NORMA BRANZOWA

UKD *02.221
MATERALY
WYBUCHOWE
1. WSTEP
1.1. Przedmiot normy, Przedmiotem normy  jest
czteroazotan pentaerytrytu zwany pentrytem, otrzy-

mywany przez nitrowanie pentaerytrytu kwasem azo-

towym.
Pentryt
a) wzor sumaryczny C/MHgNNONg

mas

b) wzér budowy CANOH~N

o2noh2c

c) mase czasteczkowg 316,14 (1965 r.)
d) inne nazwy - nitropentaerytryt.

Czysty pentryt ogrzewany powyzej temperatury
topnienia wybucna gwattownie w temperaturze
205 f 225°C.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. ltentryt

stosuje sie do elaboracji sptonek i wszelkiego ro-

dzaju amunicji oraz do produkcji lontéw detonuja-

cych.

1.3. Norncy 1 dokumenty zwigzane
PN-62/A-79522 Spirytus rektyfikowany
PN-56/C-04501
PN/C-04506

ranie proébek i przygotowanie Sredniej

Analiza sitowa
Chemiczne badania i préby. Pobie-

probki

laboratoryjnej. Wytyczne dla produktéw sypkich
PN/C-04507 Chemiczne badania 1 proéby. Pobie-
ranie proébek i przygotowanie Sredniej proébki

laboratoryjnej. Wytyczne ogdlne
PN/C-04513 Oznaczanie granic temperatury top-
nienia lub temperatury rozkt#adu substancji or-
ganicznych
PN/C-60010
dy do pobierania proébek.
toéw sypkich kawatkach
PN-62/C-80000
PN-59/C-83001
PN-56/C-96022

trakcji

Chemiczne badania i proéby. Przyrza-
Zgtebniki do produk-
iw
Odczynniki .
Aceton techniczny

Przetwory naftowe.

Kwas solny

Benzyna do eks-

A1 10.SJ
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UAfcof:

Materiaty wybuchowe kruszqce

Pentryt

Grupa katalogowa X 72

PN-54/C-97002 Produkty weglopochodne. Benzen
PN-60/P-79005 Worki papierowe
BN-64/6091-16 Materiaty wybuchowe.
Préba Abla
Przepisy o przewozie kolejg materiatéw i przed-
niebezpiecznych (PMN) obowigzujace od
15 wrzes$nia 1968 r. (Dz.T. i Z.K. nr 20 poz. 84).
Regulamin miedzynarodowy dla przewozu koleja ma-

Oznaczanie sta-
+osci .

miotoéw

teriatoéw niebezpiecznych (RID), stanowigcy zalgcz-
nik 1 do Konwencji miedzynarodowej o przewozie to-
waréw kolejami (CIM) (Dz.U. nr 21 poz. 137 z 29

czerwca 1968 r.)

ruchu przy
drogach

Szczeg6towe przepisy bezpieczenstwa
przewozie materiatédw niebezpiecznych na
publicznych (zatacznik do obwieszczenia Ministroéow
i Spraw Wewnetrznych z 14grudnia 1966r.
nr 1/67 poz. 2)

Komunikacji
Dz.Urz.M_K.

Przepisy bezpieczenstwa pracy przy produkcji,
sktadowaniu i transporcie wewnatrzzaktadowym ma-
teriatoéw wybuchowych wprowadzone w zycie zarzadze-
niem Ministra Przemys4u Chemicznego z dnia23 stycz-

nia 1963 r. - Dziat 17

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Rodzaje, W zaleznosci od skdadu chemicznego
i wygladu zewnetrznego rozré6znia sie trzy rodzaje
pentrytu;

K - krystaliczny,

P - flegmatyzowany parafina,
G - granulowany trotylem.

2.2.
tryt granulowany wytwarzany jest w dwoch odmianach;

Odmiany. 71 zalezno$ci od przeznaczenia pen-

90/10 - zawierajacej 10% trotylu,

50/50 - zawierajacej 50% trotylu.

2.3.
zawierajacego 10% trotylu:

Przyktad oznaczenia pentrytu granulowanego

PENTRYT G 90/10 BN-69/6091-33

Zjednoczenie Przemystu Tworzyw Sziucznych |, Erg”
Ustanowiona przez DyrektoroZjednoczenia Przemystu Tworzyw Szluczrgc_h LErg" dnia 19 listopada 1969 r.
nia

|ako norma  obowiazujaca w zakresie produkgji od

1 lipca 1970 r.

Mon, Pdl. nr 3/1970 poz. 31)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE

Druk. Wyd. Norm. W*wo Ark. wyd. 1,05 Nokt 900 + 61

Zam 857/70 Cena xt 4:8G



Wymagania

a) Barwa

b) Wyglad zewnetrzny

c) Temperatura topnienia, °C, nie nizsza niz
d) Zawarto$¢ wody i substancji

nie wiecej niz

lotnych, %,

e) Zawartos$¢ substancji nierozpuszczalnych
w acetonie, %, nie wiecej niz

) zawartosé popiotu, % nie wiecej niz

g) Zawartos$¢ krzemionki, %, nie wiecej niz

h) Zawartos$¢ wolnych kwaséw

i) Zawartosé flegmatyzatora (parafiny), %

w granicach

§) Zawarto$é granulatora (tréojnitrotoluenu), %
w granicach

k) Statos$¢ wg proby Hansena: wartos$¢ pH po

8 godz ogrzewania w temperaturze 110°C, nie
mniej niz
1) Czas wysypywania sie badanej proébki, sek,

nie dtuzej niz

m) Stopieh rozdrobnienia - pozostato$¢ na<
mosieznym sicie o wymiarze boku oczka
kwadratowego:

1,02 mm, ig/nie
0,25 mm, Wonie

n) Statos¢ metoda
co najmniej

wiecej niz
wiecej niz

Abla w temperaturze 75°C, min,

BN-69/6091-33

3. WYMAGANIA

Rodzaje
G
K F odmiany
90/10 50/50
43 P kremowa do zoktozie-
R rézowa do pomaran- 2
biata czowej brazowej lona do_
zielonej
drobne, #atwo sy-
piace sie krysztaty
bez oznak ples$ni; do- sypka substancja )
puszczalna obecnos$é bez zanieczyszczern drobne, #atwo sypigce
widocznych nieuzbro- mechanicznych wi-  sie granulki, bez za-
jonym okiem drobnych docznych nieuzbro- pachu
ubocznych wtracen, nie  jonym okiem
przekraczajacych war-
tosci podanych w e)
139 139%)
0,10
0,08 0,1 0,25
0,025) 0,03s) 0,1*}
0,012) nie normalizuje sie
niedopuszczalne
- 4,5 t 6,0 -
- 8,0 r 11,0 45,0 i 55,0
5,5 nie normalizuje sie
%.3) nie normalizuje sie
nie normalizuje sie 0,09
954) nie normalizuje sie 95 )

nie normalizuje sie

~Temperature topnienia oznacza sie przed granulowaniem.

2
przewidzianej w normie.
3 Oznacza sie tylko dla pentrytu uzywanego do produkcji

~Wykonuje sie na zyczenie zamawiajacego.

4. PAKOWANIEm PRZECHOWYWANIE 1

4.1.
na zewnatrz nalezy pakowa¢ do workoéw

Brzegi wewnetrznej warstwy worka zwingé¢ do Srodka.
i zawina¢ dwukrot-

Pozostate warstwy zdozy¢ wzdtuz

nie. Utworzony w ten sposOb brzeg przeszy¢ Scie- Ki

gami. Na koniec szpagatu natozy¢ plombe i zaplom-

bowa¢. Worki umiesci¢ w drewnianej skrzynce za- kowania.
plombowa¢. Skrzynki powinny by¢ zaopatrzone w za-

wiasy i zamki. dowej komunikacji

Pentryt przeznaczony do zuzycia na miejscu w za-
ktadzie wytwarzajgcym lub przewozony do pohliskich

TRANSPORT

Pakowanie, Pentryt przeznaczony do wysy#ki
papierowych
OE 5/2 B o wymiarach 160 x 440 x 950 lub OK 5/2 B
o wymiarach 260 x 530 x 950 mm wg PN-60/P-79005.

mozna pakowa¢ w pieciowarstwowe worki
wg PN-60/P-79005 whozone po jednym w Iniano-juto-

we worki

tu rodzaju K

zaktadéw transportem

mniejszej niz z tkaniny
ka z tkaniny zebra¢ w czub, przewigzac
i zaplombowac.

juz uzywane po pentrycie,

60

lontu detonujacego.

w worki

oczyszczone z resztek pentrytu

teriatow niebezpiecznych.

Oznaczania nie przeprowadza sie, jezeli zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych Wacetonie

samochodowym

lub z innej tkaniny o wytrzymatosci
Iniano-jutowej. Brzegi wor-

normalizuje sie

jest mniejsza od

lub kotowym
papierowe

nie

sznurkiem

Dopuszczalne jest pakowanie pentry-
z tkaniny i drewniane skrzyn-
doktadnie

uprzednio

i uprzedniego zna-

Pentryt przeznaczony do przewozu w

miedzynaro-

kolejowej pakowa¢ zgodnie z re-
gulaminem miedzynarodowym dla przewozu kolejg ma-
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Masa pentrytu w jednej skrzynce lub worku nie

powinna przekracza¢ 40 kg.

Na kazde opakowanie wewnetrzne nalezy nakleié
etykiete zawierajgcg co najmniej:
- nazwe lub znak zaktadu produkujacego,
- oznaczenie wg 2.3,
- numer partii,
- numer worka,
- wage,
- date pakowania,

- nazwisko lub numer Wagowego.

Na kazde opakowanie jednostkowe (skrzynke lub wo-
rek) nanies¢ trwata farbag napis drukowany (Szablo-
nowy) zawierajgacy co najmniej:

- nazwe lub znak wytwérni,
- oznaczenie wg 2.3,

- numer partii,

- numer skrzynki lub worka,
- mase netto i brutto,

- miesiac i rok produkcji.

Oprécz tego na kazdym opakowaniu umiescié nalep-
ke ostrzegawczag dla materiatow wybuchowych zgodnag
z przepisami o przewozie kolejg materiatéw iprzed-
miotéw niebezpiecznych oraz regulaminem miedzyna-
rodowym dla przewozu koleja materiatdw niebezpiecz-
nych przy transporcie kolejowym lub wg przepisow
bezpieczenstwa ruchu przy przewozie materialdéw nie-
bezpiecznych na drogach publicznych przy transpor-
cie na drogach publicznych.

4-.2. Przechowywanie.
4.1 przechowywa¢ w suchych pomieszczeniach
bezpieczenstwa pra-

Pentryt opakowany zgodnie z
maga-
zynowych zgodnie z przepisami
we-

cy przy produkcji, sktadowaniu i transporcie

wnatrzzaktadowym materiatéw wybuchowych.

Czas przechowywania pentrytu K i G nie powinien
b~é dduzszy niz 1 rok, a pentrytu P - nie dtuzszy
niz3 miesigce. Po uptywie okresu gwarancyjnego
wszystkie rodzaje pentrytu mogg by¢ uzyte do ela-
wy-

boracji tylko w tym przypadku, gdy wszystkie

niki pednej analizy beda dodatnie.
4.3.

zu krajowego nalezy przewozi¢ zgodnie z obowigzu-
reguluja

Transport.

Jjacymi przepisanmi.
przepisy o przewozie koleja materiatow i
a transport na drogach pu-

Transport kolejowy
przed-
miotoéw niebezpiecznych,
blicznych przepisy bezpieczenstwa ruchu przy prze-
wozie materiatdéw niebezpiecznych na drogach pub-
licznych.

Pentryt przeznaczony do transportu w miedzyna-

rodowej komunikacji kolejowej nalezy przewozic
zgodnie z regulaminem miedzynarodowym dla przewo-

zu koleja materiatéw niebezpiecznych.

3. BADANIA

3.1.
kracza¢ 3 t.

Pentryt przeznaczony do przewo-

Wielko$¢ partii pentrytu nie powinna prze-

3.2. Rodzaje badan

a) sprawdzanie barwy,
b) sprawdzanie wygladu zewnetrznego i opakowa-
nia,

c) oznaczanie temperatury topnienia,

d) oznaczanie zawartosci wody i substancji lot-
nych,

e) oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w acetonie,
zawartosci

f) oznaczanie popiotu,

g) oznaczanie zawartosci krzemionki,

h) oznaczanie zawartosci wolnych kwaséw,

zawartosci flegmatyzatora,

granulatora,

i) oznaczanie
J) oznaczanie zawartosci
k) oznaczanie statosci wg préby Hansena,
1) oznaczanie czasu wysypywania sie,
1) oznaczanie stopnia rozdrobnienia,

m) oznaczanie statosci metoda Abla.

3.3.
pentrytu obowigzuja postanowienia podane
C-04506 i PN/C-04507.

proébek
W PN/

Pobieranie prébek. Przy pobieraniu

\/ zaleznosci od liczby opakowah z partii wybrac
w sposob losowy nastepujaca liczbe opakowan jed-
nostkowych do pobrania proébek.

Liczba opakowan jednostkowych,
ktéra nalezy wybra¢ do pobie-
rania proébek

Liczba opakowan w partii

do 15 4
16 + 63 5
6A- N 160 6

Probki pobiera¢ zgiebnikiem wg PN/C-60010 wyko-
nanym z metalu nieiskrzacego do suchych szczelnie
zamykanych stoikéw bez szlifu.

Masa probki jednostkowej nie powinna by¢ mniej-
sza niz 120 g.

Kazdy stoik powinien by¢é zaopatrzony w napis po-
dajacy:

- numer partii,

- numer opakowania, z ktérego pobrano prébke,
- date pobrania proébki,

- podpis pobierajacego probke.

Po pobraniu proéobek wszystkie skrzynki lub worki

przyjmowanej partii zapakowa¢ i zaplombowac.

5.4.
nia kwasowosci,

temperatury topnienia i
i proby Abla prébke pentrytu fleg-

statosci
wg proby Hansena
matyzowanego przygotowa¢ w sposéb nastepujacy:509g
pentrytu przemywaé¢ goraca benzyng o temperaturze
60 f 70°C W ilosci okoto 150 ml. Przemywanie pro-
wadzi¢ do chwili, gdy na szkle zegarkowym brak be-
dzie suchej pozostatosci po wyparowaniu 3t5 krop-

li przesaczu.

Po usunieciu flegmatyzatora suszy¢ pentryt wtsr-
mostacie w temperaturze 55 + 60°C w ciggu 4 godz

Przygotowanie proébek do badan. Do oznacza-
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i po ostudzeniu w ciggu 1 godz w eksykatorze prze-
kaza¢ do analizy.

Do pozostatych badan prébki pentrytu rodzaju K,
G i F nie wymagaja przygotowywania.

Wszystkie badania pentrytu K i pentrytu F wyko-

nywa¢ na wszystkich pobranych prébkach jednostko-

wych.
Sredniej probce

Natomiast badania pentrytu G wykonywa¢ na

laboratoryjnej.

5.5. Opis badan

5.5.1.
kowo na zgodno$¢ z 3 a).

Sprawdzanie barwy. Barwe sprawdzi¢ wzro-

5.5.2.
kowania.

Sprawdzanie wygladu zewnetrznego i opa-
Wyglad zewnetrzny i nieobecnos¢ zanie-
czyszczeh mechanicznych sprawdzi¢ wzrokowo na zgod-
nos¢ z 3 h).

Ogledzinom zewnetrznym jakosci opakowania ipra-
widtowos¢ jego oznakowania podda¢ te skrzynki, z

ktérych pobrano prébki. Jezeli cho¢ jedna skrzyn-
ka lub worek nie byty opakowane 1lub

woéwczas nalezy spraw-

oznakowane
zgodnie z wymaganiami normy,
dzi¢ catg partie.

Nieodpowiednie lub uszkodzone skrzynki i worki

z pentrytem nalezy zastagpi¢ dobrymi.

5.5.3. Oznaczanie zawartosci flegmatyzatora

5.5.3.1. Odczynniki. Benzyna- do ekstrakcji wg

PN-55/C-96022.

5.5.3.2.
pentrytu F z dok#adnoscig do 0,0002 g i
z doktadnosciag do

Odwazy¢ okoto 10g
umiescic

Wykonanie oznaczania.

na saczku
0,0002 g. Saczek uprzednio przemy¢ goraca benzyng
ekstrakcyjna i wysuszy¢ w ciagu 1 godz w tempera-
turze 100 + 5°C, nastepnie ostudzié¢ w
w ciggu 40 min. Flegmatyzator usung¢ z powierzch-
ni krysztatdéw pentrytu zimng benzyng ekstrakcyjna

ilosciowym zwazonym

eksykatorze

w ilosci okoto 600 ml. Po usunieciu flegmatyzatora
saczek z pentrytem suszy¢ w temperaturze 60 + 5°C
do statej masy w cigagu 2 godz, ostudzi¢ w eksy-
katorze w ciggu 30 min i zwazyc.

Réwnoczes$nie przeprowadzi¢ sSlepa prébe rozpusz-
czalnosci pentrytu w zimnej benzynie ekstrakcyj-
nej. 7/ tym celu odwazy¢ okoto 10 g pentrytu krys-
talicznego z doktadnoscig do 0,0002 g i przemyc
taka samag iloscig zimnej benzyny, jaka pobrano do
usuniecia Fflegmatyzatora. Pentryt krystaliczny
przemywa¢ i suszy¢ w tych samych warunkach, jakie

stosowano przy myciu i suszeniu pentrytu flegma-
tyzowanego. Ubytek pentrytu krystalicznego po prze-
myciu w zimnej benzynie ekstrakcyjnej jest wyni-
kiem liczbowym Slepej proéby.

Zawartos¢ flegmatyzatora (X4) obliczy¢ w procen-

tach wg wzoru

<100-P (0
m3

w ktéryms
- masa sgaczka z odwazka pentrytu flegmatyzo-
wanego przed wymyciem flegmatyzatora, g,

m2 - masa saczka z pentrytem po wymyciu flegma-
tyzatora, g,

m 3 - odwazka badanego pentrytu flegmalyzowarfego, g,

P - rozpuszczalno$¢ pentrytu w zimnej benzynie,

oznaczona dla kazdej partii benzyny i pen-
trytu, %.
5.5.3.3. Wynik. Za wynik przyja¢ Srednig arytme-

tyczng wynikéw co najmniej dwéch réwnolegdych ozna-

cza¢, miedzy ktdérymi réznica nie przekracza 0,3%
przy pentrycie flegmatyzowanym, a przy Slepej pro-
bie 0,2%.

5.5.4. Oznaczanie zawartosci tréjnitrotoluenu

5.5.4.1. Odczynniki

a) Spirytus rektyfikowany zwykdty wg EN-62A-79552.
b) Benzen wg PN-54/C-97002.

5.5.4_.2. Wykonanie oznaczania.
pentrytu z dok#tadnoscig do 0,0002 g,

Odwazyc¢ okoto 5 g
przenies¢ do
tygla z filtrem ze spiekanego szkta o wielkoscipo-
row G3. Tygiel przed oznaczaniem powinien by¢ wy-
suszony do statej masy w temperaturze 60°C
zony z dok#adnoscig do 0,0002 g. Pentryt na sacz-
ku zalac¢ alkoholu z

i zwa-
szesciokrotnie mieszaning
benzenem w stosunku 1 : 1 porcjami po okodo 10ml,
po czym kazda partie mieszaniny odsaczy¢ na kolbie
prézniowej. Usuwanie tréjnitrotoluenu zakonczy¢ w
chwili,gdy na szkietku zegarkowym po ewyparowaniu
3 r 5 kropli przesaczu nie bedzie suchej pozosta-
Saczek z pentrytem wysuszy¢ w suszarce Ww
ostudzi¢ w

tosci.
temperaturze 60 + 2°C w ciggu 2 godz,
eksykatorze w ciggu 30 min i zwazyc.

Réwnoczesnie przeprowadzi¢ Slepg prébe z
trytem krystalicznym oznaczajgc jego rozpuszczal-
taka samg ilos-

pen-

nos$¢ w mieszaninie alkohol-benzen,

cig, jaka pobrano do usuniecia tréjnitrotoluenu.

Zawartos¢ trojnitrotoluenu (X2) obliczy¢ w pro-

centach wg wzoru

X. «100-R @
w ktorym:
m5 - réznica masy pentrytu granulowanego przed
i po wymyciu, g,
ml - réznica masy pentrytu krystalicznego przed

i po wymyciu, g,
m3 - odwazka pentrytu, g,
R - rozpuszczalno$¢ pentrytu w mieszaninie al-
kohol-benzen @ : 1), %.

5.5.4.3.
metyczng wynikédw co najmniej dwéch oznaczac,

Wynik.
mie-

dzy ktérymi roéznica nie przekracza 1,5%.

5.5.5.
wg PN/C-04513 z nastepujacymi
mi aparatu 1. Termometr C - ddugosci 270 +5 mm =z
dziatka elementarng co 0,1°C. Prébki do badania
doktadne
pentrytu w mozdzierzu drewnianym lub agatowym, su-

zmianami dotyczacy-

przygotowa¢ przez bardzo sproszkowanie

szenie przez 2,5 godz w temperaturze 75 t 80°C i

Za wynik przyja¢ Srednig aryt-

Oznaczanie temperatury topnienia wykonac
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ostudzenie w eksykatorze nie krocej niz 40 min.
Dalej postepowa¢ wg PN/C-04513.
Réznica miedzy wynikami nie powinna przekraczacé
0,3°C.

5.5.6.
lotnych. Oko4o 10 g pentrytu nasypa¢ réwng wars-

Oznaczanie zawartosci wody i

twg do suchego naczynia wagowego o $rednicy 50 t
65 mm, wysokosci 3 +1,5 nim i zwazy¢ z doktad-
noscig do 0,0002 g.

Nastepnie naczynko wagowe z pentrytem suszy¢ w
suszarce do statej masy w temperaturze:

pentryt K - 75 -+ 80°C,

pentryt F - 60 4 65°C,

pentryt G - 60 *2°C.

Po zakonczeniu suszenia naczynko wagowe z pen-
trytem nakry¢ pokrywka, studzi¢ w eksykatorze nad
chlorkiem wapniowym nie krécej niz 40 min i zwa-
zy¢ z doktadnoscig do 0,0002 g.

Zawartos¢ wody i substancji lotnych (Xj) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru
X= - --—1-100 3
3 mt ®

w ktérym:
m1l - odwazka pentrytu, g,
m 2 - masa naczynka wagowego z odwazka pentrytu
przed suszeniem, g,
m 3 - masa naczynka wagowego z odwazka pentrytu
po suszeniu, Q.

Za wynik przyja¢ Srednig arytmetycznag wynikow co

najmniej dwéch oznaczan, miedzy Kktérymi réznica

nie powinna przekracza¢ 0,002%.

5.5.7.
puszczalnych w acetonie. Oko4o 10 g pentrytu zwa-
zonego z dok#adnoscig do 0,01 g wsypa¢ do zlewki
pojemnosci 250 ml, zala¢ 100 ml acetonu gatunku 1
odmiany A wg PN-59/C-83001 ogrzanego do tempera-
tury okoto 50°C. Po rozpuszczeniu pentrytu roztwor
przesaczy¢ przez uprzednio zwazony z doktadnosciag
do 0,0002 g saczek ilosciowy przygotowany w sSpo-
séb podany w 5.5,3 lulo tygiel z dnem ze szkda spie-
kanego porowatego o wielkosci poréw G3.

Dla pentrytu K i F uzywa¢ saczka ilosciowego, a
dla pentrytu G tygla z dnem ze szklta spiekanego.

Saczek przemywaé acetonem o temperaturze okoto
50°C do catkowitego usuniecia substancji rozpusz-
czalnych.
odparowujac kilka kropli przesaczu na szkietku ze-
garkowym. Brak osadu $wiadczy o nieobecnos$ci pen-
trytu. Saczek wysuszy¢ w suszarce w temperaturze
100+5°C w ciggu 1 godz, po czym studzi¢ w eksy-

Catkowite usuniecie pentrytu sprawdzié

katorze w cigagu 40 min i zwazy¢ z doktadnosciag do
0,0002 g.
Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych w ace-

tonie (X 4) obliczy¢ w procentach wg wzoru

ref-rn

== - - 4
X, . 100 (C0)

substancji

Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-

w ktérym:
TO, - odwazka pentrytu, g,
m 2 - masa saczka z nierozpuszczalng pozostatos$-
cia, g,

m 3 - masa saczka, Q-

Za wynik przyja¢ Srednig arytmetyczng co nhajm-
niej dwéch wynikéw oznaczan, miedzy Kktorymi réz-

nica nie powinna przekracza¢ 0,002%.

5.5.8. Oznaczanie popiotu. Saczek z substancja-
mi nierozpuszczalnymi, pozostaty po oznaczaniu wg
5.5.7, spali¢ w uprzednio wyprazonym i zwazonym
800°C do
statej masy, wazac z doktadnoscig do 0,0002 g.

Popiét przechowywa¢ do oznaczania krzemionki.

tyglu i wyprazy¢ w temperaturze okoto

Zawartos¢ popiotu (X5) obliczy¢ w procentach

wg wzoru
X = (5)
s
w ktorym:
ml - odwazka pentrytu wzietego do oznaczania wg
5.5.7, S,

m2 - masa tygla z popiotem, g,
m3 - masa tygla, g.

W przypadku stwierdzenia duzej ilosci popiotu po-
wtérzy¢é oznaczanie w tyglu platynowym.

Za wynik przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co
najmniej dwoch wynikéw oznaczan, miedzy ktérymi
réznica nie powinna przekracza¢ 0,002%.

5.5.9. Oznaczanie zawartosci krzemionki

5.5.9.1. Odczynniki

a) Weglan sodowo-potasowy bezwodny cz.d.a.
b) Kwas solny cz.d.a. (1,18) wg PN-62/C-80000 i
roztwér 10-procentowy.

5.5.9.2. Wykonanie oznaczania. Popidt otrzymany
przy spalaniu nierozpuszczalnych substancji wg
5.5.8 stopi¢ z okoto szesciokrotng iloscig wegla-
nu sodowo-potasowego. Stop przenies¢ ilosciowo do
parownicy porcelanowej, zala¢ 2 - 3-krotnie 10-pro-
centowym roztworem kwasu solnego, odparowujac za-
wartos¢ parownicy za kazdym razem na 4azni wodnej

(1,18),
parownice

do sucha, doda¢ 5 t 10 ml kwasu solnego
ponownie odparowa¢ na 4azni wodnej i
przenies¢ na 30 min na 4aznie piaskowg lub do su-
szarki o temperaturze 110 r 120°C.

Suchg pozostatos¢é zwilzy¢ 2 j 5 *1 stezonego kwa-
su solnego (1,18) ~pozostawi¢ w cieptym miejscu
na 15 min w celu rozpuszczenia tlenkéw metali.

Pozostatos¢ rozcienczy¢ gorgcag woda zakwaszong
kwasem solnym, a nastepnie goraca woda bez kwasu
solnego do zaniku reakcji przesaczu na jon chlor-
kowy (préba roztworem azotanu srebra). Przemytag
pozostatos¢ na saczku suszy¢ i spali¢ w wyprazo-
nym i zwazonym tyglu platynowym.

(Tygiel z pozostatoscig wyprazy¢ do statej masy

i zwazyc€.



