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1. WSTEP chlorkiem wapnia, psychrometr aspiracyjny (6) oraz

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
czanie czasu ochronnego dzialania wobec czterochlorku
wegla elementéw sorpcyjnych w postaci pochlaniaczy,
filtropochtaniaczy, wktadéw pochlaniajacych i filtropo-
chlaniajacych, wchodzacych w sktad sprzg¢tu ochrony
drég oddechowych stosowanych w skazonym $rodo-
wisku powiétrznym.

1.2. Zakres stosowania normy. Normg¢ nalezy stoso-
waé przy badaniach odbiorczych lub badaniach typu
elementdw sorpcyjnych przeznaczonych do ochrony
drég oddechowych przed czterochlorkiem wegla lub pa-
rami innych zwiazkéw organicznych, dla ktérych czte-
rochlorek wegla jest substancja testowa.

1.3. Okreslenia — wg BN-79/9542-02 p. 1.3.111.3.2.

2. METODA BADANIA

2.1. Zasada metody polega na przepuszczaniu przez
element sorpcyjny mieszaniny powietrza i czterochlorku
wegla (mieszaniny powietrznoparowej) o zalozonym
stezeniu do czasu okre$lonej normg zmiany barwy roz-
tworu wskaZznikowego w pluczce umieszczonej za ele-
mentem sorpcyjnym.

2.2. Aparatura i przyrzady

a) Aparat przedstawiony schematycznie na rysun-
ku, w sklad ktérego wchodza:

— zesp6t Eioprowadzajacy powietrze (I), obejmuja-
cy sprezarke powietrza lub inne Zrédio powietrza (1)
o wydajnosci co najmniej 62 dm’/min, dwie ptuczki,
z ktérych jedna zawiera wate¢ szklang (2), a druga
wegiel aktywny formowany (3), regulator wilgotnosci
sktadajacy si¢ z dwoch zestawOw naczyn — nawilzaja-
cego (4) wypelnionego woda destylowanag oraz osusza-
jacego (5) wypelnionego np. silikazelem nasyconym

przeptywomierz ptywakowy (Re;) do pomiaru strumie-
nia objetosci do 60 dm’/min,

— zespdt dozujacy czterochlorek wegla (77), obej-
mujacy odparowalnik szklany (7) np. wg BN-82/
9542-09 rys. 3, taznie wodng (8) lub termostat (9),
reometr (Re;) do pomiaru strumienia objg¢tosci powie-
trza zapewniajacego otrzymanie st¢zenia czterochlorku
wegla w mieszaninie powietrznoparowej wg 2.7 0o wy-
dajnosci do 0,2 dm’/min,

— zespdl mieszajgcy powietrze z mieszaning powie-
trznoparowa (III) obejmujacy mieszalnik (/0),

— zesp6t reakcyjny (/V), obejmujacy przeptywo-
mierze plywakowe (Res) i (Res) do pomiaru strumienia
objetosci mieszaniny powietrznoparowej o zakresie po-
miarowym 1,5 <+ 17 dm®/min, manostat (/1) utrzymu-
jacy w aparacie stale ci$nienie i odprowadzajacy nad-
miar mieszaniny powietrznoparowej do wyciagu (/2)
przez zabezpieczenie np. pochianiacz czterochlorku
wegla oraz zaleznie od przeznaczenia dwa pojemniki
metalowe (/3) 1 (I4) do umocowania wkiadow pochta-
niajacych lub filtropochtaniajacych albo zaciski do mo-
cowania filtropochtaniaczy lub pochlaniaczy,

— zesp6l do oznaczania momentu przebicia cztero-
chlorku wegla (V), obejmujacy rurowy piec oporowy
Marscha (15) z regulacjg temperatury w zakresie
700 <+ 1000°C, dwa reometry (Res) i (Res) umozliwiaja-
ce dawkowanie powietrza opuszczajgcego badany ele-
ment sorpcyjny na pluczki oraz dwie ptuczki Dreschla
(16) i (I7) zawierajace roztwor wskaZznikowy;

b) Czasomierz np. sekundomierz;

c¢) Butla Mariotte’a pojemnesci 5 dm’;

d) Rotametry o zakresach pomiarowych 20—+
240 dm?®/h, 5003000 dm®/h, 3000 <5000 dm®/h; ~

e) Gazomierz mokry o zakresie pomiarowym 500 =
5000 dm’/h.

Zgtoszona przez Gtowny Instytut Goérnictwa (O)
Ustanowiona przez Ministra Gornictwa i Energetyki dnia 28 wrzes$nia 1984 r.
jako norma obowigzujaca od dnia 1 stycznia 1985 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 15/1984 poz. 31)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1985.

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 0,55 Nakt 1400 + 55 Zam. 70/85
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2.3. Odczynniki i roztwory

a) Skrobia stabilizowana, roztwor: 1,5 g skrobi roz-
pusci¢ w 20 cm® zimnej wody destylowanej i wlaé do
300 cm® wrzacej wody destylowanej, gotowaé przez
1—2 min. Po ostygnigciu doda¢ 0,45 g jodku potaso-
wego oraz 4 cm’ jodku potasowo-rtgciowego przygo-
towanego z 2,5 g jodku rtgciowego cz.d.a. oraz 2,5 g
jodku potasowego cz.d.a. rozpuszczonego w 100.cm®
wody destylowane;j.

b) Jodek potasowy (KJ) cz.d.a. i skrobia stabilizowa-
na, roztwdr wskaznikowy; 2 cm’® roztworu skrobi wg
poz. a) zmiesza¢ z 8 ¢cm’'0,IN roztworu jodku pota-
sowego. Otrzymana mieszaning roztworu uzupeini¢ do
40 cm’ woda destylowana.

Czutos¢ wskaznika wynosi okoto 0,3 mg czterochlor-
ku wegla w pluczce zawierajgcej 20 cm® roztworu
wskaznikowego (oznaczalno$¢ indykacji chemicznej dla
czterochlorku.wegla wynosi 197 mg/m?).



BN-84/9542-12 . 3

Roztw6r jodku potasowego 0,IN nalezy przygoto-
waé rozpuszczajac 16,69 g jodku potasowego w 1 dm’
wody destylowanej.

c) Chlorek wapniowy (CaCly) cz.d.a.

d) Czterochlorek weggla (CCls) cz.

e) Kwas siarkowy (H2SO4) (1,25) cz.d.a.

f) Oranz metylowy (CisH1sO3N3;SNa) — roztwor
wodny 0,1-procentowy — wskaznik.

g) Silikazel granulowany.

h) Wegiel aktywny formowany —
C-97554.

wg PN-74/

2.4. Skalowanie reometréw polega na pomiarze roz-
nicy wysokosci stupka cieczy reometrycznej w zaleznos-
ci od strumienia objg¢tosci powietrza przeptywajacego
przez kapilarg. Reometr (Rez) nalezy cechowaé przy
uzyciu butli Mariotte’a. Skalowanie pozostatych reome-
trow nalezy wykonaé za pomoca zalegalizowanego ro-
tametru lub gazomierza mokrego o dokladnosci wska-
zan H0.015 dm?/min.

W czasie skalowania nalezy zachowad nastgpujace
warunki: )

a) skalowanie reometréw powinno odbywaé si¢ na
zestawionym aparacie wg 2.2 a), przy czym rotametr
albo gazomierz powinien by¢ podiaczony na wylocie
aparatu za elementem sorpcyjnym,

b) temperatura przeptywajacego przez kapilarg reo-
metru powietrza i temperatura otoczenia powinny by¢
jednakowe i wynosi¢ 20 +2°C,

c) pomiary ilosci przeplywajacego powietrza nalezy
przeprowadzaé co najmniej dwukrotnie dla kazdego
punktu pomiaru, ktérych powinno by¢ co najmniej S,

d) wyniki skalowania nalezy przedstawi¢ graficznie
na papierze milimetrowym, umieszczajagc na osi rz¢d-
nych ilosci przeptywajacego powietrza w dm*/min, a na
osi odcigtych réznicg poziomu stupka cieczy reome-
trycznej w mm,

e) jako ciecz reometryczng nalezy stosowacC kwas
siarkowy (1,25) zabarwiony oranzem metylowym wyko-
nanym wg 2.3 f),

f) réznica poziomOw cieczy reometrycznej przy stru-
mieniu objgtosci powietrza wlasciwym dla danego ele-
mentu sorpcyjnego powinna wynosi¢ nie mniej niz
80 mm i nie wigcej niz 220 mm.

Jezeli pomiary wykazujg inne wychylenia, nalezy
zmieni¢ kapilarg. Po uzyskaniu powtarzajacych sig¢ wy-
nikéw nalezy sporzadzi¢ metryk¢ aparatu zawierajaca
réznicg poziomoéw stlupkow cieczy: 4

— w przeplywomierzu plywakowym (Re:) wiasciwg
dla osiagnigcia strumienia objgtosci mieszaniny powie-
trza i czterochlorku wggla (zgodnie z wykresem),

— w reometrze (Re;) wlasciwg dla osiagnigcia stg-
zenia czterochlorku wegla w mieszaninie
32 +1,5 mg/dm’.

Do metryki nalezy dofaczy¢ wykresy skalowania
reometrow.

Skalo'vanie reometréow nalezy przeprowadzac co naj-
mniej raz w miesigcu, nanoszgc poprawki na wykresie
i w metryce.

2.5. Przygotowanie aparatury. Zestawi¢ aparatur¢ wg
rysunku. Podlaczyé odparowalnik (7) napetniony do %
obj¢tosci czterochlorkiem weggla. Sprawdzi¢ szczelnosé
aparatury np. za pomocg butli Mariotte’a, podiaczajgc
je przed jedng z pluczek np. (I7) przy jednoczesnym
zamknigciu ptuczki (/6). Po pomiarze szczelnosdci na-
lezy odcigé Zrodio powietrza (7), odigczy¢ odparowal-
nik (7) przez zamknigcie kurkdéw (K7) i (K2) oraz
zamknaé kurki (K1), (Kis) i (Kie).

Kurki (K1) i (K12) nalezy ustawi¢ w potozeniu, jakie
maja podczas oznaczania czasu ochronnego dzialania.
Pozostate w aparaturze kurki nalezy otworzy¢.

Aparaturg nalezy uwazaé za szczelna, jezeli po otwar-
ciu butli Mariotte’a i po ustaleniu si¢ rOwnowagi, brak
bedzie wycieku wody.

Po sprawdzeniu szczelnosci aparatury, wigczy¢ taznig
wodna (8) lub termostat (9) o zakresie temperatur
20 + 30°C z dokladnoscig £1°C i po 15 min, w kto-
rym to czasie nast¢puje wyréwnanie temperatury w od-
parowalniku (7) i termostacie (9), uruchomié¢ Zrodio
powietrza (/).

Regulujgc zaciskiem lub kurkiem (K) oraz kurkami
(Ks), (K1s), (Ks) 1 (K1), ustalié¢ wg reometru (Rez) oraz
przeptywomierzy ptywakowych (Rei) i (Res) wymagana
ilos¢ powietrza przeptywajacego przez aparat.

Po 5 min, liczagc od momentu uzyskania wymagane)
ilosci powietrza przeptywajgcego przez aparat, odczytaé
rOznice temperatur powietrza na psychrometrze (6) i na
tej podstawie odczytaé z tablic wilgotno$¢ powietrza
wewnatrz aparatu. Pokrecajac kurkami (X32), (K3) 1 (Ks)
ustali¢ poziom wilgotnosci wg 2.7 c).

2.6. Oznaczanie st¢zenia czterochlorku wegla w mie-
szaninie powietrznoparowej

2.6.1. Zasada metody polega na okre$leniu ubytku
masy czterochlorku wegla w odparowalniku w odnie-
sieniu do objetosci * powietrza przepuszczanego przez
aparat w ustalonym czasie trwania pomiaru. Ubytek
masy okre$la si¢ przez wazZenie odparowalnika przed
i po pomiarze czasu ochronnego dziatania elementéw
sorpcyjnych wobec czterochlorku wegla.

2.6.2. Wykonanie oznaczania. Odparowalnik (7) zwa-
zy¢ na wadze technicznej z doktadnoscia do 0,1 gi pod-
faczy¢ do aparatury, uruchomié aparat przygotowany
wg 2.5. Otworzy¢ kurki (Ke), (K7) 1 (Ks) 1 za pomocg
kurka (Ks) oraz reometru (Rez) ustali¢ strumien objg-
tosci powietrza umozliwiajacy otrzymanie stgzenia czte-
rochlorku wegla w mieszaninie powietrznoparowej wg
2.7 b).

Rownoczes$nie wigczyé czasomierz i postgpowac dalej
wg 2.8, przepuszczajac mieszaning powietrznoparowg
przez dolng czg§¢ aparatu. Po uptywie 10 min zamkna¢
kurki (K7) i (Ks), wylaczy¢ czasomierz, odlaczy¢ odpa-
rowalnik (7) od aparatu, dokiadnie osuszyé migkka
$ciereczkg i zwazy¢ wraz z zawarto$cia na wadze tech-
nicznej. Wazenie wykonywa¢ z doktadnoscig do 0,1 g.

2.6.3. Obliczanie wyniku oznaczania. St¢zenie cztero-
chlorku wegla w mieszaninie powietrznoparowej (C)
obliczy¢ w mg/dm’ wg wzoru
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m, — m:
¢ t-(Vi+ V) e
w ktorym:
m; — masa odparowalnika z czterochlorkiem wegla
przed pomiarem, g,
m, — masa odparowalnika z czterochlorkiem weggla
' po pomiarze, g,
t — czas odparowywania, min,
V1 — stumien objeto$ci powietrza przeplywajacego
przez reometr (Re,), dm’/min,
V, — strumien objetosci powietrza przeplywajacego

przez reometr (Re;), dm’/min.

2.7. Warunki oznaczania czasu ochronnego dzialania
elementéw sorpcyjnych wobec czterochlorku wegla

a) strumien objeto$ci mieszaniny powietrznoparowej
przeptywajacy przez pochlaniacz lub filtropochtaniacz
30 +0.3 dm®/min, a przez wkiad pochtaniajgcy i filtro-
pochianiajacy — 15 0,1 dm*/min,

b) stezenie czterochlorku wegla w mieszaninie po-
wietrznoparowej przepuszczanej przez elementy sorp-
cyjne 32 %15 mg/dm’,

c) wilgotno$é wzgledna mieszaniny powietrznoparo-
wej przeplywajace] przez psychrometr aspiracyjny
50 2%,

d) temperatura otoczenia 20 +2°C,

€) temperatura mieszaniny powietrznoparowej wska-
zywana przez suchy termometr psychrometru aspiracyj-
nego 20 +2°C,

f) temperatura tazni wodnej lub termostatu ustawio-
na na zakres temperatur 20 <+ 30°C z doktadnos-
cig *I1°C.

2.8. Wykonanie oznaczania czasu ochronnego dziata-
nia elementéw sorpcyjnych. OznaczyC stezenie cztero-
chlorku wegla w mieszaninie powietrznoparowej wg
2.6, stosujac aparatur¢ przygotowang wg 2.5. W po-
jemnikach metalowych lub w zaciskach (13) i (14)
umiesci¢ badany element sorpcyjny. Oznaczanie steze-
nia czterochlorku wegla w mieszaninie powietrznopa-
rowej nalezy przeprowadzi¢ przed pomiarem i po po-
miarze czasu ochronnego dzialania, a je$li czas ochron-
nego dzialania elementu sorpcyjnego pozwoli, to rOw-
niez w trakcie pomiaru.

Po uzyskaniu wymaganego wg 2.7b) stezenia cztero-
chlorku wegla w mieszaninie powietrznoparowej, uru-
chomi¢ sekundomierz i jednocze$nie ustawi¢ kurki
(K1) 1 (K12) w takie polozenie, aby mieszanina po-
wietrznoparowa dostawala si¢ do pojemnikdéw metalo-

wych lub zaciskdéw (13) i (14), w ktérych umieszczone

- sa elementy sorpcyjne. Kurkami (Ki3) i (K14) wyregulo-

waé na reometrze (Res) i (Res) strumien objgto$ci mie-
szaniny powietrznoparowej do wartosci 1,5 dm’/min.
Nastepnie przepuszczaé dalej wyregulowany strumien
objetosci mieszaniny powietrznoparowej przez rurki
kwarcowe umieszczone w piecu Marscha (/5), rozgrza-
ne do temperatury 850 +50°C, a potem przez pluczki
Dreschla (/6) i (I17), w ktérych znajduje si¢ po 25 cm’®
roztworu wskaznikowego wg 2.3 b). Po zabarwieniu si¢
roztworu wskaznikowego w pluczkach na ciemnonie-
biesko, przetaczy¢ kurki (Kio0) i (K12), skierowujac stru-
miefl mieszaniny powietrznoparowej do wyciagu (/2)
przez zabezpieczenie np. pochianiacz czterochlorku
wegla, zamknaé kurki (K7) i (Ks), wylaczajac jednoczes-
nie czasomierz. Czas w minutach mierzony od momen-
tu rozpoczecia przepuszczania mieszaniny powietrzno-
parowej przez elementy sorpcyjne do momentu przebi-
cia elementu sorpcyjnego [wystapienie ciemnoniebies-
kiego zabarwienia w pluczkach (/6) i (/7)] jest oznaczo-
nym czasem ochronnego dzialania (6,) wobec cztero-
chlorku wegla. =

2.9. Obliczanie wyniku oznaczania. Uzyskany podczas
oznaczania czas ochronnego dziatania elementu sorp-
cyjnego (8:) nalezy przeliczy¢ wg 2.7b) na czas (6). kto-
ry uzyskatoby si¢ przy stgzeniu czterochlorku wegla
(Co) wg wzoru

0] " Cs 2
6 = Y
Co 2)
w ktérym:
01 — oznaczony czas ochronnego dziatania elemen-

tu sorpcyjnego, min,
Cs; — stezenie rOwne §$redniej arytmetycznej st¢zen
czterochlorku wegla uzyskanych przed i po

oznaczaniu czasu ochronnego dzialania,
mg/dm’,

C, — wymagane st¢zenie czterochlorku wegla
w mieszaninie powietrznoparowej réwne

32 mg/dm’,

2.10. Wynik oznaczania. Za wynik koncowy oznacza-
nia nalezy przyja¢ wynik jednego oznaczania czasu
ochrennego dziatania elementu sorpcyjnego wobec czte-
rochlorku wegla w mieszaninie powietrznoparowej obli-
czony wg wzoru (2).

Wynik oznaczania nalezy poda¢ z dokladnoscig do
I min.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja oprcowujgca norm¢ — Glowny Instytut Gornictwa,
Katowice.

2. Normy zwigzane

PN-74/C-97554 Wegiel aktywny formowany

BN-79/9542-02 Sprzgt ochrony drég oddechowych. Oznaczanie cza-
su ochronnego dzialania elementéw sorpcyjnych wobec cyjano-
wodoru i chlorocyjanu

BN-82/9542-09 Sprzgt ochrony drog oddechowych. Oznaczanie cza-
su ochronnego dziatania sorbentéw weglowych wobec cyjano-
wodoru i chlorocyjanu

_ 3. Normy zagraniczne

NRD TGI. 21362/02-1977 Filter fiir Atemschutzgerite. Resistenzzeit.
Priifung
4. Autorzy projektu normy — dr Marta Rozmarynowicz, mgr inz.

Maria Pankowska, mgr Marian Smyk — Gloéwny Instytut Gérnictwa

oraz mgr Wanda Panasewicz Centrainy Instytut Ochrony Pracy.



