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1. WSTEP

1.1. Przedmiot rormy. Przedmiotem normy jest kreda
pastewna stosowana w bezposrednim spasaniu lub jako
dodatek w mieszankach paszowych.

1.2. Okreslenia. Kreda pastewna jest to produkt
otrzymywany przez odpowiednig przerobke mechanicz-
ng 7z kredy naturalnej lub wapieni o wysokie] zawar-
tosci weglanu wapniowego.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od skiadu chemicznego
surowea 1 rozdrobnienta rozroznia si¢ dwa  gatunki
kredy:

gatunek .

gatunek 1,

2.2. Przykiad oznaczenia kredy pasiewnej p2iunku [
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3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogdlne. Zawartos¢ substancyi obcych
w kredzie pastewnej, jak np. odlamki szkila, drewna,
wegla, zelaza jest niedopuszezalna.

3.2. Wymagania szczegétowe

Gatu-
nek 11

Gatu-

nek 1

Lp. Wymagania

| Zawartos¢ czeSct nierozpuszezalnych:
w 150 HCL. w procentach, nie wigce) niz 3,0 5,0
w tym pilasku, w procentach, nie wiecer miz| 1,0 2,5

2 Zawartosc tlenkow zelazowego 1 glino-
wego (Fe O3+ ALQ3), w procentach, nie 2,0
wigce] niz

3 Zawartos¢ weglanu wapniowego (CaCOns),
w procentach, nie mniej niz

92,0

4 Wilgotnoée, w procentach, nie wigcej niz 1.0 2,0

5 Zawartos$é arsenu (As), w procentach,

0.0001} 0,0004

nie wiecej niz

6 QOdsiew na sicie o boku oczka kwadrato- (0

wego 2 mm, w procentach, nie wigcej niz

7 Odsiew na sicte 0o boku oczka kwadrato- 50.0

wego 0,3 mm., w procentach, nie wiecej niz

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Kreda pastewna powinna by¢ pako-
wana w worki » tworzyw sztucznych lub papierowe
otwarte lub wentylowe co najmniej 3-warstwowe wg
PN-76/P-79005.

Worki otwarte nalezy zszywac lub wigza¢ sznurkiem
— wigzanie workow drutem jest niedopuszczalne. Masa
bruttc worka z kreda pastewna powinna wynosi¢ 50 kg
7z doruszezalna odchytka +2 kg. Na workach powi-
by¢ umieszczony trwaly napis lub przywieszka
kartonowa zawierajgca:

2) oznaczenie wg 2.2,

b) nazwe wytworni 1 adres,

¢) datg produkcji,

d) mas¢ brutto 50 2 kg.

Wysokos¢ liter 1 cyfr na przywieszce 1 na workach
powinna wynosi¢ co najmniej 20 mm.

nien

4.2. Przechowywanie. Krede pastewng opakowang wg
4.1 nalezy przechowywac¢ wg BN-69/6731-08. Magazy-
ny powinny zabezpiecza¢ kred¢ przed zanieczyszcze-
niami 1 wchianianiem obcych zapachdow.

4.3. Transport. Kreda pastewna w opakowaniu wg
4.1 powinna by¢ przewozona zgodnie z BN-69/6731-08.
Warunki transpoitu powinny zabezpiecza¢ kred¢ przed
zanieczyszczeniami 1 wchianianiem obcych zapachow.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zanieczyszczen,

b) oznaczanie zawartosci piasku,

¢) oznaczanie zawartosci substancji nierozpuszczal-
nych w 15% roztworze kwasu solnego,

d) oznaczanie zawartosci tlenkéw zelazowego i gli-
nowego (Fe,O3; + Al03),

e) oznaczanie zawartoscl weglanu wapniowego
(CaCOs),

f) oznaczanie wilgotnosci,

g) oznaczanie zawarto$ci arsenu (As),

h) oznaczanie odsiewu.

Zgtoszona przez Instytut Przemystu Wiazacych Materiatdw Budowlanych.
Ustanowiona przez Ministra Budownictwa i Przemystu Materiatow Budowlanych dnia 16 sierpnia 1984 r.
jako norma obowiazujaca od dnia 1 stycznia 1985 r.
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5.2. Wielkos$¢ partii nie moze przekroczy¢ 100 t zgod-
nie z PN-75/R-64769.

5.3. Sposob pobierania probek jednostkowych i przy-
gotowanie Sredniej probki laboratoryjnej. Probki jednost-
kowe kredy pastewnej nalezy przygotowac oraz pobrac
srednig probke laboratoryjng zgodnie z PN-75/R-64769
z tg roznicg, ze masa probki ogdlnej powinna wynosic
okoto 15 kg, a masa probki laboratoryjnej okoto 1 kg.

5.4. Przygotowanie probki do analizy chemicznej. Ze
sredniej probki laboratoryjnej pobrac okoto 30 g kredy,
rozdrobnic¢ tak, aby calo$¢ przeszta przez sito o wy-
miarze boku oczka kwadratowego 0,3 mm i wysuszy¢
w temperaturze 105 £5°C do statej masy.

5.5. Opis badan )

5.5.1. Objasnienia ogdlne. Wazenie przy czynnosciach
analitycznych nalezy wykonywa¢ na wadze analitycznej
z doktadnoscia do 30,0002 g. Za wynik ostateczny dla
poszczegdlnych oznaczan analizy nalezy przyjac $rednig
arytmetvczng wynikéw dwoch réownocze$nie wykona-
nych oznaczan, migdzy ktérymi roznica nie przekracza
dopuszczalne] wartosci ustalonej dla kazdej metody.

Dopuszczalne réznice migdzy wynikami oznaczan
podane sg w procentach bezwzgl¢gdnych. Do wszystkich
czynnosci analitycznych, jak roéwniez do nastawiania
roztworow, nalezy uzywac¢ wody destylowane;j.

Stopnie czysto$ci odczynnikow wg PN-68/C-01060.
Podane przy nazwie kwasow 1 wody amoniakalnej war-
todct, np. (1,19), (1,42) itp. oznaczaja ich gestos$ci. Wy-
razenia np. {(1+1), (1+30) itp. okreslaja stosunek obje-
tosct stezonego kwasu lub stezonej wody amoniakal-
nej do objgtosct wody. Przez nazwe roztwor nalezy ro-

zumieC roztwér wodny, przez nazwg sgczek — sgczek
tlosciowy.

5.5.2. Oznaczanie zanieczyszczen — wg PN-75/
R-64787.

5.5.3. Oznaczanie zawartosci piasku

5.5.3.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na
wydzielaniu z czg¢dci nierozpuszcezalnych piasku na za-
sadzie dekantacjl roztworu, przesgczeniu plasku, wy-
prazeniu w temperaturze 1050 =+ 1100°C, zwazeniu
I obiiczeniu procentowe] zawartosci.

5.5.3.2. Odczynniki — kwas solny cz.d.a. (1.19).

5.5.3.3. Wykonanie oznaczania. Z probki przygoto-
wane] wg 5.3 odwazy¢ 50 g z doktadnoscia do 0,01 g.

Umiesci¢ w zlewce o pojemnosci 1000 cm?®, zwilzyé
wodg 1 ostroznie malymi porcjami dolewac kwas solny
do zaprzestania wydzielania si¢ pecherzykow dwutlenku
wegla. Nastgpnie roztwor ogrzaé¢ do wrzenia. Po ostu-
dzeniu przepuszczaé przez zlewke staby strumien wody
za pomocy we¢zZza gumowego zanurzonego do polowy
giebokoscr zlewki.

Strumienn wody powinien by¢ wyregulowany w ten
sposGb, aby natgzenie przeptywu wynosito | | przez
3 min. Co pewien czas zawartos¢ zlewki nalezy ostroz-
nie zamiesza¢ pr¢cikiem szklanym po uprzednim wyje-
ciu weza ze zlewki. Strumienn wody przepuszcza¢ do
chwili wyklarowania si¢ roztworu w zlewce. Nast¢pnie
zawartos¢ zlewki przesgczy¢ przez migkki sgczek 1 prze-
ptuka¢ woda destylowang. Saczek z osadem umiescié
w uprzednio wyprazonym 1 zwazonym tyglu porcelano-

wym, prazy¢ do stalej masy 1 po ostudzeniu w eksy-
katorze zwazy¢ tygiel z osadem. Od otrzymane] masy
odja¢ mas¢ zwazonego tygla.

5.5.3.4. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ piasku x;
obliczy¢ w procentach wg wzoru

m - 100
Xy, = —— ()
mi
w ktoérym:
m — masa wyprazonego piasku, g,
m, — masa odwazonej probki, g.

Dopuszczalna roznica migdzy wynikami dwdch ozna-
czan nie moze przekraczaé¢ 0,2%.

5.5.4. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w 15% roztworze kwasu solnego

5.5.4.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na
rozpuszczeniu kredy w kwasie solnym, odsaczeniu czgs-
ci nierozpuszczalnych, waprazeniu, zwazeniu i oblicze-
niu procentowej ich zawartosci.

5.5.4.2. Odczynniki

a) Kwas solny cz.d.a., roztwor 15%,

b) Azotan srebra cz.d.a., roztwor 1%.

5.5.4.3. Wykonanie oznaczania. Z probki przygoto-
wane] wg 5.4 odwazy¢ 2 g kredy z dokladnoscig do
0,005 g, przenie$¢ do zlewki o pojemnosci 400 cm?,
dodaé¢ 20 cm?® kwasu solnego pod przykryciem. Zlewkg
ogrza¢ do wrzenia, sptukacd szkietko oraz Scianki zlewki
woda 1 sgezy¢ zawarto$é przez sgezek Sredniej gestosci.
Osad na sgczku przemyvé goraca woda do zaniku reak-
¢ji na jon Cl. Przesgcz zostawi¢ do oznaczania zelaza
i glinu. Sgczek z osadem przenies¢ do uprzednio wy-
prazonego do state] masy, zwazonego tygla porcelano-
wego lub platynowego, wysuszy¢ 1 prazy¢ w temperatu-
rze 1000 -+ 1050°C do stalej masy, po czym zwazyc
tygiel z osadem. Od otrzymane] masy odjaé mas¢ zwa-
zonego tygla.

5.5.4.4. Obliczanie wynikow. Zawartos$¢ cz¢sci nieroz-
puszczalnych x2 nalezy obliczy¢ w procentach wg wzoru

m - 100
X, = ——— (2)

mi

w ktorym:

m masa czesci nierozpuszczalnych, g,

m: — masa odwazonej probki, g.

Dopuszczalna rdéznica migdzy wynikami dwoch ozna-
czan nie moze przekraczaé¢ 0,15%

5.5.5. Oznaczanie zawartosci tlenkow zelazowego i gli-
nowego (Fe:0; + AlO5)

5.5.5.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na
miareczkowaniu roztworem wersenianu dwusodowego

jonow zelazowych przy pH = 1,5 wobec kwasu salicylo-

wego jako wskaznika, a nastgpnie po doprowadzeniu
roztworu do pH = 3,2 jonéw glinu wobec uktfadu
wskaznikowego: PAN — wersenian miedzi.

5.5.5.2. Odczynniki i roztwory

a) Woda amoniakalna cz.d.a., roztwor (1+1).

b) Bigkit bromofenolowy, 0,1% roztwor w alkoholu
etylowym (1+1).
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¢) Kwas solny cz.d.a. (1,19) 1 roztwér 0,1 mol/l.

d) Roztwor butorowy pH=1,5, odwazy¢ 7,505 g
kwasu aminooctowego cz.d.a. 1 5,850 g chlorku sodo-
wego cz.d.a.

Odwazone odczynniki rozpusci¢ w wodzie 1 roztwor
rozcienczy¢ do objetosci 1000 cm?®. Z przygotowanego
roztworu pobra¢ 300 cm® i zmieszaé z 700 cm?® 0,1 mol/1
roztworu kwasu solnego.

e) Wskaznik PAN, 0,1% roztwor w alkoholu etylo-
wym.

f) Urotropina cz.d.a.

g) Oranz ksylenolowy roztarty z chlorkiem sodo-
wym w stosunku 1:100.

h) Kwas salicylowy cz.d.a., 5% roztwor w alkoholu
etylowym.

i) Octan amonowy cz.d.a., roztwor 25%.
1) Kwas octowy lodowaty cz.d.a.

k) Cynk metaliczny cz.d.a. .
roztwor 60 + 72%.

1) Murcksyd, wskaznik staty w mieszaninie z NaCl
w stosunku 1:100.

I) Kwas nadchlorowy cz.d.a.,

m) Chlorek otowiawy cz.d.a.

n) Kwas azotowy cz.d.a. (1,39).

0) Wersenian
0,01 mol/l.

Ustalanie miana roztworu wg metody A lub wg
metody B.

dwusodowy cz.d.a., roztwor okoto

Metoda A. Odwazyc¢ 3,35 g z dokladnoscia do 0,005 g
wersenianu dwusodowego, rozpusci¢ w wodzie 1 roz-
twor rozcienczy¢ do objetosci 1000 cm’.

Ustali¢c miano roztworu stosujac jako wzorzec cynk
metaliczny. W tym celu nalezy odwazy¢ na wadze ana-
lityczne) 0,21 = 0,23 g cynku metalicznego do zlewki
o pojemnosci okoto 1000 cm®. Dodac¢ 5 cm® roztworu
kwasu nadchlorowego 1 zlewke z zawarto$ciag ogrzewac
do rozpuszczenia cynku. Otrzymany roztwor przenies$é
iloS§ciowo do kolby pomiarowej o pojemnosci 500 ¢m?®
1 kolb¢ dopetni¢ wodg do kreski. Z przygotowanego
roztworu odmierzy¢ pipeta 50 cm® do kolby stozkowe]
o objetosci 300 cm?, dodaé 100 cm?® wody, szczypte
oranzu ksylenowego, 2 + 3 g urotropiny i miareczko-
wac roztworem wersenianu dwusodowego do zmiany
barwy czerwone) na zoita.

Miano roztworu wersenianu dwusodowego M, wyra-
zone w g Fe O3 na 1 cm’® roztworu i miano roztworu
wersenianu dwusodowego M; wyrazone w g Al,O; na
I cm? roztworu, obliczy¢ wg wzordow:

M = —— . 12213 (3)
Vv
m

M, = — - 0.7796 (3a)
Vv *

w ktorych:
m — odwazka cynku, g, w 50 cm’® roztworu
WZOTICOWEgO,
v — objgtos¢ zuzytego do miareczkowania roz-
tworu wersenianu dwusodowego, cm?,
1,2213 — wspotczynnik przeliczeniowy wyrazajacy
stosunek masy czasteczkowej %2 Fe,0; do
masy atomowej Zn,
0,7796 — wspdiczynnik przeliczeniowy wyrazajacy

stosunek masy czasteczkowej Y2 Al:0; do
masy atomowej Zn.

Metoda B. Odwazy¢ 3,35 g z dokladnoscia do
0,005 g wersenianu dwusodowego, rozpusci¢ w wodzie
i roztwor rozcienczyé do objetosci 1000 cm?.

Ustali¢ miano roztworu stosujac jako wzorzec chlo-
rek otowiawy. W tym celu nalezy odwazy¢ na wadze
analitycznej 0,1 g wysuszonego do state] masy w tem-
peraturze 120°C chlorku ofowiawego cz.d.a. Nawazke¢
umiesci¢ w kolbie stozkowej pojemnosci 300 cm?, doda¢
100 cm® wody 1 gotowa¢ do rozpuszczenia si¢ kryszta-
tow PbCl,. Roztwor ochtodzié, dodaé szczypte oranzu
ksylenclowego, 2 krople roztworu kwasu azotowego
(1,39), a nastepnie urotropiny cz.d.a. do wystapienia
czerwonofioletowego zabarwienia dodajac okolo 2 g
nadmiaru. Miareczkowac roztworem wersanianu dwu-
sodowego do zmiany barwy z czerwonofioletowe] na
cytrynowa.

Miano roztworu wersenianu dwusodowego Ms, wyra-
zone w g Fe;O3 na | cm? roztworu i miano roztworu
wersenianu dwusodowego M4 wyrazone w g Al2Os3 na
I cm?® roztworu, obliczy¢ wg wzordéw:

M, = m - 0,2871 @)
v
X = m - (‘}},1833 {Aa)
w ktorych:
m — odwazka chlorku olowiawego, g,

0,2871 — mnoznik przeliczeniowy wyrazajacy stosu-
nek masy czasteczkowej %> Fe 03 do masy
czgsteczkowej PbCl,,

0,1833 — mnoznik przeliczeniowy wyrazajacy stosu-
nek masy czasteczkowej %2 Al,O; do masy
czasteczkowe) PbCl,,

v — obj¢to$é roztworu wersenianu dwusodo-

wego zuzytego do miareczkowania, cm’.
p) Wersenian miedziowy: odwazy¢ 2,25 g pigciowod-
nego siarczanu miedziowego cz.d.a. z doktadnoscig do
0,005 g, rozpusci¢ w wodzie 1 roztwor rozcienczy¢ do
objetosci 250 cm?®. Z przygotowanego roztworu odmie-
rzy¢ pipeta 10 cm® do kolby stozkowej o pojemnosci
500 cm?®, dodaé¢ 200 cm?® wody, 10 cm?® roztworu amo-
niaku i miareczkowaé¢ uzywanym do oznaczen CaO
roztworem wersanianu dwusodowego wobec mureksy-
du do uzyskania fioletowego zabarwienia roztworu.
Nastepnie odmierzyé doktadnie 200 ¢cm® roztworu siar-
czanu miedziowego 1 zmieszaé z roztworem wersenianu
dwusodowego odmierzonego w ilosci 20v, gdzie v =
= objgtos¢ roztworu wersenianu dwusodowego zuzyte-
go do miareczkowania 10 cm® roztworu siarczanu mie-
dziowego, cm?.
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5.5.5.3. Wykonanie oznaczania. Przesacz po oddziele-
niu cz¢scl nierozpuszczalnych wg 5.5.4.3 rozcienczyé
wodg do 300 cm® i dodac¢ kilka kropli biekitu bro-
mofenolowego do uzyskania lekko zottego zabarwienia.
Nast¢pnie doda¢ kroplami wody amoniakalnej do uzy-
skania pierwszego trwatego niebieskiego zabarwienia.
W przypadku przedozowania wody amoniakalnej roz-
twor zakwasi¢ kwasem solnym (1,19) do barwy zéttej
i ponownie dodawaé¢ wody amoniakalnej do pojawienia
si¢ pierwszego trwalego niebieskiego zabarwienia. Na-
stgpnie do badanego roztworu dodac¢ 20 cm’ 0.1 mol/I
roztworu kwasu solnego (powinna wréci¢ barwa zotta),
[5 em? roztworu buforowego o pH=1,5i 10=-20 kropli
roztworu kwasu salicylowego. Roztwor ogrzac¢ do tem-
peratury 40--50°C i miareczkowaé¢ roztworem werse-
nianu dwusodowego do zmiany barwy z fioletowej na
70itg. W czasie miareczkowania nalezy utrzymywac
temperatur¢ roztworu w granicach 40--50°C.

Objetos¢ zuzytego do miareczkowania wersenianu
dwusodowego oznaczy¢ v,. Nast¢pnie do miareczko-
wanego roztworu dodawac¢ kroplami roztworu octanu
amonowego do uzyskania trwalego niebieskiego zabar-
wienia, po czym szybko dodaé¢ 5 cm® kwasu octowego
lodowatego, 3 krople roztworu wersenianu miedziowe-
go i roztworu wskaznika PAN do uzyskania rézowego
zabarwienia. Roztwor ogrza¢ do wrzenia i miareczko-
wac roztworem wersenianu dwusodowego do zmiany
barwy z r6ézowej na zoita, po czym ponownie ogrzac
do wrzenia 1 gotowac¢ przez okoto 20 s, a w przypadku
sapmiku barwy zottej dodawac roztwor wersenianu dwu-
sodowego do uzyskania trwalego zoitego zabarwienia.
Gotowanie 1 miareczkowanie powtarzaé tak dtugo, az
barwa roztworu nie bedzie ulega¢ zmianie. Zuzyta do
nuareczkowania objgtosé wersenianu sodowego ozna-
c7y¢ jako v

5.5.5.4. Obliczanie wynikow. Zawartos$<¢ tlenkow zela-
zowego 1 glinowego x3 lub x4 obliczy¢ w procentach
wg wzoru

vi-Mi+(va-v)) - M,

m

100 (5)

(jesh miana roztworu ustalone sg wg metody A)
w Ktorym:
Vi — obj¢tosé roztworu wersenianu dwusodowego

zuzytego do miareczkowania jondw Fe™, ecm?,

vy — objgtos¢ roztworu wersenianu dwusodowego
zuzytego do miareczkowania jonow Fe™
i Al" em?,

M — miano roztworu wersenianu dwusodowego,
g Fe:O5 na | cm?,

M; — miano roztworu wersenianu dwusodowego,
g AlO; na 1 cm’,

m; -—— masa odwazonej probki kredy, g.

albo

Vi 'A43+(V4—V3) 'M4

n

100 (6)

(jesli miana roztworu ustalone sa wg metody B)
w ktorym:

vy —— objetos¢ roztworu wersenianu dwusodowego
. . . B P o

zuzytego do miareczkowania jonow Fe ™, em?,

va — objetosé roztworu wersenianu dwusodowego

zuzytego do miareczkowania jonéow Fe™

i A2, cm?,

miano roztworu wersenianu dwusodowego,

g Fe O3 na 1 cm’,

Ms; — miano roztworu wersenianu dwusodowego,

g Al,O3 na 1 cm’,

mi — masa odwazonej probki kredy, g.
Dopuszczalna roéznica migdzy wynikami dwoch ozna-

czan nie moze przekracza¢ 0.2%.

M; —

5.5.6. Oznaczanie zawartosci weglanu wapniowego

5.5.6.1. Zasada oznaczania polega na miareczkowa-
niu jondw wapnia roztworem wersenianu dwusodowe-
go przy pH 12--13 wobec kalcesu, po uprzednim za-
maskowaniu przeszkadzajacych jonéw trojetanoloa-

ming.

5.5.6.2. Odczynniki i roztwory

a) Kalces roztarty z chlorkiem potasowym lub sodo-
wym w stosunku [:100,

b) Oranz ksylenolowy roztarty z chlorkiem sodowym
w stosunku 1:100.

¢) Papierki wskaznikowe uniwersalne dla pH=1-10.

d) Trojetanoloamina cz.d.a., roztwor (1+1).

e) Cynk metaliczny cz.d.a.

f) Urotropina cz.d.a.

g) Kwas nadchlorowy cz.d.a., roztwor okoto 72%.

h) Kwas solny cz.d.a. (1,19), roztwory (1+1) 1 (1+30).

1) Kwas azotowy cz.d.a. (1,42).

j) Chlorek otowiawy cz.d.a.

k) Wersentan dwusodowy cz.d.a..
0.04 mol/l.

Ustalanie miana roztworu wg metody A lub wg
metody B.

Metoda A. Odwazyv¢ 13.4 ¢ z dokladnoscig do 0.005 g
wersenianu dwusodowego, rozpusci¢ w wodzie 1 roz-
twor rozcienczy¢ do objetosci 1000 cm?,

Ustali¢ miano roztworu stosujac jako wzorzec cynk
metaliczny, W tym celu nalezy odwazy¢ na wadze ana-
lityczne; 0,80-0,81 g cynku metalicznego do zlewki
o pojemnosci 100 cm?®. Odwazony cynk zwilzy¢ woda,
pod przykryciem dodaé 15 ¢m?® roztworu kwasu nad-
chlorowego 1 zlewke z zawartoscig ogrza¢ do rozpusz-
czenia cynku.

Otrzymany roztwor przeniesé ilosciowo do kolby po-
miarowe] o pojemnosci 1000 cm? 1 kolbg dopetni¢ wo-
da. Z przygotowanego roztworu odmierzy¢ pipety
100 cm? do kolby stozkowej o pojemnosci 300 c¢cm’,
doda¢ 100 cm? wody, szczypte oranzu ksylenolowego,
2--3 g urotropiny i miareczkowad roztworem wersenia-
nu dwusodowego do zmiany barwy z czerwone] na
20hg.

Miano roztworu wersenianu dwusodowego Ms, wyra-
zone w gramach CaCos na | c¢m?® roztworu, nalezy
obliczy¢ wg wzoru

roztwor  okoto
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100 - m - 1,5308
Ms = (7)
v - 1000

w ktoérym:
m — odwazka cynku, g,

1,5308 — mnoznik przeliczeniowy wyrazajacy stosu-
nek masy czgsteczkowe] CaCQO3; do masy
atomowej Zn,

v — objgtosé zuzytego do miareczkowania roz-
tworu wersenianu dwusodowego, cm?.

Metoda B. Odwazy¢ 13,4 g z doktadnoscia do 0,005 g
wersenianu dwusodowego, rozpusci¢ w wodzie i roz-
twor rozeienczyé do objetosci 1000 cm?.

Ustali¢ miano roztworu stosujgc jako wzorzec chlo-
rek otowiawy. W tym celu nalezy odwazy¢ 0,5 g chlor-
ku otowiawego, wysuszonego uprzednio do statej masy
w temperaturze 120°C. Odwazk¢ umiesci¢c w kolbie
stozkowej pojemnosci 300 c¢cm?®, doda¢ 100 cm?® wody
1 gotowa¢ do rozpuszczenia si¢ krysztatow PbCl,. Roz-
twor ochtodzi¢, dodac szczypte oranzu ksylenolowego,
2 krople roztworu kwasu azotowego, a nast¢pnie uro-
tropiny az do wystgpienia czerwonofioletowego zabar-
wienia dodajagc okoto 2 g nadmiaru. Miareczkowac
roztworem wersenianu dwusodowego do zmiany barwy
z czerwonofioletowe] na cytrynowa.

Miano roztworu wersenianu dwusodowego Ms, wyra-
zone w gramach CaCOj; na 1 c¢cm’® roztworu, nalezy
obliczy¢ wg wzoru

m - 0,3598
M= —————— (8)
v
w ktorym:
m — odwazka chlorku otowiawego, g,
0,3598 — mnoznik przeliczeniowy wyrazajacy stosu-

nek masy czagsteczkowej CaCO; do masy
czgsteczkowej PbCl.,

v — objgtos¢ roztworu wersenianu dwusodo-
wego zuzytego do miareczkowania, cm’.

i) Wodorotlenek potasowy cz.d.a.. roztwér 20% lub
wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 15%.

5.5.6.3. Wykonanie oznaczania. Z probki przygoto-
wanej wg 5.5.1 odwazyc¢ 1 g. Odwazk¢ umiesci¢ w zlew-
ce pojemnosci 250 cm?, przykryé szkietkiem zegarowym
i doda¢ 1 cm® wody, 1 cm? kwasu solnego oraz 15 cm?
roztworu kwasu nadchlorowego. Po ustaniu burzliwej
reakcji, szkietko zegarowe optukaé¢ i usunaé. Zlewke
z zawartoscig ogrzewac na plycie grzejnej do pojawie-
nia si¢ gestych bialych dymow i pozostawié w tej tem-
peraturze przez 5 min. Nast¢pnie zlewke¢ nieco ochto-
dzi¢, dodac¢ 200 cm® wrzacej wody, dokladnie wymie-
szac¢ 1 sgczy¢ przez migkki saczek, zbierajac przesacz
do kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm? i dopetnié
kolb¢ wodg do kreski. Zlewkg 1 saczek przemy¢ matymi
porciami goracej wody o fgcznej ilosci 250 cm’.

W przypadku braku odpowiednich warunkéow dla
pracy z kwasem nadchlorowym nalezy postgpowac ina-
CZEf:

z probki przygotowanej wg 5.5.1 odwazyé | g do zlewki
pojemnosci 250 cm’, przykryé szkietkiem zegarowym,

dodaé¢ 5 cm® wody i 15 e¢m’® kwasu solnego (1,19).
Optukaé szkietko zegarowe oraz brzegi zlewki 1 odpa-
rowac na lazni do sucha. Nastgpnie suszy¢ w tempera-
turze 130+135°C przez 1 h.

Po ochtodzeniu zlewki osad zwilzy¢ 5 cm’® kwasu
solnego (1,19), doda¢ kilka kropli kwasu azotowego,
ogrzewaé przez 10 min na lazni wodnej, doda¢ 50 cm’
wrzace] wody 1 saczyC przez twardy saczek. Osad na
sgczku przemyé 3 razy cieptym roztworem kwasu sol-
nego (1+30), a nastgpnie goraca weda do zaniku reakcji
na jon Cl, zbierajac przesacz do kolby pomiarowej
pojemnosci 500 cm® i dopeini¢ kolb¢ woda do kreski.

Z roztworu tak przygotowanego w obu przypadkach
nalezy pipetg odmierzy¢ 50 cm?® do kolby stozkowe;j
pojemnosci 500 c¢m?®. Rozcienczy¢ woda do okoto
200 c¢cm?®, wkraplaé roztwor wodorotlenku potasowego
lub sodowego do pH=3-5 wobec papierka wskazniko-
wego, dodaé okoto 1015 cm? roztworu trojetanoloa-
miny 1 roztworu wersenianu dwusodowego w iloscl
mniejszej o kilka cm?® od przewidywanej do zakoncze-
nia miareczkowania. Nastepnie dodaé¢ 20 cm® roztworu
wodorotlenku potasowego lub sodowego, szczypte kal-
cesu 1 miareczkowac roztworem wersenianu dwusodo-
wego do zmiany barwy z czerwonej na czysto nie-
bieska.

5.5.6.4. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ weglanu
wapniowego xs lub x¢ nalezy obliczy¢ w procentach
wg wzoru

Xs = v+ Ms - 10 - 100 (9)
(Jeshh miano roztworu ustalone jest wg metody A)
w ktorym:

vi — objetos¢ roztworu wersenianu dwusodowego
zuzytego do miareczkowania, cm?,
Ms — miano roztworu wersenianu dwusodowego

wyrazone w gramach CaCO; na | ¢m® roz-
tworu, g/cm’,
albo
xe = v2 + Mg - 10 - 100 (9a)
(Jesli miano roztworu ustalone jest wg metody B)
w ktorym:

v2 — objeto$¢ roztworu wersenianu dwusodowego
zuzytego do miareczkowania, cm?,
M¢ — miano roztworu wersenianu dwusodowego

wyrazone w gramach CaCo; na 1 c¢cm® roz-
tworu, g/cm?’.
Dopuszczalna réznica pomigdzy wynikami dwoch
oznaczan nie moze przekraczaé¢ 0,8%.
5.5.7. Oznaczanie wilgotnosci
5.5.7.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na
wysuszeniu kredy do stalej masy i obliczeniu wilgot-
nosci z roznicy masy przed i po suszeniu.
5.5.7.2. Wykonanie oznaczania. Z probki przygoto-
wanej wg 5.3 odwazy¢ w uprzednio zwazonym i wysu-
szonym naczynku wagowym 5 g kredy z doktadnoscig
do 0,005 g i suszy¢ w temperaturze 105-+110°C do
state] masy. Nastepnie naczynko ostudzi¢ w eksykatorze
w ciggu 20 min, zamkna¢ przykrywka i zwazyé. Od
otrzymanej masy odja¢ mas¢ zwazonego naczynka.
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5.5.7.3. Obliczanie wynikéw. Wilgotnos¢ x; obliczyé
w procentach wg wzoru

m - 100
x7 = (10)
m
w ktorym:
m — masa wysuszonej probki, g,
mi; — masa odwazZonej probki, g.

Dopuszczalna r6éznica migdzy wynikami dwoch ozna-
czan nie moze przekroczy¢ 0,15%.

5.5.8. Oznaczanie zawartosci arsenu (As) —
PN-81/C-04511.

wg

5.5.9. Oznaczanie odsiewu. Oznaczanie odsiewu dla
kredy pastewnej z wapienia nalezy wykona¢ na sucho
z probki 100 g, zwazonej z dokladnoscig do 0,01 g,
zgodnie z PN-71/C-04501 p. 4.3.

Oznaczanie odsiewu dla kredy pastewnej z kredy na-
turalnej nalezy wykona¢ na mokro z probki 100 g,
zwazonej z doktadnoscig do 0,01 g, zgodnie z PN-71/
C-04501 p. 4.4. ’

5.6. Ocena wynikow badania. Parti¢ kredy pastewne]
nalezy uznaé¢ za zgodng z wymaganiami normy, jezeli
badania wykazg zgodnos¢ z 3.1 1 3.2,

I E €

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Instytut Przemystu Wiaza-
cych Materiatéw Budowlanych.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-69/9164-01

a) wprowadzono zréznicowane zawarto$ci piasku 1 arsenu dla
gatunku 11,

b) zmieniono wymiary sit kontrolnych,

¢) zmieniono metod¢ oznaczania zawarto$ci wegglanu wapnio-
wego,

d) wprowadzono metod¢ oznaczania odsiewu zgodnie z PN-71/

C-04501 na mokro dla kredy z kredy naturalnej oraz na sucho
dla kredy z wapieni.

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-68/C-01060 Oznaczanie stopni czystosci surowcow 1 produktow
przemystu chemicznego
PN-71/C-04501 Analiza sitowa. Wytyczne wykonywania
PN-81/C-04511 Oznaczanie matych zawartosci arsenu
PN-76/P-79005 Opakowania transportowe. Worki papierowe
PN-75/R-64769 Pasze. Pobieranie prébek i przygotowanie Srednie)
probki laboratoryjnej
PN-75/R-64787 Qznaczanie szkodnikow zbozowo-macznych 1 zanie-
czyszczen
BN-69/6731-08 Transport i przechowywanie
4. Symbol wg SWW — 1418-333.
5. Autor projektu normy mgr inz. Henryka Szczerba.
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