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1. W STĘP

1.1. Przedm iot normy. P r z e d m i o te m  n o r m y  j e s t  p y ł  w a p ie n n y  s to s o w a n y  d o  
o p y la n i a  w y r o b i s k  o r a z  tw o r z e n ia  z a p ó r  p y ło w y c h  w  c e lu  h a m o w a n ia  w y b u ­
c h ó w  p y łu  w ę g lo w e g o  w  k o p a ln ia c h .

1.2. Określenia
1.2.1. P ył w apienny —  m a t e r i a ł  o w ła s n o ś c i a c h  o k r e ś lo n y c h  n in i e j s z ą  n o r ­

m ą , o t r z y m y w a n y  p r z e z  r o z k r u s z e n ie  i z m ie l e n ie  w y s o k o p r o c e n to w e g o  k a m ie ­
n i a  w a p ie n n e g o .

1.2.2. Lotność pyłu dobra —  lo tn o ś ć ,  p r z y  k t ó r e j  p o je d y n c z e  z i a r n a  p y łu  o d ­
r y w a j ą  s ię  ł a tw o  o d  p o d ło ż a  ju ż  p r z y  s ła b y c h  p o d m u c h a c h  i p y ł  tw o r z y  w  p o ­
w i e t r z u  d o b r z e  r o z p r o s z o n y  o b ło k ,  z a ś  w y ż ło b ie n ia  p o w ie r z c h n i  p y ł u  w  n a ­
c z y n k u  s t a n o w ią  ł a g o d n e  w g łę b ie n ie  w  k s z t a ł c i e  m u s z l i ,  a  p r ó b k a  p y łu  ściś­
n i ę t a  w  r ę c e  p r z e c i e k a  p r z e z  p a lc e .

1.2.3. Stopień  rozdrobnienia pyłu -— o k r e ś l e n i e  p r o c e n to w e g o  u d z i a łu  t r z e c h  
f r a k c j i  u z y s k a n y c h  p r z e z  p r z e s i a n i e  p y łu  p r z e z  s i t a  o  w ie lk o ś c i  o c z e k  1,0 
i 0,075 m m .

1.2.4. W i lg o tn o ś ć  pyłu —  z a w a r to ś ć  w ilg o c i  c a łk o w i t e j  w  p y le ,  w y r a ż o n a  

w  p r o c e n t a c h  w a g o w y c h .

1.2.5. W odoodporność pyłu dobra —  w o d o o d p o rn o ś ć ,  p r z y  k t ó r e j  p o je d y n c z e  

z i a r n a  p y ł u  u t r z y m u j ą  s ię  n a  p o w ie r z c h n i  w o d y  w  n a c z y n iu  co  n a j m n i e j  

w  c i ą g u  2 g o d z .

1.2.6. Odporność na sk ładow anie w ilgotne —  o k r e ś l e n i e  p r z y r o s t u  w i lg o tn o ś c i  

w  p y le  p o  7 d n ia c h  d la  p y łu  z w y k łe g o  i p o  21 d n ia c h  d la  p y łu  w o d o o d p o r ­

n e g o .

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE

2.1. Podział. R o z ró ż n ia  s ię  d w a  r o d z a j e  p y łu  w a p ie n n e g o :

a) z w y k ły  —  b e z  d o d a tk ó w ,

b) w o d o o d p o r n y  —  z d o d a t k i e m  ś r o d k a  h y d r o f o b iz u ją c e g o .

2.2. Przykład oznaczenia
a )  p y ł u  w a p ie n n e g o  z w y k łe g o :

P Y Ł  W A P IE N N Y  Z W Y K Ł Y  BN-75/6791-08

Zgłoszona przez Z jednoczenie Budowlano-Montażowe Przemysłu W ęglowego OBRBW 
Ustanowiona przez Naczelnego D yrek ło ra  Zjednoczenia Budowlano-Montażowego 

Przemysłu W ęgłowego dnia 2 7  czerwca 1975 r. 
jako  norma obow iqzujqca w zakresie produkcji od dnia 1 kw ie tn ia  1976 r.

(Dz. N orm . i M ia r nr 5 /1 9 7 6  poz. 14)

W YDAW NICTW A NORMALIZACYJNE !9 7 6 . Wpływ do WN 6.8 .75. Oddano do składa 15.10.75. 
Druk ukończono w lułytn 76. Odj ’ ,S 0  „rk . wyd. Nokłod ZZOO ł  S-S Zan.. 333 4 /7 5

Ceno zł 6.00
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b) p y łu  w a p ie n n e g o  w o d o o d p o rn e g o :
P Y Ł  W A P IE N N Y  W O D O O D P O R N Y  BN-75/6791-08

3. W YM AGANIA

3.1. W ym agania ogólne. P y ł  w a p ie n n y  n i e  m o ż e  z a w ie r a ć  s k ł a d n ik ó w  t r u j ą ­

c y c h  j a k  z w ią z k i  a r s e n u ,  a n t y m o n u  i o ło w iu .

3.2. W ym agania szczegółow e

L p . W y m a g a n ia

D o p u s z c z a ln a  i lo ś ć  s k ł a d n i ­
k ó w  w  p y le  w a p ie n n y m M e to d y

b a d a ń
w g

p y ł  z w y k ły
p y ł  w o d o o d ­

p o r n y

1 2 3 4 5

1 S to p ie ń  r o z d r o b n ie n i a  p y łu ,  
°/o

a )  p r z e s i e w  p r z e z  s i to  t k a n e  
o o c z k a c h  k w a d r a t o w y c h  
1,0 m m

b ) p r z e s i e w  p r z e z  s i to  t k a n e  
o o c z k a c h  k w a d r a t o w y c h  
0,075 m m , n ie  m n i e j  n iż

c a łk o w i ty

50

c a łk o w i ty

50

5.6.1

2 L o tn o ś ć  p y łu

a) p o  7 d n i a c h  s k ł a d o w a n ia  
w ilg o tn e g o ,  co  n a j m n i e j

b ) p o  21 d n ia c h  s k ł a d o w a n ia  
w i lg o tn e g o ,  co  n a j m n i e j

d o b r a

d o b r a

5.6.2

3 W o d o o d p o r n o ś ć  p y łu d o b r a d o b r a 5.6.4

4 Z a w a r to ś ć  F e 203 +  A120 3, 
°/o, n a j w y ż e j 3,0 3,0 5.6.7

5 Z a w a r to ś ć  C a C 0 3 +  M g C 0 3, 
% , co  n a j m n i e j 92,0 92,0

5.6.8.7,
5.6.9

6 Z a w a r to ś ć  w o ln e j  k r z e m io n ­
k i ,  % ,  n a j w y ż e j 5,0 5,0 5.6.10

7 Z a w a r to ś ć  s k ł a d n ik ó w  t r u ­
j ą c y c h  ( z w ią z k i  A s , S b  i P b ) ,  
°/o

5.6.11
5.6.12

8 Z a w a r to ś ć  w o ln y c h  a lk a l ió w ,  
°/o — ___ 5.6.13

9 Z a w a r to ś ć  c z ę ś c i  p a l n y c h ,  °/o, 
n a j w y ż e j 0,8 1,0 5.6.14

10 Z a w a r to ś ć  s t e a r y n y ,  %> — 0,154-0 ,30 5.6.15
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3.3. W ym agania dodatkow e. P y ł  w a p ie n n y  d o  h a m o w a n ia  w y b u c h ó w  p y łu  

w ę g lo w e g o  w  k o p a l n i a c h  w y m a g a  d o p u s z c z e n ia  d o  u ż y t k u  w  g ó r n i c t w i e  p r z e z  

W y ż s z y  U r z ą d  G ó rn ic z y ,  p o  u p r z e d n im  p r z e b a d a n i u  g o  p r z e z  I n s t y t u t  B e z p ie ­

c z e ń s tw a  G ó rn ic z e g o  K o p a ln i  D o ś w ia d c z a ln e j  „ B a r b a r a ” w  M ik o ło w ie  w  z a ­

k r e s i e  w y m a g a n y m  d la  te g o  r o d z a ju  p y łó w .

4. PAKOW ANIE, PRZECHOW YW ANIE I TRANSPORT

4.1. Pakow anie. P y ł  w a p ie n n y  z w y k ły  i w o d o o d p o r n y  n a l e ż y  p a k o w a ć  w  

w o r k i  p a p i e r o w e  W K 3  +  1A S  w g  P N -7 0 /P -7 9 0 0 5 . M a s a  w o r k a  z p y łe m  p o w in n a  

w y n o s ić  50 ±  2 k g .

N a  w o r k a c h  p o w in ie n  b y ć  u m ie s z c z o n y  t r w a ł y ,  w y r a ź n y  n a p i s  p o d a j ą c y  

n a z w ę  w y tw ó r n i ,  o z n a c z e n ie  w g  2.2 o r a z  d a t ę  p r o d u k c j i .

4.2. Przechow yw anie. P y ł  w a p ie n n y  z w y k ły  i w o d o o d p o r n y  n a l e ż y  p r z e c h o ­

w y w a ć  w  m a g a z y n a c h  z a b e z p ie c z a ją c y c h  g o  p r z e d  w p ły w a m i  w ilg o c i .

4.3. Transport. P y ł  w a p ie n n y  z w y k ły  i w o d o o d p o r n y  n a l e ż y  p r z e w o z ić  w y ­

łą c z n ie  k r y t y m i  ś r o d k a m i  t r a n s p o r t o w y m i ,  c h r o n ią c y m i  g o  p r z e d  d o s tę p e m  

w ilg o c i .

5. BAD A NIA

5.1. Program  badań

5.1.1. Badania n iepełne
a) o z n a c z a n ie  s to p n i a  r o z d r o b n ie n i a  p y łu ,

b ) o z n a c z a n ie  lo tn o ś c i  p y łu ,

c) o z n a c z a n ie  w i lg o tn o ś c i  p y łu ,

d )  o z n a c z a n ie  w o d o o d p o r n o ś c i  p y łu  —  p r ó b a  w o d n a .

5.1.2. B adania pełne
a) b a d a n i a  w g  5.1.1,

b )  o z n a c z a n ie  o d p o r n o ś c i  p y łu  n a  w i lg o tn e  s k ła d o w a n ie ,

c) o z n a c z a n ie  lo tn o ś c i  p y łu  n a  w i lg o t n y m  s k ł a d o w a n iu ,

d ) o z n a c z a n ie  z a w a r to ś c i  t l e n k ó w  w a p n io w e g o  i m a g n e z o w e g o ,

e) o z n a c z a n ie  s u m y  z a w a r to ś c i  t l e n k ó w  ż e la z o w e g o  i g l in o w e g o ,

f) o z n a c z a n ie  z a w a r to ś c i  z ło ż a  i w o ln e j  k r z e m io n k i ,

g) o z n a c z a n ie  j a k o ś c i o w e  a r s e n u  i a n t y m o n u ,

h) o z n a c z a n ie  j a k o ś c io w e  o ło w iu ,

i) o z n a c z a n ie  z a w a r to ś c i  w o ln y c h  a lk a l ió w ,

j)  o z n a c z a n ie  z a w a r t o ś c i  w ę g la n ó w ,

k ) o z n a c z a n ie  z a w a r to ś c i  c z ę ś c i  p a l n y c h ,

l ) o z n a c z a n ie  z a w a r to ś c i  s t e a r y n y .

5.2. W ybór rodzaju badania. B a d a n i a  n ie p e łn e  n a l e ż y  p r z e p r o w a d z a ć  d la  

k a ż d e j  d z i e n n e j  p a r t i i  p r o d u k c j i  p y łu .  B a d a n i a  p e ł n e  n a l e ż y  p r z e p r o w a d z ić  

r a z  w  m ie s ią c u ,  o r a z  k a ż d o r a z o w o  n a  ż ą d a n i e  o d b io r c y .

5.3. M iejsce przeprow adzenia badań. B a d a n i a  w ym ien ione w  5.1.1 przepro­
w a d z a  p r o d u c e n t  p y łu ,  p o z o s ta ł e  —  u p o w a ż n io n y  z a k ła d  b a d a w c z y .
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5.4. L ic z n o ś ć  partii. P a r t i a  n ie  p o w in n a  p r z e k r a c z a ć  36 t  (720 w o r k ó w )  p y łu  

je d n e g o  r o d z a ju .

5.5. Pobieranie próbek
5.5.1. Pobieranie i przygotow anie próbek. Z k a ż d e j  p a r t i i  n a le ż y  p o b r a ć  

p r ó b k i  p ie r w o tn e  z lO^/o d o w o ln ie  w y b r a n y c h  w o rk ó w ,  n ie  m n ie j  j e d n a k  n iż  

z 5 w o r k ó w  w  p r z y p a d k u  m n ie j s z e j  d o s ta w y .

P r ó b k i  n a l e ż y  p o b ie r a ć  m o ż l iw ie  w  r ó w n y c h  i lo ś c ia c h  z k a ż d e g o  p r z e z n a ­

c z o n e g o  d o  p o b ie r a n i a  w o r k a  r u r ą  z g łę b n ik o w ą  s ię g a j ą c  d o  d n a  w o r k a .  P r ó b ­

k i  p o łą c z y ć  r a z e m ,  s t a r a n n i e  w y m ie r z a ć  i u s y p a ć  w  s to ż e k  n a  g ła d k ie j  s t r o n i e  

o d p o w ie d n ie j  w ie lk o ś c i  a r k u s z a  p a p i e r u .  S to ż e k  s p ła s z c z y ć  d o  w a r s tw y  o g r u ­

b o ś c i  o k o ło  10 m m  i z r ó ż n y c h  m ie js c  p o b r a ć  s z u f e lk ą  20-1-30 p o r c j i ,  a ż  do  

o t r z y m a n ia  p r ó b k i  l a b o r a t o r y j n e j  o m a s ie  o k o ło  4 k g . P r ó b k ę  l a b o r a t o r y j n ą  

w y m ie s z a ć  n a  a r k u s z u  p a p i e r u  p r z e z  u c h w y c e n ie  p r z e c iw le g ły c h  ro g ó w  a r k u ­

s z a  i k i l k u n a s t o k r o t n e  p r z e s y p y w a n ie  p y łu  n a  k r z y ż ,  a  n a s t ę p n i e  p o d z ie l ić  n a  

p ó ł  i p r z e s y p a ć  d o  2 s u c h y c h  s ło i  s z k la n y c h ,  z d o s z l i f o w a n y m i  k o r k a m i .  N a  

k a ż d y m  s ło ju  n a l e ż y  u m ie ś c ić  n a l e p k ę  z n a p i s e m  n a z w y  w y r o b u ,  d a t y  d o s ta w y ,  

w ie lk o ś c i  d o s ta w y  o r a z  m ie j s c a  i d a t y  p o b r a n ia  p r ó b k i .  P ie r w s z y  s łó j  s łu ż y  

d o  b a d a ń ,  d r u g i  p o z o s ta w ia  s ię  d o  e w e n tu a l n e j  a n a l i z y  r o z je m c z e j .

5.5.2. Pobieranie próbek do badań z próbki laboratoryjnej. P r ó b k i  p y łu  do  

b a d a ń  c h e m ic z n y c h  n a l e ż y  p o b ie r a ć  w p r o s t  z e  s ło ja  z a w ie r a ją c e g o  p r ó b k ę  

p r z y g o to w a n ą  w g  5.5.1. S łó j  z p y łe m  n a le ż y  o b r a c a ć  i w s t r z ą s a ć  w  c ią g u  2 m in , 

a  n a s t ę p n i e  s z y b k o  o tw o r z y ć  i p o b r a ć  ł o p a tk ą  w y m a g a n ą  ilo ść  p y łu  d o  p o ­

s z c z e g ó ln y c h  o z n a c z a ń .

5.5.3. Przygotow anie próbki pow ietrzno-sucbej. Z e  s ło j a  z a w ie r a ją c e g o  p r ó b ­

k ę  l a b o r a t o r y j n ą  n a l e ż y  p o b r a ć  o k o ło  1,5 k g  p y łu ,  w y s y p a ć  n a  ta c ę  c y n k o w ą

0 w y m ia r a c h  4 5 6 X 3 0 0  m m  i s p ła s z c z y ć  d o  w a r s t w y  o  g r u b o ś c i  o k o ło  20 m m . 

N a s t ę p n ie  p r ó b k ę  s u s z y ć  w  t e m p e r a t u r z e  2 5 °C , m ie s z a ją c  w  c z a s ie  s u s z e n ia  

3 4-4 r a z y  ł o p a t k ą ,  w  m o ż l iw ie  r ó w n y c h  o d s tę p a c h  c z a s u .  S u s z e n ie  p r o w a ­

d z ić  p r z e z  o k o ło  24 g o d z , a ż  w a ż o n a  co  4 g o d z  p r ó b k a  n ie  w y k a ż e  w ię k s z y c h  

z m ia n  w ilg o c i  n iż  0,2®/o m a s y  p r ó b k i .  P o  w y s u s z e n iu  p r z e n ie ś ć  p r ó b k ę  d o  s u ­

c h e g o  s ło ja .

5.6. Opis badań

5.6.1. Oznaczanie stopnia rozdrobnienia pyłu

5.6.1.1. Zasada m etody p o le g a  n a  r o z d z ie l e n iu  p y łu  p r z e z  p r z e s i a n i e  n a  2 

f r a k c j e .

5 .6 .1 .2 . Przyrządy. S i t a  t k a n e  o ś r e d n ic a c h  o c z e k : 1,0 i 0,075 m m .

5.6.1.3. W ykonanie oznaczania. N a  s z k ie łk u  z e g a r k o w y m  o ś r e d n ic y  15C m m  

o d w a ż y ć  n a  w ą d z e  l a b o r a t o r y j n e j  t e c h n ic z n e j  z  d o k ła d n o ś c i ą  d o  ± 0 ,0 1  g  50 g 

w y s u s z o n e g o  w g  5.5.3 p y łu .  P y ł  p r z e n ie ś ć  i lo ś c io w o  n a  s i to  k o n t r o l n e  o o c z ­

k a c h  1,0 m m . P r z e s i e w a n ie  w y k o n y w a ć  r ę c z n ie  o b r a c a j ą c  s i to  z  s z y b k o ś c ią  

8 o b r /m in ,  u d e r z a j ą c  p r z y  ty m  l e k k o  d ło n ią  w  o p r a w ę  p r z e z  o k o ło  3 4 -5  m in . 

P o d c z a s  p r z e s i e w a n ia  s i to  p o w in n o  b y ć  p r z y k r y t e  p o k r y w ą .  P y ł  p o z o s ta ją c y  

n a  s ic ie  p r z e n ie ś ć  i lo ś c io w o  n a  s z k ie łk o  z e g a r k o w e  i z w a ż y ć .  N a s t ę p n ie  n a  t j  m  

s a m y m  s z k ie łk u  z w a ż y ć  p r z e s ie w ,  p r z e n ie ś ć  go  n a  s i to  o o c z k a c h  0,075 m m

1 p r z e s ia ć  a n a lo g ic z n ie  j a k  p r z e z  s i to  o ś r e d n ic y  o c z e k  1,0 m m , z w a ż y ć  p o z o ­

s ta ło ś ć  p y łu  n a  s ic ie  o r a z  p r z e s ie w .  U z y s k a n e  w y n ik i  p o d a j e  s ię  w  p r o c e n ta c h
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D la  k a ż d e g o  p r z e s i e w u  w y k o n u je  s ię  d w a  r ó w n o le g łe  o z n a c z a n ia ,  k t ó r e  n ic  

p o w in n y  r ó ż n ić  s ię  m ię d z y  s o b ą  w ię c e j  n iż  o 0,1 g.

5,6.1.4. O bliczenie w yników
a )  P r z e s i e w  z i a r n  p r z e z  s i to  o w y m ia r a c h  o c z e k  p o n iż e j  1,0 m m  (Z j)  o b l i ­

c z y ć  w  p r o c e n ta c h  w g  w z o ru

m 1
Z t =  ----------  • 100 ( li

m
w  k tó r y m :

m 1 —  m a s a  p r z e s i e w u  p r z e z  s i to  o ś r e d n ic y  o c z e k  1,0 m m , g, 

m  —  o d w a ż k a  p y łu  p r z e d  p r z e s ie w a n ie m ,  g.

b ) P r z e s i e w  z i a r n  p r z e z  s i to  o w y m ia r a c h  o c z e k  p o n iż e j  0,075 m m  (Z 2) 

o b l ic z y ć  w  p r o c e n ta c h  w g  w z o r u

m 2
Z 2 = -------------- 100 (2)

m
w  k tó r y m :

m 2 —  m a s a  p r z e s i e w u  p r z e z  s i to  o ś r e d n ic y  o c z e k  0,075 m m , g, 

m  —  o d w a ż k a  p y ł u  p r z e d  p r z e s ie w a n ie m ,  g.

5.6.2. Oznaczanie lotności pyłu

5.6.2.1. Zasada m etody p o le g a  n a  o b s e r w a c j i  o b ło k u  p y łu  p o r w a n e g o  p o ­

d m u c h e m .

5.6.2.2. Przyrządy
a )  G r u s z k a  g u m o w a .

b) N a c z y n k a  z  b la c h y  c y n k o w e j  l u b  a l u m in i o w e j  o  b o k u  100 m m  i w y s o ­

k o ś c i  10 m m .

5.6.2.3. W ykonanie oznaczania. P r ó b k ę  p o w ie t r z n o - s u c h e g o  p y łu  w s y p a ć  l u ź ­

n o  d o  k w a d r a t o w e g o  n a c z y ń k a .  N a d m i a r  p y łu  u s u n ą ć ,  w y r ó w n a ć  d r e w n ia n ą  

l i n i j k ą  p o w ie r z c h n ię  p y łu  r ó w n o  z b r z e g a m i  n a c z y n k a ,  u w a ż a j ą c  a b y  g ę s to ś ć  

p r ó b k i  n ie  u le g ła  z m ia n ie .  N a s t ę p n ie  za  p o m o c ą  g r u s z k i  g u m o w e j  z z a w o r -  

k i e m  z w r o tn y m ,  z a o p a t r z o n e j  w  d y s z ę  z o d c in k a  r u r k i  s z k la n e j  o  ś r e d n ic y  

w e w n ę t r z n e j  4 m m , w y w o ła ć  p o d m u c h  k i e r u j ą c  s t r u m i e ń  p o w ie t r z a  r ó w n o ­

le g le  d o  o s i p o z io m e j  n a c z y n k a .  D y s z ę  t r z y m a ć  2-1-3 c m  p o n a d  k r a w ę d z ią

. n a c z y n k a  z  p y łe m .  P r ó b ę  lo tn o ś c i  p r z e p r o w a d z a ć  w y w o ł u ją c  n a j p i e r w  p o ­

d m u c h  ła g o d n y ,  s to p n io w o  w z m a c n i a j ą c  j e g o  s i ł ę  i p r z e z  c a ły  c z a s  o b s e r w u ­

j ą c  z a c h o w a n ie  s ię  p y łu  w  c h w i l i  w z lo tu  i p o d c z a s  u n o s z e n ia  s ię  w  p o w ie ­

t r z u .  Z a o b s e r w o w a n ą  lo tn o ś ć  k w a l i f i k o w a ć  z g o d n ie  z  1.2.2. P y ły  n a  lo tn o ś ć  

b a d a  s ię  r ó w n ie ż  p o  p r ó b ie  o d p o r n o ś c i  n a  s k ł a d o w a n ie  w i lg o tn e .

5.6.3. Oznaczanie w ilgotności pyłu

5.6.3.1. Zasada m etody p o le g a  n a  o k r e ś l e n iu  s to p n ia  z a w i lg o c e n ia  p y łu .

5.6 .3 .2 . Przyrządy. N a c z y n k o  w a g o w e .

5.6.3.3. W y k o n a n ie  oznaczania. Z  p r ó b k i  p r z y g o to w a n e j  w g  5.5.3 o d w a ż y ć  

10 g  p y ł u  d o  u p r z e d n io  w y s u s z o n e g o  n a c z y n k a  W a g o w e g o , u m ie ś c ić  w  s u ­

s z a r c e  i s u s z y ć  w  t e m p e r a tu r z e  1 0 5 °C  d o  s t a ł e j  m a s y .  N a s t ę p n ie  n a c z y n k o  

u m ie ś c ić  w  e k s y k a t o r z e  d o  o s ty g n ię c ia  i z w a ż y ć .  P ie r w s z e  w a ż e n ie  k o n t r o ln e
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n a le ż y  w y k o n a ć  p o  u p ły w ie  1 g o d z  s u s z e n ia  p r ó b k i  w  t e m p e r a t u r z e  105°C .

Z a w a r to ś ć  w ilg o c i  w  p y le  p o w ie t r z n o - s u c h y m  w y r a ż o n ą  w  p r o c e n ta c h  

o b l ic z y ć  w e d łu g  w z o r u

n i j  —  m j
W  =  --------------------- ’ 100 (3)

TOi
w  k tó r y m :

m l —  m a s a  o d w a ż k i  p y łu  p r z e d  s u s z e n ie m , g , 

m 2 —  m a s a  o d w a ż k i  p y łu  p o  w y s u s z e n iu ,  g.

5.6.4. Oznaczanie wodoodporności pyłu — próba wodna

5.6.4.1. Zasada m etody p o le g a  n a  o k r e ś l e n i u  w p ły w u  w o d y  n a  w ła s n o ś c i  

p y łu .

5.6.4.2. P r z y r z ą d y .  Z l e w k a  s z k l a n a  o  ś r e d n ic y  8 cm .

5 .6.4.3. W ykonanie oznaczania. D o  z le w k i  n a p e łn io n e j  w o d ą  n a le ż y  w s y p a ć  

o k o ło  2 g  p y łu .  P o  2 g o d z  p y ł  p o w in ie n  u t r z y m y w a ć  s ię  n a  p o w ie r z c h n i  w o d y , 

b e z  j a k i e g o k o l w i e k  o p a d u .

5.6.5. Oznaczanie odporności pyłu na w ilgotne składow anie

5.6.5.1. Zasada m etody p o le g a  n a  o k r e ś l e n iu  p r o c e n to w e g o  p r z y r o s tu  w i l ­

g o c i w  p y le ,  d la  p y łu  z w y k łe g o  p o  7 - d n io w y m  s k ła d o w a n iu ,  d la  p y ł u  w o d o ­

o d p o r n e g o  p o  21- d n io w y m  s k ła d o w a n i u  o r a z  s p r a w d z e n iu  l o tn o ś c i  p y łu .

5 .6 .5.2. P r z y r z ą d y .  N a c z y n k a  z b la c h y  c y n k o w e j  o w y m ia r a c h  5 0 X 7 0 X 7 0  m m .

5.6.5.3. W y k o n a n ie  o z n a c z a n ia .  D o  n a c z y n k a  z b la c h y  c y n k o w e j  o w y ­

m i a r a c h  5 0 X 7 0 X 7 0  m m , m a ją c e g o  s z c z e l in ę  n a  w y s o k o ś c i  10 m m  o d  d n a ,  

n a s y p a ć  lu ź n o  p y ł u  p o b r a n e g o  z p r ó b k i  l a b o r a t o r y j n e j  n ie  z g a r n i a j ą c  n a d ­

m i a r u  p y łu  r ó w n o  z  b r z e g ie m  z a  p o m o c ą  l i n i j k i .  P r z e d  n a s y p a n ie m  p y łu  

s z c z e l in ę  z a le p ić  t a ś m ą  iz o la c y jn ą  l u b  p l a s t r e m .  N a s t ę p n ie  n a c z y n k o  w s ta w ić  

d o  e k s y k a t o r a ,  z a w ie r a j ą c e g o  w o d ę  i n a ło ż y ć  n a  e k s y k a t o r  p o k r y w ę .  E k s y -  

k a t o r  u m ie ś c ić  w  p o m ie s z c z e n iu  o t e m p e r a t u r z e  2 0 -t-2 2 °C  n a  o k r e s  7 d o  21 

d n i .  P o  ty m  o k r e s i e  n a c z y n k o  w y ją ć  z e k s y k a to r a ,  o d le p ić  t a ś m ę  i d o  s z c z e ­

l i n y  w ło ż y ć  z a s u w k ę ,  r o z d z i e l a j ą c  w  t e n  s p o s ó b  p y ł  n a  d w ie  w a r s tw y .  Z  w a r ­

s tw y  g ó r n e j  s z y b k o  o d w a ż y ć  50 g  p y łu  n a  s z k ie łk u  z e g a r k o w y m  i o z n a c z y ć  

z a w a r to ś ć  (W 2) w ilg o c i  w g  5.6.3. P o z o s ta ły  p y ł  z  t e j  w a r s t w y  s łu ż y  d o  o z n a ­

c z e n ia  w g  5.6.2 p o  s k ł a d o w a n iu  w i lg o tn y m .  P o  u s u n ię c i u  z a s u w k i  p o b r a ć  

z w a r s t w y  d o ln e j  o k o ło  50 g  p y łu  i w g  5.6.3 o z n a c z y ć  z a w a r to ś ć  w ilg o c i  (W 2). 

P r z y r o s t  z a w a r to ś c i  w i lg o c i  p o  s k ł a d o w a n iu  w i lg o t n y m  (W ) w  p r o c e n ta c h  

o b l ic z y ć  w g  w z o r u

W  =  W 2  —  W j (4)

w  k tó r y m :

W 2 —  z a w a r to ś ć  w ilg o c i  p o  s k ł a d o w a n iu  w i lg o tn y m ,  %>,

W [ —  z a w a r to ś ć  w ilg o c i  p r z e d  s k ł a d o w a n ie m  w i lg o tn y m ,  % .

P r o c e n to w y  p r z y r o s t  w i lg o c i  o b l i c z a  s ię  o d d z i e ln i e  d l a  w a r s t w y  d o ln e j  

i g ó r n e j .

5.6.6. Oznaczanie lotności pyłu po w ilgotnym  składow aniu n a le ż y  w y k o n a ć  

w g  5.6.2.



BN-75/6791-08 7

5.6.7. Oznaczanie zaw artości sum y tlenków  żelazow ego i glinow ego

5.6.7.1. Zasada m etody p o le g a  n a  w y t r ą c e n i u  ż e la z a  i g l i n u  a m o n ia k i e m  

z p r z e s ą c z u  p o  o d d z ie le n iu  z ło ż a  i o z n a c z e n iu  ic h  w  p o s ta c i  t l e n k ó w .

5.6.7.2. Odczynniki
a) K w a s  s o ln y  c z .d .a . ,  r o z tw ó r  1 +  1.

b ) N a d t l e n e k  w o d o r u  (30%) c z .d .a .  ( p e r h y d r o l ) .

c) A m o n ia k  c z .d .a ., r o z tw ó r  1 0 - p ro c e n to w y .

d) C h l o r e k  a m o n o w y  c z .d .a ., r o z tw ó r  n a s y c o n y .  *

e )  A z o ta n  a m o n o w y  c z .d .a . ,  r o z tw ó r  1- p r o c e n to w y .

f)  O r a n ż  m e ty lo w y  r o z tw ó r  a lk o h o lo w y  5 - p r o c e n to w y .

5 .6.7.3. W y k o n a n ie  o z n a c z a n ia .  Z  p r ó b k i  p r z y g o to w a n e j  w g  5.5.3 n a le ż y  

p o b r a ć  d o  n a c z y n k a  w a g o w e g o  150 g  p y łu ,  w y s u s z y ć  w  t e m p e r a t u r z e  105°C  

d o  s t a ł e j  m a s y ,  a  n a s t ę p n i e  o d w a ż y ć  0,5 k g  p o z o s t a w ia j ą c  r e s z t ę  s z c z e ln ie  

z a m k n ię t ą  w  e k s y k a to r z e  d o  n a s t ę p n y c h  b a d a ń .  O d w a ż k ę  p r z e n ie ś ć  d o  z le w k i  

p o je m n o ś c i  600 m l  i p o  z a d a n i u  30 m l  k w a s u  s o ln e g o  w g  5 .6 .7 .2a) o g r z e w a ć  

w  c ią g u  o k o ło  2 g o d z  d o  c a łk o w i te g o  r o z ło ż e n ia  w ę g la n ó w .  N a s t ę p n ie  z a ­

w a r to ś ć  z l e w k i  p r z e s ą c z y ć  p r z e z  s ą c z e k ,  n a  k t ó r y m  p o z o s ta j e  z ło ż e  n i e r o z ­

p u s z c z a ln e  w  k w a s i e  s o ln y m . Z ło ż e  p r z e m y ć  g o r ą c ą  w o d ą  d e s ty lo w a n ą  d o  z a ­

n ik u  r e a k c j i  n a  c h lo r k i .  O t r z y m a n y  p r z e s ą c z  z a la ć  p a r o m a  k r o p la m i  p e r h y -  

d r o lu  w g  5 .6 .7 .2b), p o  c z y m  r o z tw ó r  o d p a r o w a ć  d o  o b ję to ś c i  o k o ło  200 m l. 

N a s t ę p n ie  d o d a ć  10 m l  c h l o r k u  a m o n o w e g o  w g  5 .6 .7 .2 a) o r a z  a m o n i a k u  w g  

5 .6 .7 .2c) w o b e c  o r a n ż u  m e ty lo w e g o  w g  5.6.7.2f). S t r ą c o n e  w o d o r o t le n k i  p o  

o d s t a n i u  o d s ą c z y ć  i p r z e m y ć  n a  s ą c z k u  g o r ą c ą  w o d ą  d e s ty lo w a n ą  z d o d a t k i e m  

a z o ta n u  a m o n o w e g o  w g  5 .6 .7 .2e), a ż  d o  z a n ik u  r e a k c j i  n a  c h lo r k i .  P r z e s ą c z  

p o z o s ta w ić  d o  o z n a c z a n i a  w a p n ia  i m a g n e z u ,  a  s ą c z e k  z a w ie r a j ą c y  w o d o r o ­

t l e n k i  u m ie ś c ić  w  w y p r a ż o n y m  ty g lu ,  w y s u s z y ć ,  s p a l i ć  i w y p r a ż y ć  d o  s t a ł e j  

m a s y  w  t e m p e r a t u r z e  1000°C . T y g ie l  w s t a w i ć  d o  e k s y k a t o r a  i p o  o s ty g n i ę ­

c iu  z w a ż y ć .

5.6.7.4. O bliczanie w yników . Z a w a r to ś ć  t l e n k ó w  ż e la z o w e g o  i g l in o w e g o  

o b l ic z y ć  w  p r o c e n ta c h  w e d łu g  w z o ru
m  2 —  m 3

R20 3 =  ---------------- • 100 (5)
m t

w  k t ó r y m :

m 2 —  m a s a  ty g l a  z t l e n k ie m ,  g, 
m 3 —  m a s a  ty g la ,  g, 

m l —  o d w a ż k a  p y łu ,  g.

5.6.8. Oznaczanie zaw artości tlenków  w apniow ego i m agnezow ego

5.6.8.1. Zasada m etody oznaczania tlenku w apniow ego p o le g a  n a  z m ia r e c z -  

k o w a n iu  j o n u  w a p n io w e g o  w o b e c  k a l c e s u  m ia n o w a n y m  r o z tw o r e m  w e r s e n i a -  

n u  d w u s o d o w e g o ,  k t ó r y  n ie  z a w i e r a  c h l o r k u  m a g n e z o w e g o  ( r o z tw ó r  I) .

5.6.8.2. Zasada m etody oznaczania tlenku m agnezow ego p o le g a  n a  z m ia r e c z -  

k o w a n iu  s u m y  jo n ó w  w a p n io w e g o  i m a g n e z o w e g o  w o b e c  c z e r n i  e r io c h r o -  

m o w e j  T , m i a n o w a n y m  r o z tw o r e m  w e r s e n i a n u  d w u s o d o w e g o ,  z a w ie r a j ą c y m  

c h lo r e k  m a g n e z o w y  ( r o z tw ó r  I I )  i o b l i c z e n iu  t l e n k u  m a g n e z o w e g o  z  ró ż n ic y  

o z n a c z e ń .
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5.6.8.S. O d c z y n n ik i

a) W e r s e n ia n  d w u s o d o w y  r o z tw ó r  C,0E N , r o z tw ó r  I :  186,05 g  w e r s e n i a r m  

d w u s o d o w e g o  r o z p u ś c ić  w  1 1 w o d y  (1 c m ! te g o  r o z tw o r u  o d p o w ia d a  0,002804 g 

C a O ).

b )  W e r s e n i a n  d w u s o d o w y  r o z tw ó r  0,05 N , r o z tw ó r  I I :  187 g  w e r s e n i a n u  

d w u s o d o w e g o  i 1 g  c h l o r k u  m a g n e z o w e g o  r o z p u ś c ić  w  1 1 w o d y .

c) R o z tw ó r  w z o r c o w y  t l e n k u  w a p n io w e g o  z a w ie r a j ą c y  0,001 C a O  w  1 m l 

w o d y :  1,7848 g  w ę g la n u  w a p n io w e g o  c z .d .a .  r o z p u ś c ić  w  50  m l 1 N  r o z tw o r u  

l i t ] ,  p r z e n ie ś ć  d o  k o lb y  p o m i a r o w e j  p o je m n o ś c i  1 1 i d o p e łn ić  d o  k r e s k i .

d ) B u f o r  a lk a l i c z n y  1 N , r o z tw ó r  K O H : 112 g w o d o r o t l e n k u  p o ta s o w e g o  

r o z p u ś c ić  w  500 m l w o d y .

e) B u f o r  a m o n o w y :  67 ,S g  c h l o r k u  a m o n o w e g o  r o z p u ś c ić  w  n i e w ie lk i e j  

i lo ś c i  w o d y ,  d o d a ć  570 m l 2 5 - p r o c e n to w e j  w o d y  a m o n ia k a ln e j  i d o p e łn ić  

d o  1 1.

f) K a lc e s :  1 g  k a l c e s u  w y m ie s z a ć  ze  100 g  c h l o r k u  s o d o w e g o  w o ln e g o  o d  

C a  i M g.

g) C z e r ń  e r io c h r o m o w a  (T ): 1 g  c z e r n i  e r io c h r o m o w e j  w y m ie s z a ć  ze 100 g 

c h l o r k u  s o d o w e g o  w o ln e g o  o d  C a  i M g

5.6.8.4. U stalenie m iana w ersenianu dw usodow ego
a )  R o z tw ó r  I . P o b r a ć  p i p e t ą  50 m l  r o z tw o r u  w z o r c o w e g o  t l e n k u  w a p n i o ­

w e g o  w g  5 .6 .8 .3c) d o  k o lb y  s to ż k o w e j  p o je m n o ś c i  500 m l ,  100 m l  w o d y  i 10 m l 

b u f o r u  a ’k a l ic z n e g o  w g  5 .6 .3 .3d) w  c e lu  u z y s k a n ia  p H  11 ,3-M 2,0 . N a s t ę p n ie  

d o d a ć  s z c z y p tę  k a l c e s u  w g  5 .6 .8 .3f) d o  w y r a ź n e g o  ró ż o w e g o  z a b a r w ie n ia  

i z m ia r e c z k o w a ć  r o z tw o r e m  I w e r s e n i a n u  d w u s o d o w e g o  w g  5 .6 .8 .3d) do  

z m ia n y  b a r w y  n a  n ie b ie s k ą .

M ia n o  r o z tw o r u  I  w e r s e n i a n u  d w u s o d o w e g o  (M j)  o b lic z y ć  w g  w z o r u

0,05
M , =  ----------- (6)

V ,

w  k tó r y m :

0,05 —  i lo ś ć  C a O  z a w a r t a  w  50 m l r o z tw o r u  w z o rc o w e g o , g,

V ! —  o b ję to ś ć  r o z t w o r u  I w e r s e n i a n u  d w u s o d o w e g o  z u ż y te g o  d o  m i a r e c z ­

k o w a n ia ,  m l.

b )  R o z tw ó r  I I .  P i p e t ą  p o b r a ć  50 m l  r o z tw o r u  w z o r c o w e g o  t l e n k u  w a p n i o ­

w e g o  w g  5.6.8.3c) d o  k o lb y  s to ż k o w e j  p o je m n o ś c i  500 m l ,  d o d a ć  50 m l  w o d y  

i 10 m l  b u f o r u  a m o n o w e g o  w g  5.6.8.3e) w  c e lu  u z y s k a n ia  p H  9,B-f-10,0. N a ­

s t ę p n ie  d o d a ć  s z c z y p tę  c z e r n i  e r io c h r o m o w e j  (T ) w g  5 .6 .8 .3g) d o  w y r a ź n e g o  

c z e r w o n e g o  z a b a r w i e n i a  i z m ia r e c z k o w a ć  r o z tw o r e m  I I  w e r s e n i a n u  d w u s o ­

d o w e g o  w g  5 .6 .8 .3b) d o  z m ia n y  b a r w y  n a  n ie b ie s k ą .

M ia n o  r o z tw o r u  I I  w e r s e n i a n u  d w u s o d o w e g o  (M 2) o b l ic z y ć  w g  w z o r u

w  k tó r y m :  2
0,05 —  i lo ś ć  C a O  z a w a r t a  w  50 m l  r o z tw o r u  w z o r c o w e g o ,  g,

V ,5 —  o b ję to ś ć  r o z tw o r u  I I  w e r s e n i a n u  d w u s o d o w e g o ,  z u ż y te g o  d o  m i a ­

r e c z k o w a n i a ,  m l .
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3.3 ,8.5. P r z y g o to w a n ie  r o z tw o r u .  P r z e s ą c z  p o  o d d z ie le n iu  w o d o r o t le n k ó w

g l in o w e g o  i m a g n e z o w e g o  w g  5.6.7.3 z a k w a s i ć  i p r z e n ie ś ć  d o  k o lb y  p o m ia r o ­

w e j  p o je m n o ś c i  500 m l, d o p e łn ić  w o d ą  d o  k r e s k i  i w y m ie s z a ć .

5.6.S.8. W y k o n a n ie  o z n a c z a n ia  t l e n k u  w a p n io w e g o .  Z  k o lb y  p o m ia r o w e j  

p o b r a ć  p i p e t ą  100 m l  r o z tw o r u ,  p r z e n ie ś ć  d o  k o lb y  s to ż k o w e j  p o je m n o ś c i  

500 m l, d o d a ć  20 m l  b u f o r u  a lk a l i c z n e g o  w g  5 .6 .8 .3d) w  c e lu  o s ią g n ię c ia  p H  

w  g r a n i c a c h  11,9-7- 12,0, d o d a ć  s z c z y p tę  k a l c e s u  w g  5,6.8.3f) d o  w y ra ź n e g o  

r ó ż o w e g o  z a b a r w i e n i a  i m i a r e c z k o w a ć  0,05 r o z tw o r e m  w e r s e n i a n u  d w u s o d o -  

w e g o  ( r o z tw ó r  I) w g  5.6 .8.3c) d o  z m ia n y  b a r w y  n a  n ie b ie s k ą .

Z a w a r to ś ć  t l e n k u  w a p n io w e g o  (X j)  o b l ic z y ć  w  p r o c e n ta c h  w g  w z o ru
• M , • 5

X , = ------------------ -- 100 (8)
m

w  k tó r y m :

V i — o b ję to ś ć  0,05 r o z tw o r u  I w e r s e n i a n u  d w u s o d o w e g o  z u ż y te g o  d o  m i a ­

r e c z k o w a n ia ,  m l,

Mi  —  ilo ść  C a O  p r z y p a d a j ą c a  n a  1 m l 0 ,p5 N  r o z tw o r u  I w e r s e n i a n u  d w u ­

s o d o w e g o , g , (M , —  m ia n o  r o z tw o r u  I), 

m  —  od w ra ż k a  p r ó b k i  p y łu ,  g.

5 .6 .3.7. O z n a c z a n ie  s u m y  t l e n k ó w  w a p n io w e g o  i  m a g n e z o w e g o  w  p r z e l i c z e ­

n iu  n a  C a O . Z k o lb y  p o m i a r o w e j  p o b r a ć  p ip e tą  100 m l r o z tw o r u ,  p r z e n ie ś ć  

d o  k o lb y  s to ż k o w e j  p o je m n o ś c i  500 m l, d o d a ć  30 m l  b u f o r u  a m o n o w e g o  w g  

5 .6 .8 .3e) w  c e lu  u z y s k a n ia  p H  w  g r a n i c a c h  9 ,9 ^ -1 0 ,0 d o d a ć  s z c z y p tę  c z e r n i  

e r io c h r o m o w e j  (T ) w g  5 .8 .8 .3g) d o  w y r a ź n e g o  c z e r w o n e g o  z a b a r w ie n ia  i m i a ­

r e c z k o w a ć  0,05 N  r o z tw o r e m  w e r s e n i a n u  d w u s o d o w e g o  ( r o z tw ó r  I I )  w g  

5 .6 .8 .3b) d o  z m ia n y  b a r w y  n a  n i e b i e s k ą .

Z a w a r to ś ć  s u m y  t l e n k ó w  w a p n io w e g o  i m a g n e z o w e g o  w  p r z e l i c z e n i u  n a  

C a O  ( X 2) o b l ic z y ć  w  p r o c e n ta c h  w g  w z o ru

V 2 • M 2 • 5
X 2 =  ------------------  • 100 (9)

m
w  k tó r y m :

V 2 —  o b ję to ś ć  0,05 r o z tw o r u  I I  w e r s e n i a n u  s o d o w e g o  z u ż y te g o  d o  m i a ­

r e c z k o w a n ia ,  m l,

M 2 —  ilo ś ć  C a O  p r z y p a d a j ą c a  n a  1 m l  0,05 M  r o z tw o r u  I I  w e r s e n i a n u  

d w u s o d o w e g o  ( m ia n o  r o z tw o r u  I I) , 

m  —  o d w a ż k a  p r ó b k i  p y łu ,  g.

Z a w a r to ś ć  t l e n k u  m a g n e z o w e g o  (X 3) o b l ic z y ć  w  p r o c e n ta c h  w g  w z o ru

X 3 =  ( X 2 —  X ,)  —  0,71897 (10)
w  którym:

X 2 —  z a w a r to ś ć  s u m y  t l e n k ó w  w a p n io w e g o  i m a g n e z o w e g o  w  p r z e l i ­

c z e n iu  n a  t l e n e k  w a p n io w y ,  #/o,

X j  —  z a w a r to ś ć  t l e n k u  w a p n io w e g o ,  % ,

0,71897 —  w s p ó łc z y n n ik  p r z e l i c z e n io w y  z C a O  n a  M g O .

5.6.9. Oznaczanie w ęglanów

5.6.9.I. Zasada m etody p o le g a  n a  r o z k ła d z i e  w ę g la n ó w  z a w a r ty c h  w  p y le  

w a p i e n n y m  k w a s e m  o r t o f o s f o r o w y m  i o z n a c z a n iu  i lo śc i w y d z ie lo n e g o  d w u ­

t l e n k u  w ę g la .
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5 .6 .9 .Ł  A p a r a t u r a  p r z e d s t a w io n a  s c h e m a ty c z n ie  n a  r y s .  1.

5.6.9.3. O dczynniki

a )  K w a s  s ia r k o w y  (1.84) c z .d .a .

b )  K w a s  o r to f o s f o r o w y  (1.30) c z .d .a .

c) S i a r c z a n  m ie d z io w y  b e z w o d n y  c z .d .a .

d ) W a p n o  s o d o w a n e  c z .d .a .

e )  C h l o r e k  w a p n io w y  ( w y s u s z o n y  w  t e m p e r a t u r z e  190°C ).

5.6.9.4. W ykonanie oznaczenia. W  U - r u r e e  (8) u m ie ś c ić  b e z w o d n y  s ia r c z a n  

m ie d z io w y  p r z e k ł a d a j ą c  co  1 c m  w a r s t w y  w a t ą  s z k la n ą .  W  U - r u r c e  (9) u k ł a ­

d a ć  n a  p r z e m ia n  1 c m  w a r s t w y  c h l o r k u  w a p n io w e g o  w g  5 .6 .9 .3e) i s o d o w a ­

n e g o  w a p n a  w g  5 .6 .9 .3d) p r z e d z i e l a j ą c  w a t ą  s z k la n ą .  P o z o s ta łe  r u r k i  w y p e łn ić  

z g o d n ie  z p r z e z n a c z e n ie m .  P o  s p r a w d z e n iu  s z c z e ln o ś c i  a p a r a t u r y  za  p o m o c ą  

ś le p e j  p r ó b y ,  o d w a ż y ć  n a  w a d z e  a n a l i t y c z n e j  0,5 g p y łu  w a p ie n n e g o  p r z y g o ­

to w a n e g o  w g  5 .6.7 .3 i p r z e n ie ś ć  d o  k o lb y  (4). P y ł  z w ilż y ć  100 m l p r z e g o to w a n e j  

w o d y  d e s ty lo w a n e j ,  p o  c z y m  p r z e z  a p a r a t u r ę  p r z e p u s z c z a ć  w  c ią g u  15 m in  

s t r u m i e ń  p o w ie t r z a .  P r z e p ł y w  p o w ie t r z a  p o w in ie n  w y n o s ić  2 0 -^ 3 0  m l /m in  

( s z y b k o ś ć  p r z e c h o d z e n ia  p ę c h e r z y k ó w  p r z e z  p łu c z k ę  (1) n a p e łn io n ą  k w a s e m  

s i a r k o w y m  w g  5 .6 .9 .3a). P o  15 m in  p r z e r w a ć  p r z e p ły w  p o w ie t r z a ,  z a m k n ą ć  U -  

- r u r k ę  (9) i o d łą c z y ć  ją .  O d c ią ć  k r a n i k i e m  p o łą c z e n ie  k o ń c o w e  U - r u r k i  (S) 

i z a m k n ą ć  k r a n i k i  U - r u r k i  (10). U - r u r k ę  (9) z w a ż y ć  n a  w a d z e  a n a l i t y c z n e j  

z d o k ła d n o ś c i ą  d o  0,02 g. N a s t ę p n ie  U - r u r k ę  (9) p o d łą c z y ć  d o  a p a r a t u r y ,  o tw o ­

r z y ć  k r a n i k  i u r u c h o m i ć  p r z e p ły w  p o w ie t r z a .  Z  w k r a p l a c z a  (5) w la ć  d o  k o lb y  (4) 

p o r c j a m i  50 m l  k w a s u  o r to f o s f o r o w e g o  w g  5 .6 .9 .3b) i z a g r z a ć  z a w a r to ś ć  k o lb y  

(4) d o  t e m p e r a t u r y  w r z e n i a .  P o  10 m i n  o d s t a w ić  p a l n i k  i p r z e p u s z c z a ć  d a le j  

p o w ie t r z e  w  c i ą g u  2 0 -^ 3 0  m in .  U - r u r k ę  (9) o d s ą c z y ć ,  z a m k n ą ć  j ą  i z w a ż y ć  

j a k  p o p r z e d n io .  P r z e d  s a m y m  o d w a ż e n ie m  n a l e ż y  n a  c h w i l ę  o tw o r z y ć  k r a ­

n ik  U - r u r k i .

Z a w a r to ś ć  d w u t l e n k u  w ę g la  w  p r z e l i c z e n iu  n a  1 g  p y łu  w a p ie n n e g o  o b l i ­

c z y ć  w  p r o c e n ta c h  w g  w z o r u
m 2 —  rrij

C 0 2 =  — ------------  • 100 (11)
m

w  k tó r y m :

m 7 —  m a s a  U - r u i 'k i  (7) p o  o z n a c z a n iu ,  g, 

n i ]  —  m a s a  U - r u r k i  (7) p r z e d  o z n a c z a n ie m , g, 

m  —  o d w a ż k a  p y łu ,  w  g.

Z a w a r to ś ć  t l e n k ó w  w a p n ia  i m a g n e z u  w  p r z e l i c z e n iu  n a  w ę g la n y  o b l ic z y ć  

w  p r o c e n ta c h  w g  w z o r ó w

M g C 0 3 =  X 3 ■ 2 ,092 (12)

C a C 0 3 =  (X 4 ■ X 5) ■ 2 ,274 (13)
w  k tó r y c h :

X 3 =  MgO  
X 4 =  c o 2

X 5 =  C 0 2 z w ią z a n e  z M g C 0 3 —  X 3 
2,092 —  j 

2,274 —  | w s p ó łc z y n n ik i  p r z e l ic z e n io w e
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5.6.10. Oznaczanie złoża i w o ln ej krzem ionki

5.6.10.1. Zasada m etody p o le g a  n a  w y d z ie le n iu  w o ln e j  k r z e m io n k i  p r z e z  

t r a k t o w a n i e  z ło ż a  k w a s e m  o r to f o s f o r o w y m .

5.6.10.2. Odczynniki
a )  K w a s  o r to f o s f o r o w y  (1.70) c z .d .a .

b) K w a s  s ia r k o w y  (1.83) c z .d .a .

c) K w a s  s o ln y ,  c z .d .a .  ( r o z tw ó r  1 + 1  i 4 ll;u).

d )  A m o n ia k  c z .d .a .

e) C h lo r e k  b a r o w y ,  c z .d .a . ,  2 N ,

f) A z o ta n  s r e b r o w y ,  c z .d .a ., 0,1 N .

g) K w a s  f l u o r o w o d o r o w y ,  c z .d .a . ,  40%.

5.6.10.3. Przygotow anie odczynników . P r z y g o to w a n ie  k w a s u  p i r o f o s f o r o w e -  

g o  o d b y w a  s ię  p r z e z  o d w o d n ie n i e  h a n d lo w e g o  k w a s u  o r to f o s f o r o w e g o  w g  

5.6 .10 .2 a) w  p a r o w n ic z c e  p l a ty n o w e j  l u b  k w a r c o w e j  p o je m n o ś c i  200 m l .  K w a s  

o r to f o s f o r o w y  n a le ż y  n a l a ć  d o  p a r o w n ic z k i  i p r z y k r y ć  j ą  s z k ie łk ie m  z e g a r ­

k o w y m  z o tw o r e m  w  ś r o d k u  n a  t e r m o m e t r  z a b e z p ie c z o n y  r u r k ą  k w a r c o w ą  

z a to p io n ą  u d o łu .  Z a w a r to ś ć  p a r o w n ic z k i  p o d g r z e w a ć  s to p n io w o  d o  250°C  

i p o z o s ta w ić  w  te j  t e m p e r a t u r z e ,  a ż  p r z e s t a n ą  w y d z ie la ć  s ię  p ę c h e r z y k i  p a r y .

5.6.10.4. W y k o n a n ie  o z n a c z a n ia .  Z  p r ó b k i  p r z y g o to w a n e j  w  5.8.7.3 o d w a ż y ć  

n a  w a d z e  a n a l i t y c z n e j  10 g  p y łu  w y s u s z o n e g o  w  t e m p e r a t u r z e  105°C , p o  

c z y m  w  z le w c e  p o je m n o ś c i  600 m l z a la ć  p o w o li  k w a s e m  s o ln y m  w g  5.6.10.2c) 

i o g r z e w a ć  d o  c a łk o w i te g o  r o z ło ż e n ia  w ę g la n ó w .  N a s t ę p n ie  z a w a r to ś ć  z le w k i  

p r z e s ą c z y ć  i p o z o s ta ły  n a  s ą c z k u  o s a d  p r z e p łu k a ć  g o r ą c ą  w o d ą  d e s ty lo w a n ą ,  

a ż  d o  z a n ik u  r e a k c j i  n a  j o n  c h lo r o w y  ( p ró b a  z a z o ta n e m  s r e b r a ) .  O s a d  n a  

s ą c z k u  w y s u s z y ć  w  t e m p e r a t u r z e  10 5 °C , s ą c z e k  s p a l ić  i w y p r a ż y ć  w  1000°C  

w  ty g lu  p o r c e la n o w y m  w y p r a ż o n y m  u p r z e d n io  d o  s t a ł e j  w a g i .  T y g ie l  z p o ­

z o s ta ło ś c ią  z w a ż y ć  n a  w a d z e  a n a l i t y c z n e j .  O t r z y m a n y  w y n ik  p r z e d s t a w ia  

n ie r o z p u s z c z a ln e  w  k w a s i e  s o ln y m  z ło ż e .

Z a w a r to ś ć  z ło ż a  n ie r o z p u s z c z a ln e g o  w  k w a s i e  s o ln y m  (Z ) o b l ic z y ć  w  p r o ­

c e n t a c h  w g  w z o r u

m 2
Z  = ---------- • 100 (14)

m 1

w  k tó r y m :

m 2 —  m a s a  n i e r o z p u s z c z a n e g o  z ło ż a , g , 

m x —  o d w a ż k a  p y łu ,  g .

N a s t ę p n ie  n ie r o z p u s z c z o n e  z ło ż e  r o z e t r z e ć  w  m o ż d z ie r z y k u  a g a to w y m  i p r z e ­

s i a ć  p r z e z  s i to  o  o c z k a c h  k w a d r a t o w y c h  0 ,075  m m .  Z  p r z e s i e w u  o d w a ż y ć  

0,3 g  i z a d a ć  w  ty g lu  p l a t y n o w y m  l u b  k w a r c o w y m  15 m l  k w a s u  p i r o f o s f o r o -  

w e g o . T y g ie l  p r z y k r y ć  s z k ie łk ie m  z e g a r k o w y m  z o tw o r e m  n a  t e r m o m e t r  w  

k w a r c o w e j  o p r a w c e .  N a s t ę p n ie  u m ie ś c ić  g o  n a  ł a ź n i  p ia s k o w e j  o g r z a n e j  

d o  t e m p e r a t u r y  o k o ło  25 0 °C . G d y  t e m p e r a t u r a  z a w a r to ś c i  t y g l a  o s ią g n ie  

2 5 0 °C , o g r z e w a n ie  p r o w a d z i ć  n a d a l  w  c i ą g u  10 m in ,  p o  c z y m  ty g i e l  o d s ta w ić
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d o  o s ty g n i ę c ia  N a s t ę p n ie  z a w a r to ś ć  ty g l a  s p łu k a ć  d o  z le w k i  i d o p e łn ić  w o d ą  

d e s ty lo w a n ą  d o  200 m l. R o z tw ó r  p r z e s ą c z y ć  p r z e z  s ą c z e k  p o k r y ty  w a r s t w ą  

m ia z g i  s ą c z k o w e j .  O s a d  n a  s ą c z k u  p r z e m y ć  g o r ą c y m ,  4 - p r o c e n to w y m  k w a ­

s e m  s o ln y m  w g  5 .6 .10 .2b) d o  z a n ik u  r e a k c j i  n a  f o s f o r a n y ,  k t ó r y c h  o b e c n o ś ć  

w  p r z e s ą c z k u  s p r a w d z a  s ię  p r z e z  z o b o ję tn i e n ie  2 N  a m o n ia k i e m  w g  5 .6 .10 .2d) 

i z a d a n i e  c h lo r k i e m  b a r o w y m  w g  5 .6 .10 .2e). Z m ę tn i e n i e  ś w ia d c z y  o  o b e c n o ś c i  

f o s f o r a n ó w .  S ą c z e k  z p r z e m y t y m  o s a d e m  u m ie ś c ić  w  t y g l u  p la ty n o w y m  i w y ­

p r a ż y ć  w  t e m p e r a t u r z e  1000°C  d o  s t a ł e j  m a s y .  C z y s to ś ć  o s a d u  s p r a w d z i ć  p r z e z  

o d p ę d z e n ie  S i 0 2 w  p o s ta c i  S iF 4. W  ty m  c e lu  o s a d  z w ilż y ć  k i l k o m a  k r o p la m i  

w o d y  i z a d a ć  2-f-3 m l  k w a s u  f lu o r o w o d o r o w e g o  w g  5 .6 .10 .2g) i o s t r o ż n ie  

o d p a r o w a ć .  C z y n n o ś ć  t ę  p o w ta r z a ć  2 ~ 3 - k r o t n i e .  N a s t ę p n ie  d o d a ć  k r o p l ę  s t ę ­

ż o n e g o  k w a s u  s ia r k o w e g o  w g  5 .6 .10 .2b ), o d p a r o w a ć  k w a s  i p o z o s ta ło ś ć  w y ­

p r a ż y ć .  R o z k ła d  u w a ż a  s ię  z a  c a łk o w i ty ,  je ż e l i  p o z o s ta ło ś ć  p o  o d p ę d z e n iu  S iF 4 
n ie  p r z e k r a c z a  l- f-2  m g . W p r z e c iw n y m  r a z ie  n a le ż y  p o w tó r z y ć  o z n a c z a n ie .

Z a w a r to ś ć  w o ln e j  k r z e m io n k i  w  p y le  w a p ie n n y m  S i 0 2 o b l ic z y ć  w  p r o c e n ­

t a c h  w g  w z o r u

S i 0 2
m 4 • m 2

-------------------------  •  100
m 3 • m .

(15)

w  k tó r y m :

m 4 —  m a s a  w o ln e j  k r z e m io n k i ,  g , 
m 2 —  m a s a  n ie r o z p u s z c z o n e g o  z ło ż a , g, 
m 3 —  o d w a ż k a  z ło ż a , g, 
m j —  o d w a ż k a  p y łu ,  g.

5.6.11. Oznaczanie jakościow e arsenu i antym onu

5.6 .11 .1 . Zasada m etody. A r s e n  i a n t y m o n  o z n a c z a  s ię  p r ó b ą  G u tz e i t a  p r z e z  

z r e d u k o w a n ie  z w ią z k ó w  a r s e n u  i a n t y m o n u  n a  a r s e n o w o d ó r  i a n ty m o n o w o -  

d ó r .

5.6.11.2. O dczynniki
a )  K w a s  s o ln y  ( r o z tw ó r  1 : 1  i 2 N ).

b ) C y n k  m e ta l i c z n y .

c) C h lo r e k  l u b  b r o m e k  r t ę c i .

5 .6 .11 .3 . W ykonanie oznaczania. P r ó b k ę  1-^-2 g  p y łu  p r z y g o to w a n ą  w g  5.6.7.3 

z a d a ć  w  z le w c e  p o je m n o ś c i  150 m l k w a s e m  s o ln y m  1 : 1  i p o d g r z a ć  do  

r o z ło ż e n ia  w ę g la n ó w .  Z a w a r to ś ć  z le w k i  p r z e n ie ś ć  d o  p r o b ó w k i ,  w r z u c i ć  p a r ę  

k a w a ł k ó w  c y n k u  w g  5 .6 .11 .2b) i d o d a ć  20 m l  -k w a s u  s o ln e g o  2 N  w g  

5 .6 .1 1.2a). N a s t ę p n ie  w ło ż y ć  d o  p r o b ó w k i  w a tę  n a s y c o n ą  o c t a n e m  o ło w iu  

U  w y lo tu  p r o b ó w k i  p r z y ło ż y ć  b ib u ł ę  n a s y c o n ą  r o z tw o r e m  c h l o r k u  l u b  b r o m ­

k u  r t ę c i  w g  5.6.11 .2c). W  r a z ie  o b e c n o ś c i  a r s e n u  l u b  a n ty m o n u  p o ja w i a  s ię  

n a  b ib u l e  c i e m n a  p l a m a .

5.6 .12 . O z n a c z a n ie  j a k o ś c io w e  o ło w iu

5.6.12.1. Z a s a d a  m e to d y  p o le g a  n a  w y d z ie la n iu  o ło w iu  w  p o s ta c i  j o d k u  

o ło w io w e g o .
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5.6.12.2. Odczynniki
a )  J o d e k  p o ta s o w y ,  c z .d .a . ,  2 N .

b) K w a s  o c to w y  s tę ż o n y ,  c z .d .a .

5.6.12.3. W ykonanie oznaczania. D o  p r o b ó w k i  w s y p a ć  o k o ło  0,5 g  p r ó b k i  

p y łu  p r z y g o to w a n e g o  w g  5.6.7.3, z a k w a s i ć  k i l k o m a  k r o p la m i  s tę ż o n e g o  k w a s u  

o c to w e g o  w g  5.6 .12 .2b) i z a d a ć  r o z tw o r e m  2 N  j o d k u  p o ta s o w e g o  w g  5.6.12 .2a). 

Z a w a r to ś ć  p r o b ó w k i  g o to w a ć  w  c i ą g u  k i l k u  m i n u t  i o d s ą c z y ć  d o  d r u g ie j  
p r o b ó w k i .

W  p r z y p a d k u  o b e c n o ś c i  o ło w iu  z p r z e s ą c z u  w y t r ą c a j ą  s ię  p o  o s tu d z e n i u  

ż ó ł to z ło c is te  k r y s z t a ł k i  j o d k u  o ło w io w e g o .

5.6.13. Oznaczanie w olnych  alkaliów

5.6.13.1. Zasada m etody p o le g a  n a  o z n a c z e n iu  a l k a l i ó w  n a  d r o d z e  m i a r e c z ­

k o w a n ia .

5.6.13.2. Odczynniki
a )  K w a s  s o ln y  c z .d .a . ,  0,1 N .

b) F e n o lo f ta le i n a .

5.6.13.3. W ykonanie oznaczania. Z  p r ó b k i  p y łu  p r z y g o to w a n e j  w g  5.6.7.3 

o d w a ż y ć  n a  w a d z e  a n a l i t y c z n e j  z d o k ła d n o ś c i ą  d o  0,2 m g  20 g  i p r z e n ie ś ć  

d o  k o lb y  p o m i a r o w e j  p o je m n o ś c i  500 m l. K o lb ę  d o p e łn ić  w o d ą  d e s ty lo w a n ą  

d o  k r e s k i  i w y t r z ą s a ć  w  c ią g u  1 g o d z . Z  r o z tw o r u  o d p ip e to w a ć  100 m l  i d o ­

d a ć  5 k ro p l i  1 'e n o lo f ta le in y  w g  5 .6 .13 .2b), p o  c z y m  m ia r e c z k o w a ć  0,1 N  k w a ­

s e m  s o ln y m  w g  5 .6 .13 .2a) d o  u s t a l e n i a  s ię  z a b a r w ie n ia  r o z tw o r u  n a  l e k k o  

ró ż o w o . I n t e n s y w n o ś ć  z a b a r w ie n ia  p o r ó w n y w a ć  z b a r w ą  o t r z y m a n ą  p r z y  

u ż y c iu  c h e m ic z n ie  c z y s te g o  w ę g la n u  w a p n ia .  Z u ż y c ie  0,1 N  k w a s u  s o ln e g o  

w  ty m  o z n a c z a n iu  n ie  m o ż e  w y n ie ś ć  w ię c e j  n iż  3 k r o p le .

5.6.14. Oznaczanie części palnych

5.6.14.1. Zasada m etody p o le g a  n a  s p a l a n i u  w  t l e n ie  c z ę ś c i  p a ln y c h  z a w a r ­

ty c h  w  p y le  i o z n a c z a n iu  ic h  i lo śc i z  p r z y r o s tu  m a s y  a b s o r b e n tó w .

5.6.14.2. Aparatura d o  s p a l a ń  ( ry s .  2) s k ł a d a  s ię  z g a z o m ie r z a  (1) l u b  b u t l i  

z z a w o r e m  r e d u k c y j n y m  n a  t l e n ,  p łu c z k i  w ie ż o w e j  (2) z a w ie r a j ą c e j  u  d o tu  

s tę ż o n y  H 2S O 4 w y p e łn i o n e j  d o  p o ło w y  w y s o k o ś c i  u ło ż o n y m  n a  s ia tc e  w a p n e m  

s o d o w a n y m ,  a  w  g ó r n e j  p o ło w ie  c h lo r k i e m  w a p n io w y m .  P łu c z k a  j e s t  p o ł ą ­

c z o n a  z r u r ą  d o  s p a l a ń  ze  s z k ła  t r u d n o  to p l iw e g o  lu b  k w a r c u .  Z a  r u r ą  z n a j ­

d u je  s ię  z e s p ó ł  U - r u r e k .

5.6.14.3. O dczynniki
a )  K w a s  s ia r k o w y  (1.83) c z .d .a .

b )  C h l o r e k  w a p n io w y  c z .d .a .  w y s u s z o n y  w  t e m p e r a t u r z e  190°C .

c) W a p n o  s o d o w a n e  cz .d .a .

d )  D w u t l e n e k  o ło w io w y  c z .d .a .

e )  C h lo r e k  p a l l a d o w y  —  r o z tw ó r  1- p r o c e n to w y .

r ) T le n .
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5.6.14.4. W y k o n a n ie  o z n a c z a n ia .  N ie r o z p u s z c z a ln e  w  k w a s i e  s o ln y m  z ło że  

o t r z y m a n e  w g  5.6.10 o d w a ż y ć  w  i lo ś c i  0,5 g n a  w a d z e  a n a l i t y c z n e j  w  c z y s te j  

i w y p r a ż o n e j  d o  s t a ł e j  m a s y  łó d e c z c e  p o r c e la n o w e j  (8), k t ó r ą  p r z e c h o w u je  

s ię  w  e k s y k a to r z e .  N a s t ę p n ie  z w a ż y ć  n a  w a d z e  a n a l i t y c z n e j  o b ie  U - r u r k i  

(4 i 5) z  w a p n e m  s o d o w a n y m  w g  5.6.14.3c). Ł ó d e c z k ę  (8) z p y łe m  w p r o w a ­

d z ić  d o  r u r y  d o  s p a l a ń  z n a j d u j ą c y c h  s ię  o d  s t r o n y  g a z o m ie r z a  z t l e n e m  

i n a s u n ą ć  n a  n ią  e l e m e n t  g r z e jn y  E j.  Z e  s t r o n y  p r z e c iw n e j  u m ie ś c ić  w  p o ­

ło w ie  d łu g o ś c i  r u r y  g w ia z d ę  p l a ty n o w ą  (11), a  w  o d s tę p ie  100 m m  o d  g w ia z ­

d y  łó d e c z k ę  (10) w y p e łn io n ą  P b 0 2 w g  5 .6 .14 .3d). N a  g w ia z d ę  i łó d e c z k ę  (10) 

n a s u w a  s ię  d r u g i  e l e m e n t  g r z e jn y  E 2. N a s t ę p n ie  d o  z e s ta w u  w łą c z y ć  d w ie  o d ­

w a ż o n e  U - r u r k i  z w a p n e m  s o d o w a n y m  i w p u ś c ić  s t r u m i e ń  t l e n u .  T le n  

p o w in ie n  p r z e c h o d z ić  p r z e z  a p a r a t  z s z y b k o ś c ią  20-1-30 m l /m in .  S z y b k o ś ć  

p r z e c h o d z e n ia  o b s e r w u j e  s ię  n a  p ę c h e r z y k a c h  p r z e c h o d z ą c y c h  p r z e z  s tę ż o n y  

k w a s  s i a r k o w y  w g  5 .6 .14 .3a) l u b  r o z tw ó r  c h l o r k u  p a l l a d o w e g o  w g  5.6.14.3e). 

P o  u r e g u lo w a n iu  s z y b k o ś c i  g a z u ,  w łą c z y ć  o p o r n ik a m i  o b y d w a  e l e m e n ty  g r z e j ­

n e , t a k  a b y  w  c ią g u  30 m in  o s ią g n ą ć  s to p n io w o  w s k a z a n e  t e m p e r a t u r y .  O d  

te g o  m o m e n tu  p r o w a d z ić  s p a l a n i a  w  c ią g u  2 g o d z . N a s t ę p n ie  w y łą c z y ć  e l e ­

m e n ty  g r z e j n e  i s tu d z ić  p ie c  p r z y  c ią g ły m  p r z e p u s z c z a n iu  t l e n u .  P o  o s tu d z e ­

n iu  o d łą c z y ć  o b ie  U - r u r k i  z w a p n e m  s o d o w a n y m ,  z a m k n ą ć  k r a n i k  i o d w a ż y ć  

p o  20 m in  p r z e c h o w y w a n ia  w  p o k o ju  w a g o w y m .

Z a w a r to ś ć  c z ę ś c i  p a l n y c h  w  p r z e l i c z e n iu  n a  w ę g ie l  X  o b l ic z y ć  w  p r o c e n ta c h  

w g  w z o r u

m 2
------—  • Z
12 ?«!
-------------  • 1,2 ‘ 100 (16)

44

w  k tó r y m :

m 2 —  p r z y r o s t  m a s y  U - r u r e k  z w a p n e m  s o d o w a n y m ,  g, 

m i  —  o d w a ż k a  n ie r o z p u s z c z a n e g o  w  k w a s i e  s o ln y m  z ło ż a , g,

12 —  m a s a  a t o m o w a  w ę g la ,

Z  —  z a w a r to ś ć  w  p y le  n ie ro z p u s z c z a ln e g o  w  k w a s i e  s o ln y m  z ło ż a , % , 

44 —  m a s a  c z ą s te c z k o w a  d w u t l e n k u  w ę g la ,

1,2 —  w s p ó łc z y n n ik  d l a  p r z e l i c z e n ia  w ę g la  p ie r w ia s tk o w e g o  n a  w ę g ie l  

n a t u r a l n y .

5.8.15. O z n a c z a n ie  z a w a r to ś c i  s t e a r y n y

5.6.15.1. Zasada m etody p o le g a  n a  u w o ln ie n iu  c z ę ś c i k w a s u  s te a r y n o w e g o  

z w ią z a n e g o  w  p o s ta c i  s t e a r y n i a n u  w a p n ia  i w y e k s t r a h o w a n iu  c a łe j  je g o  

ilo śc i e t e r e m .

5.6.15.2. A p a r a t u r a .  A p a r a t  S o x h le t e 'a  ( ry s .  3).
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R y s . 3

1 —  k o lb a  z e t e r e m  z a n u r z o n a  w  g o r ą c e j  w o d z ie ,  2 —  a p a r a t  e k s t r a k c y j ­

n y , 3 —- c h ło d n ic a  z w r o tn a ,  4 —  g i lz a  z p y łe m  z a w ie r a ją c y m  s t e a r y n ę .

5.6.15.3. Odczynniki
a )  K w a s  s o ln y  c z .d .a .  r o z tw ó r  1 : 1 .

b) E t e r  e ty lo w y  c z .d .a .  o  p u n k c i e  w r z e n i a  36°C .

5.6.15.4. W y k o n a n ie  o z n a c z a n ia .  N a  w a d z e  a n a l i t y c z n e j  o d w a ż y ć  15 g  p y łu  

p r z y g o to w a n e g o  w g  5.5.3 i p r z e n ie ś ć  i lo ś c io w o  d o  z l e w k i  p o je m n o ś c i  600 m l. 

P y ł  z a d a w a ć  w o ln o  k w a s e m  s o ln y m  w g  5.6.-15.3a) d o  c h w i l i  z a k o ń c z e n ia  

b u r z l i w e j  r e a k c j i ,  p o  c z y m  u t r z y m y w a ć  w  t e m p e r a t u r z e  5C °C  w  c ią g u  o k o ło  

15 m in  d l a  z a p e w n ie n ia  c a łk o w i te g o  r o z k ła d u  w ę g la n ó w . P o d  k o n ie c  o g r z e ­

w a n ia  r o z tw ó r  r o z c ie ń c z y ć  100 m l  w o d y  d e s ty lo w a n e j  i o d s ta w ić .  P o  o p a d ­

n ię c iu  i o d s t a n iu  s ię  o s a d u  n a l e ż y  z a w a r to ś ć  z le w k i  p r z e s ą c z y ć  p r z e z  m ię k k i  

s ą c z e k .  O s a d  n a  s ą c z k u  p r z e m y ć  n a j p i e r w  z im n ą  w o d ą  d e s ty lo w a n ą  z a k w a ­

s z o n ą  p a r o m a  k r o p la m i  k w a s u  s o ln e g o ,  a  n a s t ę p n i e  w o d ą  d e s ty lo w a n ą ,  a ż

I
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d o  z a n ik u  r e a k c j i  n a  c h lo r k i .  T a k  p r z e m y ty  o s a d  w y s u s z y ć ,  p o z o s ta w ia ją c  

g o  n a  s ą c z k u  d o  d n ia  n a s t ę p n e g o  w  t e m p e r a t u r z e  p o k o jo w e j .  N a s t ę p n ie  

w r a z  z s ą c z k ie m  z a w in ą ć  w  p o d w ó jn y  s ą c z e k  t w a r d y  i u m ie ś c ić  w  g ilz ie  

p r a s o w a n e j  (3) z b ib u ły  l a b o r a t o r y j n e j .  G i lz ę  w p r o w a d z ić  d o  a p a r a t u  S o x h -  

l e l e ’a  i ro z p o c z ą ć  e k s t r a k c j ę  z a n u r z a j ą c  k o lb ę  (1) z e t e r e m  w g  5 .6.15.3b) 

w  p a r o w n ic y  z w o d ą  o t e m p e r a t u r z e  6 0 °C . K o lb a  p o w in n a  z a w ie r a ć  t y l e  e t e r u ,  

a b y  z n a d w y ż k ą  w y p e łn i ł  o n  z b io r n i c z e k  (2) z g i l z ą  z a w i e r a j ą c ą  o sa d . 

E k s t r a k c j ę  n a le ż y  p r z e p r o w a d z a ć  o s t r o ż n ie ,  u t r z y m u j ą c  j e d n a k o w ą  s z y b k o ś ć  

d e s ty la c j i  e t e r u .  P r z e p ły w  w o d y  w  c h ło d n ic y  t a k  u r e g u lo w a ć ,  a b y  e t e r  n ie  

u l a t n i a ł  s ię . Z e  w z g lę d u  n a  p a ln o ś ć  e t e r u  n a l e ż y  n a  c z a s  o z n a c z a n ia  u s u n ą ć  

z p o m ie s z c z e n ia  w s z e lk ie  p a l n i k i  o r a z  z a c h o w a ć  o g ó ln e  p r z e p i s y  b e z p ie ­

c z e ń s tw a  p r a c y  z e t e r e m .  P o  5 - k r o tn y m  o b ie g u  e t e r u  w  a p a r a c i e  p r z e r w a ć  

e k s t r a k c j ę ,  r o z tw ó r  s t e a r y n y  p r z e la ć  d o  u p r z e d n io  z w a ż o n e j  k o lb k i  s to ż k o ­

w e j  i e t e r  o d d e s ty lo w a ć  p r z e z  c h ło d n ic ę  d o  o d b ie r a ln ik a  z a n u r z o n e g o  w  w o ­

d z ie  l u b  lo d z ie .  K o lb k ę  w r a z  z p o z o s ta ło ś c ią  w s t a w i ć  n a  1 g o d z  d o  s u s z a r k i  

o t e m p e r a t u r z e  6 0 °C , a  n a s t ę p n i e  d o  e k s y k a t o r a  i p o  o s ty g n ię c iu  z w a ż y ć .

5 .6 .15 .5 . Obliczanie w yników . Z a w a r to ś ć  s t e a r y n y  w  p y le  (S) o b l ic z y ć  w  
p r o c e n ta c h  w g  w z o r u

m-, —  m .
s = — : — i .  io o

m

(17)

w  k tó r y m :

m 2  —  m a s a  k o lb k i  z e  s t e a r y n ą ,  g, 

m i  —  m a s a  k o lb k i ,  g, 

m  —  o d w a ż k a ,  g.

5.7. Ocena w yn ików  badań. P a r t i ę  b a d a n e g o  p y łu  n a l e ż y  u z n a ć  z a  z g o d n ą

z  w y m a g a n ia m i  n o r m y ,  je ż e l i  w s z y s t k i e  b a d a n i a  s ą  z g o d n e  z w y m a g a n ia m i  

ro z d z . 3. W  p r z y p a d k u  g d y b y  k t ó r e ś  z  b a d a ń  d a ło  w y n ik  n ie z g o d n y  z w y m a ­

g a n ia m i  n o r m y ,  c a łą  p a r t i ę  p y łu  n a le ż y  u z n a ć  z a  n ie z g o d n ą  z n o r m ą .

5.8. Protokół z przeprowadzenia badań p o w in ie n  z a w ie r a ć  k r ó t k i  o p is  

b a d a n e g o  p y łu  o r a z  l i c z b o w e  w y n ik i  b a d a ń .

5.9. Zaświadczenie o jakości. D la  k a ż d e j  p a r t i i  p y łu  u z n a n e j  z a  z g o d n ą  

z w y m a g a n ia m i  n o r m y  p r o d u c e n t  z o b o w ią z a n y  j e s t  w y s ta w i ć  z a ś w ia d c z e n ie  

z a w ie r a j ą c e  n a s t ę p u j ą c e  d a n e :

a )  d a t ę  w y s t a w i e n i a  z a ś w ia d c z e n ia ,

b )  n a z w ę  i a d r e s  z a k ł a d u  p r o d u k c y jn e g o ,

c) r o d z a j  p y łu ,

d ) d a t ę  p r o d u k c j i ,

e )  w y n ik i  b a d a ń ,

f) p o d p is y  o s ó b  o b e c n y c h  p r z y  p r z e p r o w a d z a n i u  b a d a ń .

i
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P a r t i a  p y łu  z w y k łe g o  u z n a n a  z a  n ie z g o d n ą  z w y m a g a n ia m i  n o r m y  w  w y ­

n i k u  b a d a ń  k o n t r o ln y c h  m o ż e  b y ć  p r z e z  z a k ła d  p r o d u k c y jn y  s p r z e d a n a  d l a  

r o ln ic tw a .

K O N I E C

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowująca norm ę —  O ś r o d e k  B a d a w c z o - R o z w o jo w y  B u ­
d o w n ic t w a  W ę g lo w e g o , K a to w ic e .

2. Istotne zm iany w  stosunku do BN-65/6791-08
a) w  m ie js c e  p y łu  s t e a r y n o w e g o  w p r o w a d z o n o  p o ję c ie  p y łu  w o d o o d p o r ­

n e g o  ze  w z g lę d u  n a  m o ż l iw o ś ć  d o p u s z c z e n ia  in n e g o  ś r o d k a  h y d r o f o b iz u -  
ją c e g o ,

b) w p r o w a d z o n o  n o w ą  m e to d ę  o z n a c z a n ia  t l e n k u  m a g n e z o w e g o  p r z y  z a ­
s to s o w a n iu  w e r s e n i a n u  d w u s o d o w e g o ,

c) p o d a n o  w z ó r  ś w ia d e c tw a  ja k o ś c i .

3. Norm y zw iązane
P N -7 0 /P -7 9 0 0 5  O p a k o w a n ia  t r a n s p o r to w e .  W o r k i  p a p i e r o w e

4. Autorzy projektu norm y —  m g r  in ż . Z b ig n ie w  B a c h le d a ,  m g r  in ż . I r e n a  
H o f m a n ,  m g r  in ż . S t a n i s ł a w  B ą k , m g r  in ż . G r a ż y n a  H a d y k .


