylowanej, $wiezo przy-
gotowany,

c) Skrobia, roztwor 5-proccntowy $wiezo przygotowany

5.8 4. Wykonanie oznaczania. Do cylindra odmierzy¢
10 cm3 badanego paliwa i 5cm3 roztworu otowinu sodo-
wego Calo$¢ energicznie wytrzasa¢ przez 15s

Jezeli w czasie wytrzgsania wystgpi opalescencja prze-
chodzaca w ciemne zabarwienie, uznac, ze badane paliwo
zawiera zarowno siarke merkaptanowg, jak i siarke ele-
mentarng

Jezeli juz przy poczatkowym wytrzasaniu wytraci sie
czarny osad, nalezy uznaé, ze badane paliwo zawiera siarko-
wodor

Jezeli w czasie wytrzasania wytwarza sie powoli brunatny
osad, moze to Swiadczy¢ o obecnosci nadtlenkéw w bada-
nym paliwie W tym przypadku nalezy sprawdzi¢ ich obec-
no$¢ w nastepujacy sposob badane paliwo wytrzasac,
dodajac 20% obj (w stosunku do objetosci prébki) zakwa-
szonego jodku potasu, z dodatkiem kilku kropli roztworu
skrobi Niebieskie zabarwienie warstwy wodnej wskazuje
na obecnosc nadtlenkow

Po stwierdzeniu zawartosci siarkowodoru, w celu wy-
krycia merkaptanow usuna¢ siarkowodor przez silne wstrza-
sanie badanego paliwa z 5-procentowym roztworem chlorku
kadmu Usungé osad, a nastepnie do cylindra doda¢ matg
iloé¢ doktadnie roztartej siarki i calosc silnie wytrzgsac
przez 15s Roztwor pozostawi¢ do odstania na 1min

Jezeli zolte zabarwienie, wystepujace przed dodaniem
siarki, zmieni sie po dodaniu jej na brunatny lub czarny
osad, nalezy uzna¢, ze badany produkt zawiera merkaptany,
natomiast me zawiera siarkowodoru i siarki elementarnej

Badane paliwo wytrzymuje probe, tzn me zawiera siar-
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kowodoru, siarki elementarnej, jezeli barwa siarki lub ktérej-
kolwiek fazy nie ulegnie zmianie

Wyniki mozna podawac oddzielnie dla kazdego rodzaju
zwigzkow siarki jako obecnosc lub nieobecnos¢ ich w bada-
nym paliwie (siarkowodor, nadtlenki oraz siarka merkapta-
nowa i siarka elementarna)

59. Oznaczanie zawartosci siarki metodg spa-
lania w lampce (metoda zgodna z IP 107/73)

59.1. Zasada oznaczania polega na spaleniu bada-
nego paliwa w zamknietym systemie przy uzyciu lampki
wg 59 2a) w sztucznej atmosferze sktadajacej sie z 70%
dwutlenku wegla i 30% tlenu, zabezpieczajacej tworzenie
sie tlenkéw azotu

Powstajace tlenki siarki absorbuje sie i utlenia do kwasu
siarkowego w roztworze wody utlenionej, z ktorego usuwa
sie dwutlenek wegla przez przedmuchiwanie powietrzem

Siarke jako siarczan oznacza sie przez miareczkowanie
roztworem wodorotlenku sodowego w obecnosci wskaz-
nika purpury metylowej

59 2. Przyrzady

a) Lampka ze szkta chemicznie odpornego (rys 13)
sktadajgca sie z kolbki stozkowej 1 pojemnosci 25cm3,
z dwoma szklanymi haczykami na zewnatrz i palnika 2
(rys 14) skiadajacego sie z dwu centryczme osadzonych
szklanych rur

Palnik ma trzy mate szklane kulki osadzone szczelnie
w przestrzeni miedzy zewnetrzng a wewnetrzng rurg

Palnik ma szlify do potaczenia z kolbka i kominkiem

Palnik u podstawy powinien mie¢ otwor o $rednicy 1 mm
do wyrdwnania cisnienia miedzy kolbkg a kominkiem
Gdy lampka pofgczona jest z kominkiem, nalezy dodat-
kowo wzmocni¢ jej potaczenie sprezynkami metalowymi
lub gumowymi (zaczepionymi miedzy haczykami kolbki
a haczykami kominka)

b) Kominek ze szkta chemicznie odpornego 3 (rys 13. 14)
zaopatrzony w szlify stozkowe do potgczenia z palnikiem
i pochfaniaczem

¢) Pochtaniacz ze szklg chemicznie odpornego 4 (rys 14)
zaopatrzony w szlify stozkowe do potaczenia z kominkiem
i pochtaniaczem kropel oraz z podpdrka ze szklanego preta
W wiekszym ramieniu absorbenta wtopiona jest ptatka
szklana ze szkla spiekanego 5 z otworami 150 do 200
oczek/cal Porowato$¢ tego kragzka powinna byc taka, aby
po wlaniu do pochtaniacza 50 cm3 wody i przepuszczaniu
powietrza z natezeniem 3dm3min od kominka do pochta-
niacza, roznica cismen miedzy dwoma czeSciami pochia-
niacza wynosita 15—23cm stupa H2 przy réwnomier-
nym rozpraszaniu powietrza

d) Pochtaniacz kropel 6 ze szklg chemicznie odpornego,
zaopatrzony w szlify stozkowe do potgczenia z pochtania-
czem (rys 13 i 14)

e) Zestaw doprowadzajacy z butli mieszanke gazowg
C02+ 02 do lampki, przyktadowo podany na rys 15,
ktéry sktada sie z

— rozdzielacza prozniowego potaczonego z pompg
prézniowg zapewniajacag state natezenie gazu 3 dm3Imin

)]

przez kazdy pochtaniacz i utrzymujaca state cisnienie w ca-
tym zestawie na wysokosci 400 mm H20 ponizej cisnienia
atmosferycznego,

— urzadzenia regulujgcego przeptyw doprowadzanych
gazow z dwoma zaworami kontrolnymi 1-stopniowymi,
za pomocg ktorych nalezy ustali¢ cisnienie gazéw 0,70
:t0,15kG/cm2 i zapewnie state ci$nienie na regulujgcych
przeptyw zaworach iglicowych,

— podgrzewacza zainstalowanego przed zaworami kon-
trolnymi, do ogrzania dwutlenku wegla (aby zapobiec
zamarzaniu zaworow),

— phtuczki pojemnosci 1dm3 majacej w dolnej czesci
ptytke ze szkia spiekanego, zawierajacej 300—400 cm3
1,5-procentowego roztworu wody utlenionej,

— 2 przeptywomierzy do mierzenia stosunku miesza-
nych gazéw w zbiorniku wstepnym

Mieszanka gazow doprowadzana do kominka lampki
powinna byc utrzymywana przy statym ci$nieniu 1—2 cm
stupa H2 i powinna byc doprowadzana do palnika pod
cisnieniem okoto 2cm stupa H2

Rurki taczace kolektor kominowy z kominkami lampek
powinny mie¢ wewnetrzng $rednice nie mniejsza niz 6,4 mm

Ptuczka gazowa powinna mie¢ pojemnos¢ 1dm3

Do zestawu mozna zamontowa¢ dowolng ilos¢ lampek,
z tym ze nalezy ustali¢ wtedy odpowiednig pojemnos¢
przeptywu przeptywomierzy
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f) Knot bawetniany czysty, o diugim cienkim splocie,

dobre) handlowej jakosci

593. Materiaty i odczynniki

a) Tlen (02, o czystosci 99,5%, sprawdzony wg 594 1

b) Dwutlenek wegla (C02 o czystosci 99,5% spraw-
dzony wg 5941

¢) Kwas solny czda (HC1), roztwor 1 10, otrzymany
przez zmieszanie 1 objetosci stezonego kwasu solnego
(1,19) z 10 objetosciami destylowane) wody

d) Woda destylowana o odczynie obojetnym wobec
stosowanego wskaznika

e) Woda utleniona — ro/twor 1 19 — przygotowany
przez zmieszanie 1 objetosci pcrhydrolu (ILO, 30%)
z 19 objetosciami wody destylowanej Pr/echowywac
w ciemnej butelce z korkiem szklanym

f) Wodorotlenek sodowy czd a, roztwor zawierajacy
100 g NaOH w 1dm3 wody destylowanej

g) Wodorotlenek sodowy czd a, roztwor 0,05 N, mia-
nowany kwasem solnvm wg c) wobec purpury metylowej
Przechowywa¢ w butelce ze szkta odpornego na dziatanie
wodorotlenku i zabezpieczonej przed dostepem dwutlenku
wegla i powietrza Do potgczenia miedzy butelkami a biu-
retami stosowaé weze z czystej gumy

59 4. Przygotowanie do oznaczania

594 1. Sprawdzanie czystosci tlenu i dwutlenku
wegla. Dla kazdej serii prébek poddawanych spalaniu
przygotowa¢ dodatkowy pochtaniacz dla $Slepej proby,
wlewajagc do wiekszej czesci pochtaniacza 30 £2 cm3
Swiezo zobojetnionego roztworu wody utlenionej (1 19)
Kominek pochtaniacza zamknag¢ korkiem i przepuszczac
strumieri mieszaniny CO02+ 02 przez ten pochianiacz,
az do spalenia sie wszystkich probek Wtedy zamknaé
doptyw CO02+ 0 2 i przedmucha¢ go powietrzem wg 595
Nastepnie miareczkowaé zawarto$¢ pochtaniacza wg 595
i w przypadku gdy do miareczkowania $lepej proby /uzyje
sie wiecej niz 0,1cm3 0,05 N roztworu wodorotlenku
sodowego, nalezy wymierne butle z C02 i powtérzy¢ ozna-
czanie

5942 Przygotowanie wody utlenionej. Roztwor
wody utlenionej (1 19) zobojetni¢ bezposrednio przed
uz\ciem w nastepujacy sposob pobraé wode utleniong
w takiej ilosci, aby mozna byto wla¢ do kazdego pochia-
niacza 30 cm3 wody utlenionej i doda¢ 1 krople wskaznika
purpury metylowej na kazde 100cm3 wody utlenionej,
a nastepnie dodawac kroplami 0,05 N roztwor wodorotlenku
sodowego, az do zmiany barwy purpurowej na jasnozielong

5943 Przygotowanie aparatu do oznaczania Apa-
rat zestawie jak na rys 15, przy czym przy pierwszym ozna-
czaniu napetni¢ pochtaniacz 30 £2 cm3 wody

Do ptuczki wdac 300—400 cm3 roztworu 1,5-procentowej
wody utlenionej

Poniewaz manometr rozdzielacza przy koricu oznaczania
spetnia funkcje ptuczki w celu usuniecia dwutlenku wegla
z pochianiacza, nalezy zastosowac jako ciecz manometryczng
1,5-procentowy roztwor wody utlenionej (H204d)

Ustali¢ zaworami miedzy rozdzielaczem prézniowym
i pochfaniaczem kropel natezenie przeptywu mieszanki
gazowej na 3dm3Imin przez kazdy pochtaniacz przy otwar-
tych wylotach kominka i ci$nienie w catym zestawie na wy-
sokosci okoto 40 cm stupa H20 ponizej cisnienia atmosfe-
rycznego

Po ustaleniu natezenia przeptywu mieszanki gazowej
usung¢ wode z absorbera

Nastepnie do pochtaniacza pobra¢ po 30 £2 cma3 Swiezo
zobojetnionego wg 5942 roztworu wody utlenionej
Dla kazdej serii prébek poddawanych spalaniu przygoto-
waé¢ dodatkowy pochtaniacz do $lepej proby Natozyc
pochtania¢/ kropel i kominek i potac/lyc je z zestawem
doprowadzajgcym mieszanke gazowg za pomocg wezy
z gumy bezsiarkowej Zamkng¢ wlot} kominka korkami

Pr/y zamknietych zaworach kontrolnych palnika i w petni
otwartym zaworze do regulowania prozm i ustalonym cis-
nieniu rozdzielacza prozmowrego na wysolosci 40 cm
stupa PLO ponizej ci$nienia atmosfctycziugo otworzy¢
ostroznie doprowadzenie mieszanki gazowej C02- 02

Zaleca sie zainstalowanie odpowiedniego urzadzenia
kontrolnego, aby zapobiec ewentualnym przerwom w do-
ptywie CO.,, gdyz w przypadku gdy tlen nadal bedzie
doptywat w czasie spalania, moze nastgpi¢ w}buch

Zawor kontrolny kolektora kominowego ustawie tak,
aby przy wymaganym natezeniu przeptywu przez pochia-
niacz tylko maty strumien mieszanki C 02+ 0 3 przechodzit
przez rozdzielacz prozm, a cisnienie w kolektorze komino-
wym utrzymywato sie 1—2 cm stupa H2

Knot do oznaczania przygotowa¢ w nastepujacy sposob
knot pociac na odcinki dtugosci 30 cm, ktore ztozyc tak,
aby uzyska¢ wigzke dtugosci 15cm do wprowadzenia do
palnika Wocisnac knot do rurki knotowej za pomocg metalo-
wego haczyka, po czym obcigc go nozyczkami rowmo z brze-
giem rurki

Do kazdego oznaczania nalezy uzywa¢ nowych knotow,
po czym palnik powinien byc doktadnie wyczyszczony

5944 Kontrolne spalanie Zapali¢ knot i doprowadzié
mieszanke gazowg do palnika tak, aby otrzymac¢ niekop-
cacy ptomien Po osiggnieciu stanu réwnowagi w ciggu
1—2 min, zwiekszy¢ ptomieri bez spowodowania kopcenia
Badana prébka powinna palie sie tak diugo, az kolbka
i knot beda suche, a ptomien ulegnie znacznemu zmniej-
szeniu Wtedy ptomien zgasi¢

W przypadku obecnosci siarki elementarn’) jest szcze-
gblnie wazne, aby spala¢ probke do suchosci i aby knot
byt utrzymywany na poziomie gornego brzegu rurki

595 Wykonanie oznaczania Do kolbek (lampek)
wprowadzi¢ po 10g badanego paliwa zwazonego z do-
ktadnoscig do 0,005g, po czym zamkng¢ je ponumero-
wanymi korkami, do ktérych wprowadzi¢ palniki

Gdy badane paliwo osiggnie (dziataniem sit kapilarnych)
gorny koniec knota, potgczy¢ boczng rurke palnika z kolek-
torem komor spalania wezem z gumy me zawierajacej siarki
Zapali¢ palnik ptomieniem bezsiarkowym, np lampka
spirytusowg i wstawi¢ do kominka
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Rownoczesnie uregulowaé¢ doptyw gazu do palnika tak,
aby ptomien palit sie bez kopcenia rownym ptomieniem,
zachowujac warunki podane w 5944

Przy koncu spalania, gdy ptomien maleje, zmniejszy¢
doptyw mieszanki do palnika

Po zakoniczeniu palenia usung¢ palnik i kolbke z kominka,
zgasi¢ ptomien, zamkna¢ doptyw mieszanki CO>+02
do palnika, zakorkowa¢ otwor kominka, zamkng¢ zawor
kontrolny kominka oraz potgczenie z rozdzielaczem prozm
Spowoduje to weciggniecie powietrza poprzez manometr
do kolektora kominowego Przepuszc/ac powietrze przez
pochtaniacz przez 5 min w celu usuniecia rozpus/czonego
dwutlenku wegla z wody utlenionej, a nastepna zamkngaé
zawor kontrolny rozdzielacza prozm

Kominek i pochtaniacz kropel
wodg, porcjami po 10cm3

Roztwory z przemycia doda¢ do pochtaniacza i catosc
miareczkowa¢ w mniejszej czesci pochtaniacza w obecnosu
3—4 kropli wskaznika purpury metylowej 0,05 N roztwo-
rem wodorotlenku sodowego do zmiany barwy z purpu-
rowej na jasnozielong

Jezeli przewidywana ilo$¢ siarki w badanym paliwie
jest mniejsza niz 10 mg, uzyc biurety pojemnosci 10 cm3

W czasie miareczkowania miesza¢, zasysajac powietrze
od czasu do czasu przez gérng wiekszg czesc pochtaniacza

W wypadku gdy badane paliwo nie spali sie catkowicie,
powietrze zassane z pochfaniacza w czasie miareczkowania
bedzie wykazywato charakterystyczny zapach lub smak,
a koncowy punkt miareczkowania bedzie szeroki W tym
wypadku nalezy wynik oznaczania odrzucie

Zawarto$¢ siarki (X) obliczy¢ w procentach wg wzoru

przemywaé 3-krotme

\%
0,01603 — 100 (18)
m
w ktorym
V —objeto$¢ 0,05 N roztworu wodorotlenku sodo-
wego, zuzytego do miareczkowania, cm3,
m —cdwazka badanego produktu, g,
0,01603 —ilos¢ siarki odpowiadajagca 1¢m3 0,05 N roz-

tworu wodorotlenku sodowego, g/cm3

59 6 Wynik. Za wynik przyja¢ Srednig arytmetyczng

wynikéw co najmniej dwoch oznaczan me rdznigcych sie
miedzy sobg, w wypadku tego samego wykonawcy i aparatu,
wiecej mz o 0,005%, a w wypadku roznych wykonawcow
i aparatow wiecej mz o wartosci (X,) obliczone wg wzoru

Xy=-0,010+0,025X (29)
w ktdrym X —zawarto$¢ siarki oznaczona wg 595, %

510 Oznaczanie stabilnosci termicznej (metoda
zgodna z IP 197/71)

510.1. Okreslenia Oznaczanie stabilnosci termicznej
paliwa —wskaznik stopnia osadzania sie produktéw roz-
ktadu termicznego paliwa w uktadzie zasilania w lotmc/ych
silnikach turbospalinowych w czasie ich eksploatacji na
poszczegOlnych elementach uktadu paliwowego

5.10.2 Zasada oznaczania polega na poddaniu bada-
nego paliwa dziataniu wysokiej temperatury w warunkach

zblizonych do tych, jakie maja miejsce w lotniczych silni-
kach turbospalinowych i okresleniu powstatych osadéw
na ogrzanym filtrze na podstawie spadku ci$nienia paliwa
po przejsciu przez ten filtr oraz na ocenie wedtug wzorcow
barwnych osadow osadzonych w rurze testowej w podgrze-
waczu

To dwie wartosci dajg ocene Stabilnosci termicznej paliw

510.3 Aparatura

5103.1 Aparat do oznaczania stabilnosci termicz-
nej paliw (ASTM, CRS Fuel Coker —model 01 FC recz-
nie sterowany lub model 02 FC polautomatyc/ny z urza-
dzeniem do automatycznej regulacji temperatury pod-
grzewacza i filtra lub model 03 FC automatyczny z urza-
dzeniem do automatycznej regulacji przeptywu paliwa)

Wszystkie 3 modele aparatu dziatajg na tej samej zasadzie

Na rys 16 przykfadowo podano schemat aparatu pot-
automatycznego, w skiad ktorego wchodza

— zbiornik na paliwo, szklany lub metalowy (aluminium)
lub ze stali nierdzewnej cynowanej lub z zelaza (bez siadow
rdzy), pojemnosci nie mniejszej mz 25dml, zamkniety
pokrywa z otworem odpowietrzajgcym, zbiornik powinien
by¢ uziemiony,

— rura do potagczenia zbiornika z wihasciwym aparatem,
ze stali nierdzewnej lub aluminiowej, rura do pobierania
paliwa powinna byc umieszczona w zbiorniku tak, aby paliwo
byto pobierane blisko dna zbiornika,

— rura boczna stuzaca do regulacji cisnienia paliwa ze
stali nierdzewnej lub z aluminium, przez kt6rg paliwo jest
zawracane do zbiornika, ruta ta powinna byc tak pomyslana,
aby wykluczy¢ syfonowanie paliwa podczas oprdzniania
regulatora przed i po kazdym oznaczeniu,

— gtéwna pompa paliwowa 1,

— zawor regulujacy cisnienie paliwa 2,

— rura spustowa regulatora wyposazonego w maty
kurek spustowy 3,

— filtr 4

— przeptywomierz 5 zapewniajgcy pomiar natezenia
przeptywu paliwa do 3,6kg/h,

— podgrzewacz 6, sktadajacy sie z dwoch aluminiowych
rur (zewnetrznej i wewnetrznej), z komory wlotowej a
i wylotowej b oraz elementu grzejnego i termoelementu
umieszczonego w komorze wylotowej b, obydwie rury po-
winny byc osadzone miedzy komorg wlotowg i wylotowa
i powinny byc utrzymane wspotsrodkowo za pomocg uszczel-
ki teflonowej przy potgczeniu z komorg wlotowg i za po-
mocg tulejki metalowej przy potaczeniu z komorg wylotowa,
element grzejny znajdujacy sie w wewnetrznej rurze podgrze-
wacza powinien ogrzewa¢ paliwo przepltywajagce w prze-
strzeni miedzy dwoma wspotsrodkowo utozonymi rurami,

— ogrzewany zestaw filtra 7 (rys 16 i 17) skiadajacy
sie z obudowy filtra ze stali nierdzewnej, z dwoch wypustow
z brazu, do ktérych przymocowane sg elementy grzejne
oraz z filtra testowego,

— zawory cisnieniowe przed i po filtrze, ktore s pota-
czone z manometrem rteciowym umieszczonym w przed-
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mej Scianie, ktdry wskazuje spadek cisnienia na filtrze
W czasie oznaczania,

— automatyczne regulatory temperaturowe 12, (rys 16),
tj pirometryczne regulatory wskaznikowe znajdujace sie
w przedniej Scianie, do regulowania temperatury podgrze-
wacza i filtra,

— wylacznik dziatajgcy na podstawie rdznicy cisnien,
wmontowany miedzy dwoma ramionami manometru, ktd-
rego zadaniem jest wylgczenie aparatu, gdy spadek cisnienia
na filtrze 7 osiggnie 26 cali Hg (660 mm Hg), wylacznik
ten zapobiega przedostaniu sie rteci do uktadu paliwowego,

— zawory bezpiecznikowe cis$nieniowe do regulacji dol-
nej i gornej granicy natezenia przeptywu paliwa, ktore sg
potagczone z manometrem i tak regulowane, ze wylgczajg
aparat gdy cisnienie w ukfadzie paliwowjm przekroczy
IlkG/cm2 lub spadnie ponizej 10kG/cm2,

— zawory elektryczne bezpiecznikowe, do zabezpieczenia
silnika pompy i grzejnika,

— ukiad elektryczny (rys 18),

— mechanizm zegarowy, dopuszcza sie
zegarka lub sekundomierza o doktadnosci
+0,5 mm,

— chtodnica wodna 8 (rys 16) do chitodzenia paliwa
ogrzanego w podgrzewaczu i komorze filtra do tempera-
tury 20 £2°C,

— zbiornik do wody wyciekajacej z chtodnicy,

— filtr 9, chronigcy zawdr iglicowy 10 przed zanie-
czyszczeniami powstatymi w ogrzewanej czesSci aparatu,

— zawor iglicowy 10, regulujacy natezenie przeptywu
paliwa,

— watomierze 11, do regulacji temperatury, me pozwa-
lajace na przekroczenie wymaganej temperatury podczas
ogrzewania,

— zbiornik — odbieralnik do zuzytego paliwa z mate-
riatu takiego jak na paliwo,

— zbiornik do sciekdéw z materiatu takiego jak na paliwo,
znajdujacy sie w dolnej czesci pod podgrzewaczem i ko-
morg filtra

stosowanie
pomiarow

5.10 32. Pozostate przyrzady

a) Przyrzad do oceny osadow w rurze testowej w pod-
grzewaczu, ze zrodtem Swiatta i ze statywem do umieszcze-
nia wzorcow barwnych oraz z uchwytem do trzymania
rury podgrzewacza

b) Wzorce barwne ASTM do oceny osaddéw w rurze
testowej w podgrzewaczu (ASTM) Standard Colour Tube
Deposit Rating, sporzadzone z barwnych paskéw alu-
miniowych osadzonych w oprawie plastykowej

¢) Urzadzenie do cechowania przyrzadu wskazujgcego
roznice cisnien, sktadajace sie z zaworu iglicowego, ktéry
mozna podigczy¢ do zestawu filtra Spadek ci$nienia na
zaworze jest taki jak na filtrze i dlatego moze on stuzy¢ do
cechowania i nastawiania przyrzadu mierzacego rdznice
cidnien

d) Rurka ze szkla spiekanego odpornego na wysoka
temperature z pyreksu, np Corning Glass No 39533
E\tra Coarse Disk lub innego, zapewniajgcego wymagang
czystosc do nasycania powietrzem badanego paliwa na po-
czatku kazdego oznaczania

e) Uchwyt do unieruchomienia podgrzewacza zestawu
filtra w czasie czynnosci zestawienia catosci aparatu

f) Szczotki nylonowe do czyszczenia podgrzewacza

g) Szczotki z drutu ze stali nierdzewnej do oczyszczenia
zestawu filtra

h) Komplet narzedzi i kluczy do tgczenia poszczegdlnych
czesci aparatu

i) Karty wykresowe do zapisywania rdznicy cisnien

j) Plytka ze szkla —wzorcowa, odpowiednio zamoco-
wana do sprawdzenia prostolinijnosci rur podgrzewacza

k) Gasnice $niegowe

5.10.4. Materiaty i rozpuszczalniki

a) Ptyn do polerowania powierzchni metalowych SIIMO
LIQUID SUMER POLISH

b) Molykote Type G —substancja o konsystencji smaru
(w sktad ktorej wchodzi dwusiarczek molibdenu), do zapo-
biegania spiekania sie poszczegdlnych czesci aparatu
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¢) Rozpuszczalnik trojsktadowy mieszanina toluenu-
-acetonu-alkoholu izopropylowego (99%) w jednakowych
stosunkach objetosciowych do przemywania aparatu po
kazdym oznaczaniu

d) Rozpuszczalnik Stoddard do przemywania aparatu
po kazdym oznaczaniu

e) Pentan lub heksan do suszenia osadéw w rurze testo-
wej w podgrzewaczu

f) Bibuta do sgczenia Whatmann nr 2V

5 10.5. Przygotowanie do oznaczania
5.10 51 Przygotowanie aparatu

a) Ogdblne wytyczne Przed oznaczaniem nalezy do-
ktadnie sprawdzi¢ wszystkie potgczenia w celu zapewnienia
szczelnosci aparatu i droznos$ci poszczego6lnych przewodéw
Do chtodnicy paliwowej 8 (rys 16) wigczyc doptyw wody,
pr/y czym nalezy zastosowaé przewody wodne takie, aby za-
pewnity natezenie przeptywu wody okoto 10dm3min
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Podtaczy¢ przewod wlotowy i wylotowy wody do przediu-
zaczy rur znajdujacych sie po prawej stronie obudowy apa-
ratu (rys 19) Wode z chtodnicy odprowadzi¢ do zbiornika
do wody wyciekajagcej wg 5103 1

Aparat potgczy¢ kablem ze Zrédiem pradu

Ze wzgledu na to, ze po potgczeniu aparatu ze zrédiem
pradu, nawet przy wylaczonych przetacznikach, koncowki
doprowadzajgce prad mogg byc pod napieciem, nalezy
wszystkie czynnosci wewnatrz aparatu wykonywac po wyta-
czeniu zrddta pradu

Zbiornik paliwowy ustawie powyzej wylotu pompy 1
Zbiornik powinien byc ochladzany lub ogrzewany tak,
aby temperatura paliwa wynosita 15—25°C, co utatwi
utrzymanie statego natezenia przeptywu

W wypadku gdy do tego celu stosuje sie wezownice,
nie moze byc ona wykonana z miedzi

Sprawdzi¢ zawory bezpiecznikowe elektryczne,
zabezpieczajg silnik pompy paliwowej i grzejniki

Sprawdzi¢ zawory bezpiecznikowe cisnienia i nastawie
na dolne graniczne cisnienie paliwa —okoto 10 kg/cm2
(z doktadnoscig do okoto 0,3kG/cm?2 przez obrét gatki
znajdujacej sie na zewnetrznej stronie aparatu i na gorne
graniczne cisnienie okoto IlkG/cm2 (z doktadnoscig do
1, 75kG/cm2 przez obrot malego pokretta znajdujgcego
sie na zewnetrznej stronie aparatu

Wycechowac automatyczne regulatory temperaturowe
tak, aby wskazywaty rzeczywistg temperature W tym celu
potagczy¢ podwojng termoparg podgrzewacz z potencjo-
metrem i $rubg regulujgcg umocowang w $rodku tarczy
aparatu, ustawi¢ wskazéwke wskaznika tak, aby wskazy-
wata rzeczywistg temperature

ktore

Napetni¢ manometr rtecig tak, aby wskazywat podziatke
0 cali stupa Hg

b) Przemywanie aparatu Wmontowa¢ podgrzewacz
zawierajacy wewnetrzng rure i maty zawdr iglicowy w miejsce
elementu grzejnego filtra

Otworzy¢ maty zawor iglicowy i napetni¢ zbiornik okoto
4 dm3 przesaczonego rozpuszczalnika Wg 5 10 4c¢), wigczy¢
pompe i ustali¢ natezenie przeptywu rozpuszczalnika
3,6 kg/h

Po 5 mm przemywania oczyscic przewody manometru
przez ostrozne zamykanie i otwieranie zaworu lghcowego
tak dtugo, az wahania ci$nienia beda w granicach 0—25 cal
Hg Czynnosci czyszczenia manometru powtarzac tak dtugo,
az rozpuszczalnik w manometrze bedzie czysty Nastepnie
przemywac aparat dalej, az rozpuszczalnik zostanie catko-
wicie zuzyty, wtedy powtérzy¢é czynnoSci przemywania,
stosujagc 4 dm3 rozpuszczalnika Stoddard Po odprowa-
dzeniu calej ilosci rozpuszczalnika Stoddard, nalezy przy-
ja¢, ze aparat jest czysty i gotowy do oznaczania

W wypadku gdy aparat zostal zanieczyszczony produk-
tami rozktadu paliwa niestabilnego, zaleca sie przemywaé
dodatkowo aparat mieszaning toluen-aceton-alkohol izo-
propylowy

Czynnosci przemywania zaleca sie wykonywac bezpo-
$rednio po wykonaniu oznaczania, gdyz wtedy przemy-
wanie daje lepsze rezultaty

W wypadku gdy aparat byt przemyty bezposrednio po
wykonaniu oznaczania, nie nalezy go przemywaé przed
oznaczaniem pod warunkiem, ze czas miedzy przemyciem
a wykonaniem o/naczania me przekroczyt kilku dm

¢) Czyszczenie podgrzewacza i filtra Rozebraé
podgrzewacz oraz poszczegOlne czesci zestawu filtra (z wy-
jatkiem oprawy zawierajacej termopare) i zanurzy¢ wszyst-
kie czeSci w mieszaninie toluen-aceton-alkohol izopropy-
lowy Wszystkie dostepne wglebienia wewnetrzne czyscie
szczotkg nylonowg lub druciang zamoczong w mieszaninie
toluen-aceton-alkohol izopropylowy

Nastepnie przemywac poszczeg6lne czesci kolejno, mie-
szaning toluen-aceton-alkohol izopropylowy, rozpuszczal-
nikiem Stoddard, a nastepnie pentanem lub heksanem

Bezposrednio przed zestawieniem poszczeg6lnych czesci
sprawdzi¢ ich czystosc¢

Nie jest konieczne przed kazdym oznaczaniem catkowite
rozmontowywanie podgrzewacza i zestawu filtra

d) Przygotowanie rury podgrzewacza Sprawdzié
czy rura podgrzewacza jest prosta, przez toczenie jej po
ptytce szklanej wg 5 10 3 2j)

Odrzucie rure, ktéra wykazuje uszkodzenie, zadrapania,
wyszczerbienie, rysy lub inne defekty Odrzucie rowmez
rure, ktoéra wykazuje wygiecia wieksze mz 0,13 mm, co
sprawdzi¢ rowmez na ptycie za pomocg szczehnomierza
Rure spetniajgcg wymaganie czyscie nastepujgco czystg
1 suchg szmatke zwilzyc ptynem Silvo, ktéry przed uzy-
ciem energicznie wytrzasnac i czysci¢c mm catg wewnetrzng
powier/chme rury podgrzewacza az do lustrzanego potysku
Nowe rury powmny byc polerowane w taki sam sposéb,
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lak i uzywane Bezposrednio przed nastepng czynnoscig
wypolerowane rury osuszy¢

Czystg i suchg szmatke nasycic przesagczonym rozpusz-
czalnikiem (toluen-accton-alkohol izopropylowy) i prze-
cierajagc nig ostroznie usungC catkowicie siady ptynu do
polerowania Silvo pozostate na rurze

Wyrzucie szmatke po zakonczeniu przemywania Osu-
szy€ rure przez wytarcie suebg szmatka

Czynnos$¢ przemywania rozpuszczalnikiem (tolucn-accton-
-alkohol izopropylowy) oraz suszenie rury powtarza¢ dwu-
krotnie

Przemy¢ rure przesgczonym rozpuszczalnikiem Stoddard
(bez przecierania), a nastepnie przesaczonym pentanem
(heksanem) rdwniez bez przecierania

Umiescic rure do wysuszenia na czyste] suchej szmatce
i pozostawic¢ jg na powietrzu do wysuszenia Po wysuszeniu
lekko przetrze¢ powierzchnie rury tkaning uzywang do
przyrzaddw optycznych Obejrze¢ rure w przyrzad/ie wg
510 32a) i jezeli powierzchnia wykaze zmatowienie lub
plamy, powt6rzy¢ czynnosci przemywania rur}’ rozpuszczal-
nikiem Stoddard i pentanem Jezeli po drugim przemyciu
nie stwierdzi sie w przyrzadzie wg 5 10 3 2a) lustrzanej
powierzchni, powtérzyé czynnosci czyszczenia rury od
poczatku

W przypadku gdy w dalszym ciggu nie zostanie osiagniety
wymagany efekt czyszczenia, do oznaczania wzig¢ nowa rure

e) Zestawienie podgrzewacza i filtra. Umocowaé
czysta wypolerowang rure podgrzewacza w aparacie tak,
aby wystawata 41,3 mm poza korpus podgrzewacza Naj-
pierw dokreci¢ nakretke tgcznika rui od strony ogrzewanej
Nastepnie zacisng¢ uszczelke, ktéra zabezpiecza uszczelke
teflonowg od strony nieogrzewanej

Wszystkie Sruby i gwinty pracujace w wysokiej tempera-
turze posmarowa¢ smarem Molykote G wg 5 10 4b)
Umiesci¢ element grzejny w wewnetrznej rurze podgrze-
wacza i sprawdzi¢, czy dotyka ona dna rury

Umiescic nowy nieuzywany filtr w obudowie filtra tak,
aby strona z aluminiowg podktadkg oporowg byta ustawiona
w kierunku wlotu paliwa (rys 17)

Zestawi¢ razem czysty podgrzewacz / zestawem filtra

f) Ustalenia regulatoréw temperaturowych Usta-
lic wymagang temperature podgrzewacza oraz filtra przez
przekrecenie kontrolnego ramienia regulatora tempera-
tury (czerwona wskazowka)

g) Cechowanie przeptywomierza Przyptywomierz 5
nalezy cechowac dla kazdego badanego paliwa W tym celu
nalezy zwazy¢ pusty zbiornik —odbierlmk wg 51031
i po 10 min przeptywu paliwa zwazy¢ ponownie zbiornik
wraz z paliwem Okres$li¢ mase paliwa w kg i pomnozy¢
te warto$¢ przez 6 w celu otrzymania natezenia przeptywu
paliwa w kg/h Na tej podstawie ustawi¢ przeptywomierze
na przypuszczalne natezenie przeptywu i ponownie spraw-
dzi¢ po 10 min natezenie przeptywu

Czynnosci sprawdzania powtarza¢ tak diugo, az uzyska
sie wymagane natezenie przeptywu paliwa 2,7+£0,5 kg/h

51052. Przygotowanie prébki badanego produktu
Badane paliwo pr/ed oznaczaniem nalezy kilkakrotnie
saczyc przez pojed}nczg bibute do saczenia Whatmann
nr 2V znajdujacg sie na uziemionym lejku ze stali nie-
rdzewnej tak diugo, az stwierdzi sie wizualnie, ze badane
paliwo me zawiera wody ani zanieczyszczen

Nastepnie badane paliwo wprowadzi¢ do dokfadnie
oczyszczonego zbiornika na paliwo wg 51031 i wdmu-
chiwac powietrze me zawierajace oleju i wody rurkg ze szkfa
spiekanego wg 5 10 3 2d) w temperaturze 20 +2°C przez
3 mm, przy natezeniu przeptywu 1-2 dmirmn tak, aby
spowodowac nieznaczny ruch paliwa

W wypadku gdy badane paliwo byto przechowywane
pod warstwg gazu obojetnego, nalezy powietrze wdmuchi-
waé przez 20 min

510 6. Wykonanie oznaczania. Zestawi¢ aparat wg
schematu (rys 16) Zamkng¢ drzwiczki w komorze filtra-
cyjnej Zwazy¢ pusty zbiormk-odbieralmk wg 51031
Wlaczyc zbiornik paliwowy zawierajacy przesaczone i na-
sycone powietrzem badane paliwo do ukfadu paliwowego,
wigczy€ prad i uruchomié pompe przez nastawienie prze-
facznika na pozycje ,,wigczone”

Ustali¢ natezenie przeptywu paliwa 2,7 £0,05 kg/h
za pomocg recznego zaworu iglicowego umieszczonego na
przedniej Scianie ponizej wycechowanego przeptywomierza 5
wg 51031 na wymagane natezenie przeptywu Nalezy
uregulowac natezenie przeptywu paliwa tak, aby bylo ono
rownomierne przez caly czas oznaczania
I W tym celu w odstepach co 1h przez caty czas trwania
oznaczania sprawdza¢ natezenie przeptywu paliwa

Mase odebranego paliwa przy kazdym sprawdzeniu
uwzgledniaé przez obliczanie ostatecznego natezenia prze-
ptywu Ciagle wazenie i czeste obliczanie natezenia prze-
ptywu jest bardzo wskazane, gdyz jednorazowe ustalenie
przeptywomierza na wymagang warto$¢ me zapewni utrzy-
mania statego natezenia przeptywu w czasie catego ozna-
czania

Niedopuszczalne jest przyjmowanie S$redniej wartosci
natezenia przeptywu przez 5h oznaczania

Wiaczyc doptyw chitodzacej wody oraz wiaczy¢ grzejniki
i ustali¢ temperature podgrzewacza na 149nC +3°C oraz
filtra na 204,4°C+3°C (400°F), przy natezeniu przeptywu
paliwa 2,7 +0,05 kg/h

W tym celu wigczy¢ elementy grzejne i nastawi¢ po-
czatkowa moc podgrzewacza na 296 W, a w filtrze na 223 W

Gdy temperatura podgrzewacza osiggnie 141°C(286°F),
tj 8°C (14°F) ponizej wymaganej temperatury, przetgczyc
podgrzewacz na moc 260 W, a gdy temperatura filtra osigg-
nie 196°C (385°F), tj ponizej 8,4°C (15°F), a przetgczyc
na moc 105 W,

Moc poczatkowg rogulowaé za pomoca regulatora auto-
matycznego tak, aby utrzymaé¢ wymagang temperature
podgrzewacza z doktadnoscig do +2,8°C(+5°F), a tempe-
rature filtra z doktadnoscig do +5,5°C (10°F) przez5h
(300 min)

Rownocze$nie z ustaleniem wymaganej temperatury
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ogrzewania wigczy¢é mechanizm zegarowy lub sekundo-
mierz oraz podigczy¢ pusty zbiornik —odbieralnik do
uktadu

Gdy zostang osiggniete warunki badania, ustali¢ mano-
metr na 0 cali stupa Hg lub zapisa¢ faktycznie wskazane
cisnienie na manometrze w celu uzyskania punktu odnie-
sienia

Jezeli poczatkowe wskazanie manometru rozni sie od 0,
nalezy odjac¢ te wartos$¢ od wszystkich nastepnych wskazan

Zapisywa¢ dane zgodnie z wymaganiami formularza

BN-76/0533-01

m
X = — (20)
t
w ktérym
m —masa paliwa, ktéra przeptyneta w czasie oznaczania,
kg,

t —czas oznaczania, h

W wypadku gdy obliczone $rednic natezenie przeptywu
paliwa bedzie roznito sie wiecej niz o £0,5 kg/h od wymaga-
nego natezenia przeptywu, oznaczanie to nalezy odrzucie

podanego przykfadowo, na podstawie rys 20 (wykres W wypadku gdy S$rednie natezenie przeptywu bedzie
zalezno$ci zmian ci$nienia od czasu'") zgodne z wymaganym natezeniem przeptywu, nalezy osu-
0 50 100 150 200 250 300
Czas (v minutach IBM-76/0533-01-201
Rys 20

Po 5h lub gdy manometr wskaze cisnienie 26 cali usta-
wi¢ oba przelaczniki elementéw grzejnych na pozycji
~wylgczono” i przestawi¢ przewdd wylotowy paliwa ze
zbiomika-odbieralmka do zbiornika zlewek

Utrzymywac nadal przeptyw paliwa, az do ochtodzenia
filtra do temperatury 65,5°C (150°F) Podczas tego okresu
nalezy stopniowo zmniejsza¢ przeptyw pahwa, aby zapo-
biec gwattownemu spadkowi cisnienia na filtrze Nastepnie
wytgczy¢ pompe paliwowg Pozostawi¢ gtéwny przetgcznik
natezenia na pozycji ,wiaczony” w celu utrzymania dmu-
chawy w ruchu tak dtugo, az wszystkie substancje powstate
W czasie oznaczania i nadmiar paliwa zostang z komory
usuniete

Przy konhcu oznaczania zwazyc zbiornik zawierajacy
zuzyte paliwo Oblic/yc S$rednie natezenie przeptywu
paliwa (X) w kg/h w czasie oznaczania wg wzoru

szy¢ regulator cisnienia i rozebra¢ podgrzewacz oraz ko-
more filtracyjng, po czym wyjac filtr i wewnetrzng rure
podgrzewacza

Rure podgrzewacza osuszy¢ strumieniem pentanu lub
heksanu lub przez zanurzenie na kilka sekund w tazni
zawierajacej te rozpuszczalniki, a nastepnie zawiesie pio-
nowo w atmosferze powietrza w miejscu zabezpieczonym
od przewiewu Te czynnosc wykona¢ mozliwie natych-
miast po zakonczeniu badania i wyjeciu podgrzewacza
z komory filtracyjnej

5.10.7. Ocena osadéw na rurze podgrzewacza.
Oceny rury podgrzewacza dokonywa¢ w czasie nie prze-
kraczajagcym 30 min od momentu wyjecia jej z podgrze-
wacza

Wyglad rury oceni¢ wizualnie w przyrzadzie wg 5 10 3 2a)
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w $Swietle rozproszonym, przy tym nalezy zapewnie dzia-
tanie wszystkich zaréwek Swietlnych, postugujac sie wzor-
cami barwnymi wg ASTM wg 5 10 3 2b)

W ocenie rury testowej decydujg najciemniejsze osady
i dlatego jako wynik nalezy poda¢ numer wzorca barwnego
odpowiadajgcego najciemniejszej czesci rury, a nie prze-
cietnej barwie osadow

Nalezy ocenie oddzielnie kazdy cal dtugosci rury testowej
w kolejnosci podanej na rys 21

Jezeli badana czesc rury odpowiada jednemu z wzorcow
barwnych, nalezy zapisaé numer tego wzorca

W wypadku gdy badana czesc rury wykaze, ze wyglad
znajduje sie na granicy dwdch sasiadujgcych ze sobg bar-
wnych wzorcow, nalezy poda¢ numer mzszy niz ciemniejszy
numer wzorca, np w wypadku watpliwosci dotyczacej
nr 2 inr 3, poda¢ < 3

W wypadku gdy na powierzchni rury znajdujg sie mate
pojedyncze plamki, smugi lub pasma ciemnego osadu,
ktérych powierzchnia (kazdej plamki) jest mniejsza mz
0,05 cal2 co odpowiada plamce o $rednicy 0,25 cala, nalezy
je pominaé przy ocenie

W wypadku gdy na catej powierzchni rury znajdujg sie

wiecej niz 3 takie plamki, nalezy pobra¢ $wieza probke
paliwa i podda¢ ja ponownemu badaniu

W wypadku gdy utworzy sie smuga ciggta, pokrywajaca
co najmniej 2 kolejne czesci rury, oznaczanie nalezy powto-
rzy¢ na nowej probce badanego paliwa, gdyz taka smuga
moze by¢ powodem niecentrycznego umieszczenia ele-
mentu grzejnego wewnatrz rury podgrzewacza

W wypadku gdy ciggte plamy, smugi lub pasma znajdujg
sie na granicy ocenianych wycinkdw czesci rury, nalezy je
zanotowaé, jezeli zajmujg powierzchnie 0,05 cala2 lub wiek-
szg

510 8. Wyniki W wynikach podawaé¢ zgodnie z formu-
larzem i rys 21 nastepujace dane

a) temperature podgrzewacza,

b) temperature filtru,

C) wymagane natezenie przeptywu,

d) mase zbiormka-odbieralmka przed i po oznaczaniu,

e) doktadne Srednie natezenie przeptywu paliwa,

f) rodzaj osadow paliwowych wedtug oceny na podsta-
wie barwnych wzorcow,

g) spadek cisnienia na filtrze przy koncu oznaczania

rORMULARZ DO ZAPISYWANIA Wi KIKOW

Laboratorium

Wykonujacy

Oznaczanie nr

Paliwo

Numer urzadzenia

Data wykonania oznaczania

Warunki oznaczania

Temperatura podgrzewacza

Temperatura filtra

Ustalone natezenie przeptywu paliwa

Masa zbiornika na paliwo przed oznaczaniem
po oznaczaniu

Dokfadne $rednie natezenie przeptywu paliwa

Dane testowe

Warunki poczatkowe (punkt odniesienia)
0,3 cala Hg Ap ponad punkt odniesienia
1.0 cal Hg Ap ponad punkt odniesienia
3.0 cale Hg Ap ponad punkt odniesienia
10 cali Hg Ap ponad punkt odniesienia
25 cali Hg Ap ponad punkt odniesienia
Koniec oznaczania

Osady w rurze podgrzewacza

Ocena osadow (stosowa¢ wzorce barwne skali)
0 — osady niewidzialne
1 — zamglenia lub zmatowienie bezbarwne
2 — ledwo widoczne zmiany barwy
3 — jasnobrazowe
4 — ciemniejsze niz wzorzec 3

Odczuty
manometru

minuty

Cylre oceniajgcq osady w kazdym calu dhugosci rury podgrzewacza nalezy wpisywa¢ w odpowiednie klatki schematu.
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Rys
Za wynik oznaczania przyja¢ $rednig arytmetyczng co
najmniej dwoch oznaczan nie roznigcych sie miedzy sobg

0 wiecej niz podano w tabl 11

Tablica 11

Nazwa wielkosci Powtarzalno$¢  Odtwarzalno$é

Roéznica ci$nienia na filtrze,

cale Hg 0,2 0,5
Rodzaj osadu w rurze,

w numerach skali wzdr-

cowej 1 2
511 Oznaczanie catkowite) zawartosci kwasoéw

(metoda zgodna z IP 273/71)

511 1 Zasada oznaczania polega na ogrzewaniu
badanego produktu z roztworem wodnym alkoholu etylo-
wego pod chtodnicg zwrotng, a nastepnie o0znaczeniu
obecnych kwaséw (organicznych i nieorganicznych) przez
miareczkowanie roztworem wodorotlenku potasowego

5112 Przyrzady

a) Kolba z trzema s/yjkami, ze szkfa chemicznie obo-
jetnego i odpornego na wysoka temperature, pojemnosci
1dm3, ktérej potowa dna powinna byc pomalowana na
kolor biaty Jedna z tr/fech szyjek kolby powinna byc pota-
czona z chiodnicg zwrotng wodng, do drugiej powinno
byc wprowadzone mieszadto uszczelnione rtecia, a trzecig
potagczy¢ z nnkrobiuretg wg b)

b) Mikrobiureta, pojemnosci 10 cm3, z dziatkg elemen-
tarng co 0,02 cm3

¢) Cylinder pomiarowy, pojemnosci 200 cm3

d) Grzejnik elektryczny

e) Mieszadto napedzane elektrycznie lub magnetyczne

W przypadku stosowania mieszadta magnetycznego
stosowac¢ kolbe z dwoma szyjkami

511.3 Odczynniki

a) Wodorotlenek potasowy czd a, 0,02 N ro/twor otrzy-

many przez rozpuszczenie 1g statego wodorotlenku pota-
sowego w kolbie ze i/kta chemicznie obojetnego zawierajgcej
1 dm3swiezo przygotowanej wody destylowanej Normalnos¢
roztworu oznaczy¢ z dokfadnoscia do 0,0005 jednostki,
miareczkujagc odwazong z doktadnoscig do 0,0002 g odpo-
wiednig ilosci kwasnego ftalanu potasowego rozpuszczo-
nego w 100 cm3 wody destylowanej, pozbawionej dwu-
tlenku wegla, uzywajac fenoftalemy jako wskaznika Miano
roztworu wodorotlenku potasowego nalezy sprawdzac

BN-76/0533-01

I
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czesto Roztwor przechowywac¢ w butelce ze szczelnie do-
szlifowanym korkiem, zabezpieczajagcym przed dostaniem
sie dwutlenku wegla i powietrza do roztworu

b) Alkohol etylowy, roztwor wodny otrzymany przez
zmieszanie 95% alkoholu etylowego z wodg destylowang
w stosunku 11

c) Fenoloftaleina, 0,01% roztwor alkoholowy

5114 Wykonanie oznaczania Do kolby wla¢ 100cm3
wodnego roztworu alkoholu etylowego i doda¢ 1cm3
fenoloftaleiny Uruchomie mieszadto i ogrzewaé¢ kolbe
pod chtodnica zwrotng az do utwoizenia sie refluksu
Dodawa¢ wtedy 0,02 N roztworu wodorotlenku potaso-
wego z mikrobiurcty, az do zabarwienia sie roztworu na
jasnorozowy kolor

Nastepnie zanotowac objeto$¢ zuzytego roztworu wodo-
rotlenku potasowego (VA)

Wylaczy¢ ogrzewanie i powoli wprowadza¢é 200 cm3
badanego paliwa przez chiodnice zwrotng Nastepnie wia-
czyC¢ ogrzewanie 1, ogrzewac kolbe pod chtodnicg zwrotng
przez 5 min, a nastepnie miareczkowa¢ 0,02 N roztworem
wodorotlenku potasowego do zabarwienia sie roztworu
na jasnorozowy kolor, utrzymujacy sie przez 5 min Zano-
towac¢ objetos¢ zuzytego roztworu wodorotlenku potaso-
wego (Fb)

Catkowitg zawartos¢ kwaséw (X ) w mg KOH/g obliczy¢
wg wzoru

5,1 N V (21)
Vi Q
w ktérym
V —objetos¢ 0,02 N roztworu wodorotlenku potaso-
wego, zuzytego do miareczkowania badanego
produktu, cm3 przy czym V — VB—VA,
VI —objeto$¢ badanego paliwa pobranego do ozna-
czania, cm3 (200 cm3),
g —gestosc badanego produktu w temperaturze ba-
dania, g/cm3
N —normalno$¢ roztworu wodorotlenku potasowego,
56,1 —ilos¢ mg wodorotlenku potasowego znajdujgca
sie w 1cm3 1 N roztworu wodorotlenku potaso-
wego

5115 Wynik Za wynik przyja¢ $rednig arytmetyczng
co najmniej dwoch wynikéw, me roznigcych sie miedzy
sobg

— w przypadku powtarzalnosci —wiecej niz o war-
tosci (y) obliczone wg wzoru

y = 0,06(x-f0,0068) (22)
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w ktorym x = $rednia arytmetyczna dwoch wynikow
liczby kwasowe), mg KOH/1 g, przy czym warto$¢ ta
powinna znajdowac sie w granicach 0,0 < x < 0,0416
— w przypadku odtwarzalno$ci —wiecej mz o war-

tosci (jj) obhczone wg wzér

y X = 0,34(jc+0,0068) (23)

w ktorym x —jak we wzorze (22)

512 Oznaczanie zdolnosci wydzielenia wody z pa-
liwa (wskaznik wydzielenia wody WSIM —metoda
zgodna z ASTM D 2550/72)

5.121 Okredlenia  Wskaznik  wydzielenia wody
WSIM —wskaznik oceniajacy czystosc paliwa pod wzgle-
dem zawarto$ci substancji powierzchniowo czynnych na
podstawie tatwosci wydzielania wody z paliwa przez koa-
gulacje

512 2. Zasada metody polega na utworzeniu emulsji
badanego paliwa z wodg w aparacie ASTM —CRC do
pomiaru wydzielonej wody (separatometrze), ktéra prze-
chodzi przez znormalizowany koagulator

Zmetnienie paliwa odptywajgcego z komory koagula-
cyjnej jest mierzone przez fotokomarke, ktérej moc prze-
noszona na miernik o zakresie skali 0—100 daje ocene
liczbowa paliwa Warto$¢ liczbowa 100 wskazuje na dobre
oddzielenie paliwa od wody czyli, ze badane paliwo jest
czyste (me zawiera substancji powierzchniowo czynnych)

5.12 3. Aparaty i przyrzady

a) Aparat ASTM-CRC Water Separometer do pomiaru

wydzielonej wody —separatometr (rys
3 zasadnicze czesci
— cze$¢ do wytwarzania emulsji,
— komore koagulacyjng (rys 23),
— czesc pomiarowa

22) Aparat ma

Wyptyw pnl iva

?W

bn-76/C533 OTIil

Rys 23

b)  Strzykawka lekarska, pojemnosci 2 cm3, z iglg dtugosci

30 cm o zakonczeniu kwadratowym i otworem o Srednicy
0,03 cm

5124 Materiaty i odczynniki

a) Krazki koagulujace w oktadzinie 1 (rys 23) z wiokna
szklanego, dostarczone pr/ez firmg¢ Emcee Electronics INC
Do kazdego oznaczania nalezy stosowa¢ nowe normalizo-
wane krazki koagulujace (grubowtokmste 2 i drobnowtdk-
mste 3)

b) Rozpuszczalnik weglowodorowy do przemywania,
me zawierajgcy substancji powierzchniowo czynnych,
o WSIM 98 do 100

¢) Alkohol izopropylowy bezwodny, 99%

d) Aceton czd a

e) Toluen czd a

5125 Przygotowanie aparatu do oznaczama

a) Wytyczne og6lne. W zbiorniku paliwa i czesci od-
ptywowej wody nalezy zastosowa¢ poduszke azotowg
W tym celu nalezy odpowiednig rurkg potaczy¢ zbiornik
paliwa ze zrodlem azotu

Oczyscic delikatnie kontakty elektryczne przeptywomierza
14 i zar6wek Swietlnych papierem S$ciernym

«

13
12

[\ 10

[b» VM2

R>s 22
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Sprawdzi¢ wjdajnosc pompy 3 pr/e/ pomiar natezenia
przeptywu rozpuszczalnika weglowodorowego zawraca-
nego do zbiornika przy cis$nieniu 7,03kG/cm2 i tempera-
turze 24—27°C

Wydajnos¢ pompy w tych warunkach powinna wynosic¢
400 cm3Imin

Krazki koagulacyjne ustawi¢ tak, aby szczelina miedzy
mmi wynosita 1,588 £0,013 mm (0,0625 +£0,0005 cala)

b) Cechowanie przeptywomierza W wypadku gdy
przeptywomierz nie byt cechowany, nalezy go cechowad
przed czyszczeniem aparatu wg c)

W wypadku gdy aparat jesr czysty i cechowanie przepty-
womierza nie jest konieczne, oznaczanie nalezy zaczac od
przygotowania komory koagulacyjnej wg €)

Cechowanie nalezy wykonaé po osuszeniu aparatu wg d)
w nastepujacy sposob  wprowadzi¢ 250 cm3 badanego
paliwa do zbiornika 1 i wigczyc pompe 3, powodujac cyrku-
lacje paliwa przez 1 min (przy zamknietym zaworze 6),
a nastepnie osuszy¢ uktad wg a)

Nastepnie doda¢ do zbiornika 1 600 cm3 badanego paliwa
o temperaturze 24 £3°C i wigczyc pompe 3, powodujac
krazenie paliwa przez 1 min (przy zamknietym zaworze 6)
Wigczyc rurke plastykowag w miejsce komory koagulacyjnej
Zaworem 6 uregulowac cisnienie na 1,41—2,12 kG/cm2
a nastepnie otworzy¢ zawér 8 w celu usuniecia powietrza
Po przejsciu duzych pecherzykéw powietrza przez rurke
plastykowg zamkng¢ zaw'or 6 i kontynuowaé usuwanie po-
wietrza z ukfadu

Gdy przeptywomierz jest wolny od powietrza, uregulo-
wac przeptywy paliwa na wartos¢ 20

Zmierzy¢ czas wyptywu 100 cm3 badanego paliwa do
pomiarowego cylindra

Powtdrzy¢ pomiar regulacji przeptywu paliwa na wartos¢
16 i 24 Wylgczy¢ pompe Sporzadzié wykres, odktadajac
na jednej osi ustalone wartos$ci przeptywu, a na drugiej
odpowiadajagce im czasy wyptywu 100 cm3 paliwa Przez
znalezione punkty przeprowadzi¢ lime prostg Odczytac
z wykresu natezenie przeptywu odpowiadajagce wyptywowi
100 cm3 paliwa w ciggu 40 s

c) Czyszczenie aparatu Czyszczenie aparatu nalezy
wykona¢ po kazdym badaniu i cechowaniu przeptywo-
mierza

Wysuszy¢ uktad wg d) Wla¢ do zbiornika na paliwo 1
200 cm3 izopropanolu, a nastepnie porcje 50 cm3 lIzopro-
panolu za pomocg tryskawki lub plastykowej butelki,
przemy¢ dokladnie wewnetrzne S$ciany zbiornika Przy
zamknietych wszystkich zaworach uruchomi¢ pompe po-
wodujac krgzenie izopropanolu przez aparat przez 2 min

Zaworem 6 uregulowac cisnienie na 5,63 kG/cm2 prze-
puszczajac izopropanol przez nastepne 2 mm Zamkngc
zawor 6 i otworzy¢ zawor 15na 5s przy cisnieniu 5,63 kG/
cm?2 Zamkna¢ zawor 5 i wysuszy¢ uktad wg d) Powtdrzyc
te czynnosci 3 razy, uzywajac w sumie 1dm3izopropanolu

Nastepnie przemy¢ aparat rozpuszczalnikiem weglo-
wodorowym wg 5 12 4b), postepujac w identyczny sposob
jak przy stosowaniu izopropanolu

Po ostatnim przemyciu rozpuszczalnik usuwaé za po-
mocag pompy i kiedy zostanie usunieta prawie cala za-
warto$¢ zbiornika 1, zamkng¢ zawdr 8 i wylgczy¢ pompe,
pozostawiajac uktad napetniony rozpuszczalnikiem ?z do
zaworu 8 Przed kazdym oznaczaniem aparat osuszy¢ wg d)

d) Suszenie aparatu. Suszenie wykona¢ na koncu
oznaczania oraz po kazdym czyszczeniu i przemywaniu apa-
ratu w nastepujacy sposob

W miejsce komory koagulacyjnej 9 wstawi¢ odpowiedni
kawatek rurki plastykowej, otworzy¢ catkowicie zawor
pomiarowy 8 i wiaczyc pompe 3 Gdy w rurce ukazg sie
duze pecherzyki powietrza, natychmiast zatrzymaé pompe
Wyjac plastykowg rurke, a nastepnie wysuszy¢ zbiornik
wydzielonej wody 10 Stosujgc podcisnienie doprowadzone
do rurki wyptywowej, wysuszy¢ pozostatg czesc uktadu
Otworzy¢ szeroko zawor na przewdd boczny 15 Gdy czesc
wyjsciowa uktadu jest juz sucha (po 30s), zamkna¢ otwor
wejsciowy zbiornika wydzielonej wody 10 i zamkna¢ zawoér
tego zbiornika tak, aby podcisnienie zostato skierowane
do czesci cisnieniowej aparatu (pompa) Wiaczyc pompe,
a nastepnie dwukrotnie zamkna¢ i otworzy¢ zawér 6 Za-
konczyé¢ suszenie zamykajac wszystkie zawory i wylgczajac
podcisnienie

e) Czyszczenie komory koagulacyjnej Rozebrac
komore koagulacyjng 9 i przemyC jej czeSci acetonem,
a nastepnie osuszy¢ Ztozy¢ zestaw nowych krazkéw koa-
gulacyjnych zgodnie z ryis 23 i wlozy¢ komore do aparatu

512 6. Wykonanie oznaczania. W czasie oznaczania
utrzymywac temperature paliwa w zbiorniku 21—27°C
Jezeli do tego celu konieczne jest chtodzenie wodg, nalezy
stosowac jak najmniejszg ilos¢ wody chtodzacej, aby unikngc
przechtodzenia miejscowego i powstawania zbyt duzej
roznicy temperatur

Aparat wigczyc do sieci co najmniej na 15 mm przed
rozpoczeciem oznaczania Aparat przemy¢ dwa razy bada-
nym paliwem w nastepujacy sposob w wypadku, gdy
badane paliwo zawiera osad lub czesci nierozpuszczalne,
nalezy pozostawi¢ paliwo w spokoju, a potem zdckantowac

Nie nalezy saczyc paliwa Do zbiornika wprowadzic¢
350 i 5c¢m3 badanego paliwa i wiaczyc pompe Otworzyé
na 5s zawor 6 na przewodzie emulsyjnym tak, aby cisnienie
wynosito 5,63 kG/cm2 Otworzy¢ zawor 8 na przewodzie
pomiarowym tak, aby caly uklad napeinit sie palwem

Kolejno otwiera¢ i zamyka¢ zawo6r 8 az do uwolnienia
uktadu od pecherzykéw powietrza Na 3's otworzy¢ zawor 15
w celu jego przemycia, a nastepnie zamkng¢ Jezeli jest to
konieczne, przy wszystkich kurkach zamknietych ustali¢
regulatorem 7 cisnienie na 7,03 kG/cm2 Przepuszczaé po-
zostate w zbiorniku paliwo przez uktad do prawie catkowi-
tego opréznienia zbiornika

Paliwo powinno przeptywa¢ doktadnie z predkoscig
100cm3 w 40 £0,8 s W wypadku gdy czas przeptywu
przy pierwszym przemyciu nie miesci sie w tej granicy,
nalezy go uregulowaé¢ w drugim przemyciu

Przy uzyciu 250 £5 cm3 badanego paliwa powtdrzyc
przemywanie i sprawdzi¢ natezenie przeptywu
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W wypadku gdy czas przeptywu badanego paliwa jest
przy drugim przemyciu rowmez rozny od 40 +£0,8 s, od-
rzucie krazki koagulacyjne i powtdérzy¢ cechowanie przepty-
womierza i czyszczenie aparatu

Wytgczy¢ pompe 3, zamkng¢ zawor 8 przerywajac prze-
ptyw paliwa

Przy koncu przemywania ustawie gatke kontrolng na
odczyt 100

Nastepnie do zbiornika paliwa 1 wlaé 2dm2 badanego
paliwa i wigczy¢é pompe 3 Otworzy¢ zawér 6 na przewodzie
emulsyjnym, az cisnienie w uktadzie obnizy sie do 5,63 kG/
cm2

Kiedy stwierdzi sie, ze ci$nienie uktadu utrzymuje sie
w granicach 5,49—5,76 kG/cm2 (w razie potrzeby nalezy
regulowa¢ zaworem 6 na przewodzie emulsyjnym), strzy-
kawka lekarskg wprowadzi¢ w ciggu 60+15s, ze stalg
predkoscig, 2cm3 wody destylowanej wprost do otworu
przewodu prowadzacego z dotu zbiornika Zanotowaé
za> rozpoczecia wstrzykiwania wody i kontynuowac
cyrkulacje mieszaniny przez 5min, po czym zamkngé za-
wor 6 na przewodzie emulsyjnym i otworzyé zawor po-
miarowy 8 tak, aby natezenie przeptywu mieszaniny wyno-
sito 150 cm3Imm

Zapisywa¢ odczyty natezenia przeptywu co 2 min, az
osiggnie sie 1200 cm3 przepompowanego paliwa

5127 Wynik W wypadku wykonywania oznaczania
przez to samo laboratorium, za wynik przyja¢ Srednig aryt-
metyczng co najmniej dwdch wyntkow nie rdznigcych
sie 0 wiecej mz to podaje wykres powtarzalnosci (rys 24)

W wypadku wykonywania oznaczania pr/ez dwa rozne
laboratoria, za wynik prawidlowy przyja¢ Srednig arytme-
tyczng co najmniej dwdch wynikéw me rdznigcych sie
0 wiecej mz podaje to wykres odtwarzalnosci (rys 24)

Srednie arytmetyczne wynikéw hvSIM
IBN-76/0533-04-241
Rys 24

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1 Instytucja opracowujgca norme — Instytut Techno-
logu Nafty

2 lIstotne zmiany w stosunku do BN-70/0533-01

a) ustalono wartosci liczbowe dla wymagania dotyczacego
ogblnej zawartosci kwaséw, przy réwnoczesnym wyeliminowaniu
zawartosci kwasoéw rozpuszczalnych w wodzie,

b) wprowadzono zmiane w zakresie wymagania dotyczacego
konca destylacji,

c) metody badan dostosowano catkowicie do aktualnych norm
IP i ASTM, wprowadzono zmiany w zakresie nastepujacych
badan

— zawarto$¢ weglowodoréw aromatycznych i nienasyconych

Atabl 1 poz a) i b),
— dziatanie korodujace na plytce srebrnej (tabl 1 poz e),
— temperatura krystalizacji (tabl 1 poz i),
— zawarto$¢ siarki merkaptanowej (tabl 1 poz 1),

— ogo6lna zawarto$¢ kwasow (tabl 1 poz o),
— reakcja na wode (tabl 1 poz r),
— rozdziat wody (tabl 1 poz s)

3 Normy zwigzane

TN-73/C-04011 Przetwory naftowe Oznaczanie lepkosci kine-
matycznej i dynamicznej

PN-76/C-04026 Przetwory naftowe
krystalizacji paliw lotniczych
PN-75/C-04033 Przetwory naftowe Oznaczanie liczby oktano-
wej paliw silnikowych metodg motorowg

PN-71/C-04053 Przetwory naftowe Oznaczanie zawartosci siarki
merkaptanowej w paliwach silnikowych

PN-76/C-04057 Przetwory naftowe Badanie wptywu dziatania
wody na paliwa lotnicze

PN-76/C-04100 Przetwory naftowe Oznaczanie zawartoci grup
weglowodoréw w produktach jasnych metodg absorpcji ze
wskaznikiem fluorescencyjnym metody FIA

PN-76/C-04101 Przetwory naftowe Oznaczanie zawartosci zywic
obecnych w paliwach silnikowych

PN-62/C-04121 Przetwory naftowe Oznaczanie najwiekszej wy-
sokosci mekopcacego ptomienia

PN-74/H-82120 Miedz Gatunki

PN-76/M-59107 Wyroby &cierne Scierniwa Klasyfikacja wiel-
kosci ziarna

BN-73/0533-09 Przetwory naftowe Badanie dziatania koroduja-
cego paliw lotniczych na plytce srebrnej

Oznaczanie temperatury

4 Normy zagraniczne

Wielka Brytania DERD 2494 Issue 7 —norma zgodna
Zgodnos$¢ poszczegblnych metod badan z normami brytyj-
skimi, normami USA i normami ISO podano w tablicy
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Rodzaj' metody badania

Oznaczanie zawartosci poszczegol-
nych grup weglowodorowych

Oznaczanie ciepta spalania

Oznaczanie punktu anilinowego

Badanie dziatania korodujacego na
ptytce miedzianej

Badanie dziatania korodujacego na
ptytce srebrnej

Oznaczanie skfadu frakcyjnego De-
styfacja normalna

Oznaczanie zawartosci zywic obec-
nych

Oznaczanie temperatury zaptonu

Oznaczanie temperatury krystali-
zacj?

Oznaczanie najwiekszej wysokosci
niekopcacego jilomiema

Oznaczanie ciezaru wihasciwego

Oznaczanie siarki zwigzanej mer-
kaptanowo

Préba Doktora

Oznaczanie zawartosci siarki ogdinej

Oznaczanie Stabilnosci termicznej

Oznaczanie ogo6lnej zawartosci kwa-
sOwW

Oznaczanie lepkosci kinematycznej

Badanie wplywu dziatania wody

Oznaczanie zdolnosci wydzielania
wody z paliwa

IP
IP
IP

IP

IP
IP

IP
IP
IP
IP

IP
IP

Informacje dodatkowe do BN-76/0533-01

Metoda zgodna
z normg brytyjska

156/70

12/73

2/61 metoda B
154/69

227173

123/68

131/75
170/75 metoda C

16/73

57/55
160/68

104/53 T metoda B
30/56
107/73
197/71

273/71 T
7175

Metoda zgodna
z normg USA

ASTM 131970
ASTM 240-73
ASTM D 611-64

ASTM D 130-73

ASTM D 86/67

ASTM D 381/75

ASTM D 2386-72

ASTM D 1322-72
ASTM D 1298-67

ASTM D 1219-73

ASTM D 1266-70
ASTM D 1660-72

ASTM D 445-72
ASTM D 1094-72

ASTM D 2550-72

Normy 1SO

ISO/DIS 3837
ISO 3648-1976
ISO 2977-1974

1ISO 2160-1972

ISO 3405-1975

ISO 3013-1974

ISO 3014-1974
ISO/DIS 3675

1ISO 3012-1974

ISO 3104-1976

5. Autorzy projektu normy — mgr inz Jadwiga Lude6ska, mgr Jacek Michalak — Instytut Technologii Nafty

Cena zt

15.



