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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
czanie czasu ochronnego dzialania wobec czterochloro-
etylenu elementéw pochtaniajacych w postaci pochia-
niaczy, filtropochtaniaczy, wkiadéw pochtaniajacych
i filtropochtaniajacych wchodzacych w sklad sprzetu
indywidualnej ochrony drég oddechowych stosowanego
w skazonym $rodowisku powietrznym. .

1.2. Zakres stosowania normy. Normg¢ nalezy stoso-
waé przy badaniach odbiorczych lub badaniach typu
elementow pochianiajacych przeznaczonych do ochrony
drég oddechowych przed czterochloroetylenem.

1.3. Okreslenia — wg PN-77/Z-02005/01 i PN-80/
Z-02008/01.

2. METODA BADANIA

2.1. Zasada metody polega na przepuszczaniu przez
element pochlaniajacy mieszaniny powietrza i cztero-
chloroetylenu (mieszaniny powietrznoparowe}) o zato-
zonym st¢zeniu do czasu zmiany (okreélonej norma)
barwy roztworu wskaznikowego w ptuczce, z bezbarw-
nej na ciemnoniebieska, powstatej na skutek cbecnosci
w powietrzu chloru, bgdacego produktem pirolityczne-
go rozkladu czterochloroetylenu.

2.2. Aparatura i przyrzady

a) Aparat, przedstawiony schematycznie na rysunku,
w sklad ktorego wchodza:

— zespdt doprowadzajacy powietrze (/) obejmujacy
sprezark¢ powietrza lub inne Zrédlo powietrza (/) o wy-
dajnosci co najmniej 62 dm*/min, dwie ptuczki, w ktd-
rych jedna zawiera watg szklang (2), a druga weggiel
aktywny formowany (3), regulator wilgotnosct sktadaja-
cy sig z awoch zestawow naczyn: nawilzajacego (4) wy-
pelnionego wodg destylowang oraz osuszajgcego (J)

wypclniohego np. silikazelem nasyconym chlorkiem
wapniowym, psychrometr aspiracyjny (6) oraz przepty-
womierz ptywakowy (Re )} do pomiaru strumienia obje-
to$ci o wydajnosci do 60 dm’/min;

— zespdt dozujacy czterochloroetylen (/1) obejmuja-
cy odparowalnik szklany (7), np. wg BN-82/9542-09
rys. 3, fazni¢ wodng (8) !ub termostat (9), reometr
(Rey) o wydajnosci do 0.2 dm*/min do pomiaru stru-
mienia objgtosci powietrza zapewniajacego otrzymanie
stgzenia czterochloroetylenu w mieszaninie powietrzno-
parowej wg 2.7;

— zesp6t mieszajgcy powietrze z mieszaning po-

© wietrznoparowa (/1) obejmujgcy mieszalnik (/0);

— zesp6t reakcyjny (V) obejmujgcy przeptywomie-
rze ptywakowe (Res) i (Res) do pomiaru strumienia
objetos$ci mieszaniny powietrznoparowej o wydajnosci
1,5 =+ 35 dm?*/min, manostat (//) utrzymujacy w apa-
racie stale ci$nienie | odprowadzajgcy nadmiar miesza-
niny powietrznoparowej do wyciagu (/2) przez zabez-
pieczenie, np. pochlaniacz czterochloroetylenu oraz, za-
leznie od przeznaczenia, dwa pojemniki metalowe (£3)
i (/14) do umocowania wkladéow pochlaniajgcych lub
filtropochtaniajgcych albo zaciski do mocowania po-
chtaniaczy lub filtropochlaniaczy;

— zesp6t do oznaczania momentu przebicia cztero-
chloroetylenu (V) objemujacy rurowy piec oporowy
Marscha (/5) z regulacja temperatury w zakresie
700 +1000°C, dwa reometry (Res) 1 (Reg) pozwalajace
na dawkowanie powietrza opuszczajacego badany ele-
ment pochianiajgcy na phluczki oraz dwie ptuczki Dre-
schla (16) i (/7) zawierajace roztwdr wskazZnikowy.

b) Czasomierz, np. sckundomierz.

c) Butla Mariotte’a pojemnosci 5 dm?’.

d) Rotametry o zakresach pomiarowych 20 —+
200 dm®/h, 500 <+ 3000 dm’/h. 3000 + 5000 dm’/h.

e) Gazomierz mokry o zakresie pomiarowvm 500 <
5000 dm?/h.
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2.3. Odczynniki i roztwory

a) Skrobia stabilizowana — roztwor: 1,5 g skrobi
rozpusci¢ w 20 cm® zimnej wody destylowanej i wlaé
do 300 cm® wrzacej wody destylowanej, gotowaé | +
2 min. Po ostygnigciu dodaé 0,45 g jodku potasowego
cz.d.a. oraz 4 cm? jodku potasowo-rteciowego przygo-
towanego z 2,5 g jodku rteciowego 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 stabilizo-
wana, roztwér wskaznikowy; 2 cm?® roztworu skrobi
wg poz. a) zmiesza¢ z 8 cm?® 0,IN roztworu jodku
potasowego.-Otrzymang mieszaning roztworow uzupet-
ni¢ do 40 c¢cm’ wods destylowana.

Czuto$¢ wskaznika wynosi okoto 0.3 mg czterochlo-
roetylenu w pluczce zawierajacej 20 c¢m' roztworu

wskaznikowego (oznaczalno$¢ indykacji chemicznej dla
czterochloroetylenu wynosi 190 mg/m’).

Roztwér jodku potasowego 0,1N nalezy przygotowaé
rozpuszczajac 16,69 g jodku potasowego w 1 dm® wo-
dy destylowane;j. ’
~¢) Chlorek wapniowy (CaCly) cz.d.a.

d) Czterochioroetylen (C:Cls) cz.

e) Kwas siarkowy (H:SOs) (1,25) cz.d.a.

f) Oranz metylowy (C14H|403N3$Na) — roztwor
wodny 0,1-procentowy wskaznik. '

g) Silikazel granulowany.

h) Wegiel aktywny formowany
C-97554. .

2.4. Skalowanie reometréw polega na pomiarze roz-
nicy wysokos$ci stupka cieczy reometrycznej, w zalez-
nosci od strumienia obi¢tosci powictrza przeplywaja-

— wg PN-74/
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cego przez kapilarg. Reometr (Re;) naiezy cechowad
przy uzvciu butli Mariotte’a.

Skalowanie pozostatych reometréw nalezy wykonac
za pomoca zalegalizowanego rotametru lub gazomierza
mokrego o dokladnosci wskazan £0,015 dm?/min.

W czasie skalowania nalezy zachowaé nastgpujace
warunki: .

a) skalowanie reametréow powinno odbywaé si¢ na
zestawionym aparacie wg 2.2a), przy czym rotametr
“albo gazomierz powinien byé podigczony na wylocie
aparatu za elementem pochlaniajgcym,

b) temperatura przeptywajgcego przez kapilar¢ reo-
metru powietrza i temperatura otoczenia powinny byé
jednakowe i wynosié¢ 20 +2°C,

¢) pomiary ilodci przeptywajycego powietrza nalezy
przeprowadza¢ co najmniej dwukrotnie dla kazdego
punktu pomiaru, ktérych powinno by¢ co najmnigj 5,

d) wyniki skalowania nalezy przedstawié graficznie
na papierze milimetrowym, umieszczajgc na osi rzg-
dnych ilosci przeptywajacego powietrza w dm?/min,
a na osi odcigtych réznic¢ poziomodw stupka cieczy reo-
metrycznej w mm,

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

f) r6éznica poziomOw cieczy reometrycznej przy stru-
mieniu objgto$ci powietrza wlasciwym dla danego ele-
mentu pochlaniajacego powinna wynosi¢ nie mnej niz
80- mm i nie wigcej niz 220 mm.

Jezeli pomiary wykazujg inne wychylenia, nalezy
zmieni¢ Kapilarg. :

Po uzyskaniu powtarzajgcych si¢ wynikow nalezy
sporzgdzi¢ metrykg¢ aparatu zawierajacg réznicg¢ pozio-
mow stupka cieczy

— w przeptywomierzu plywakowym (Re;} wlasciwa
dia osiggnigcia strumienia obj¢tosci mieszaniny powie-
trza i czterochloroetylenu (zgodnie z wykresem),

— w reometrze (Re;) wlasciwg dla osiggnigcia stgze-
nia czterochloroetylenu w mieszaninie 34 £1.5 mg/dm?.

Do metryki nalezy dotaczy¢ wykresy skalowania reo-
metrow, .
Skalowanie reometréw nalezy przeprowadzaé co naj-

mniej raz w miesigcu, nanoszac poprawki na wykresie

1 W metryce.

2.5. Przygotowanie aparatury. Zestawi¢ aparatur¢ wg
rysunku. Podigczyé odparowalnik (7) napelniony do
3/4 objetosci czterochloroetylenem. Sprawdzié szczel-
no$¢ aparatury, np. za pomoeg butli Mariotte’a, podia-
czajac ja przed jedna z pluczek, np. (I7), przy roéw-
noczesnym zamknigciu ptuczki (16). Po pomiarze
szczelnosci nalezy odcigé zrédio powietrza (1), odiaczyé
odparowalnik (7) przez zamknigcie kurkdw (K7) 1 (K}
oraz zamknaé¢ kurki (K1), (Kis) i (Kis). Kurki (&Ko)
1 (K12) nalezy ustawi¢ w polozeniu, jakie maja podczas
oznaczania czasu ochronnego dzialania. Pozostate
w aparaturze kurki nalezy otworzy¢. Aparaturg nalezy
uznaé za s/czelng, jezeli po otwarciu butli Mariotte'a
1 po ustaleniu si¢ rtownowagi brak bgdzie wycieku wod-
dy. - ’

“ Po sprawdzeniu szczelnoéel aparatury wiaczy¢ faznie
wodng (8) lub termostat (9) o zakresie temperatur
30 = 40°C z dokladnoscig £1°C 1 po 15 min, kiedy
nastepuje  wyrdwnanie temperatury w odparowalniku
(73 i termostacie (9), uruchomié zrédlo powietrza (/).

Regulujgc zaciskiém lub kurkiem (K;) oraz kurkami
(Ks), (K9), (K1) 1 (Kis) ustalié wg reometru (Re;) oraz
przeplywomierzy plywakowych (Rei) 1 (Res) wymagang
ilo$¢ powietrza przeptywafacego przez aparat.

Po 5 min, liczac od momentu uzyskania wymaganej
ilosci powietrza przeplywajgcego przez aparat, odczy-
ta¢ réznic¢ temperatur powietrza na psychrometrze (6)
i na tej podstawic odczytaé z tablic wilgotnos¢ powic-
trza wewngtrz aparatu. Podkrecajgc kurkami (K3), (K3)
i (K4) ustalic poziom wilgotnodci wg 2.7¢).

2.6. Oznaczanie stgienia czterochloroetylenu w mie-
szaninie powietrznoparowej

2.6.1. Zasada metody polega na okreéleniu ubytku
masy czterochloroetylenu w odparowalniku w odniesie-
niu do objgtosci powietrza przepuszczanego przez apa-
rat w ustalonym czasie trwania pomiaru. Ubytek masy
okresla si¢ przez wazenie odparowalnika przed 1 po
pomiarze czasu ochronnego dzialania elementéw po-
chalaniajgcych wobec czterochloroetylenu.

2.6.2. Wykonanie oznaczania. Odparowalnik (7) zwa-
zy¢ na wadze technicznej z dokladnoscia do 0,1 g
1 podfaczy¢ do aparatury, uruchomi¢ aparat przygoto-
wany wg 2.5, otworzy¢ kurki (Ke), (K7) 1 (K3) i 7a po-
mocg kurka (K,) oraz reometru (Rez) ustali¢ strumien
objetosci powietrza pozwalajacy na otrzymanie steze-
nia czterochloroetylenu w mieszaninie powietrznopa-
rowej wg 2.7 b). Rownoczesnie wlgczy¢ czasomierz
i postgpowaé dalej wg 2.8, przepuszczajae mieszaning
powietrznoparowa przez dolng czg$¢ aparatu. Po upty-
wie 10 min zamkng¢ kurki (K7) 1 (Ks), wylgczy¢ czaso-
mierz, odlgczyé odparowalnik (7) od aparatu, doklad-
nie osuszy¢ miekka Sciereczkg 1 zwazy¢ wraz z zawar-
toscig na wadze techniczne;j.

Wazenie wykona¢ z dokladnoscig do 0.1 g.

2.6.3. Obliczanie wyniku oznaczania. St¢zenie cztero-
chloroetyvlenu w mieszaninie powietrznoparowej (C)
obliczy¢ w mg/dm® wg wzoru

m, - m;
C=——77—— (hH
- (Vi+ V)
w ktérym:
mi; — masa odparowalnika z czterochloroetylenem
przed pomiarem, g,
m; — masa odparowalnika z czterochloroetylenem
po pomiarze. g,
1 — czas odparowywania, min,
Vi — strumien objgtosci powietrza przeplywajacego

przez rcometr (Rei), dm*/min,
V: — strumien objgtosci powietrza przeplywajacego
przecz reometr (Rez), dm*/min.
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2.7. Warunki oznaczania czasu ochronnego dzialania
elementéw pochtaniajacych wobec czterochloroetylenu

a). Strumien obj¢to$ci mieszaniny powietrznoparowe)
przeptywajacej przez pochtaniacz lub filtropochlaniacz
30 £0,3 dm’/min, a przez wkiad porhlaniajacy i fil-
tropochianiajagcy 15 +0,! dm*/min

b) quienie czterochloroetylenu w mieszaninie po-
wietrznoparowej przepuszczanej przez elementy pochia-
niajgce 34 +1.5 mg/dm3. :
~ ¢) Wilgotno$¢ wzgledna mieszaniny powietrznoparo-

wej przeplywajacej przez psychrometr aspiracyjny
50 +2%. :
* d) Temperatura otoczenia 20 +2°C.

e} Temperatura  mieszaniny  powietrznoparowe;j
wskazywana przez suchy termometr psychrometru aspi-
racyjnego 20 +2°C.

f) Temperatura fazni wodnej ¢8) lub termostatu (9)
ustawiona na zakres temperatur 30 -+ 40°C z doklad-
noscig £1°C. -

2.8. Wykonanie oznaczania czasu ochronnego dziala-
nia elementéw pochlaniajacych. Oznaczy¢ st¢zenie czte-
rochloroetylenu w mieszaninie powietrznoparowej wg
2.6, stosujgc aparature przygotowang wg 2.5. W po-
jemnikach metalowych lub zaciskach (/3) 1 {(/4) umies-
ci¢ badane elementy pochtaniajace. Oznaczenie stgzenia
czterochloroetylenu w mieszaninie powietrznoparowej
nalezy przeprowadzi¢ przed pomiarem 1 po pomiarze
czasu ochrohnego dziatania.

Po uzyskaniu wymaganego wg 2.7 b) stezenia cztero-
chloroetylenu w mieszaninie powietrznoparowej uru-
chomi¢ czasomierz i jednocze$nie ustawié¢ kurki (K o)
1 (K12) w takie polozenie, aby mieszanina powietrzno-
parowa dostawala si¢ do pojemnikéw stalowych lub
zaciskéw (13) i (14), w ktérych umieszczone sg elemen-
ty pochianiajace. Kurkami (K13) i (K1s) wyregulowaé
na reometrze {(Res) i (Reg) strumien objeto$ci mieszani-
ny powietrznoparowej do wartoéci 1,5 0,1 dm?/min.
Nastepnie przepuszcza¢ dalej wyregulowany strumien
objetosci mieszaniny powietrznoparowej przez rurki
kwarcowe umieszczone w piecu Marscha (15), rozgrza-
ne do temperatury 200 +£50°C, a potem przez ptuczki

Dreschla (/6) i (17), w ktorych znajduje si¢ po 20 cm?
roztworu wskaznikowege wg 2.3 b). Po zabarwieniu
si¢ roztworu wskaznikowego w ptuczkach na ciemno-
niebiesko przetaczy¢ kurki (K1) 1 (K12), skierowujac
strumienn mieszaniny powietrznoparowej do wycia-
gu (I12) przez zabezpieczenie, np. pochtaniacz cztero-
chloroetylenu, zamknaé kurk: (K7) i (Ks) wylaczajac
jednocze$nie czasomierz. Czas, w -minutach, mierzony
od momentu rozpocz¢cia przepuszczania mieszaniny
powietrznoparowej przez elementy pochtaniajgce do
momentu przebicia elementu pochlaniajagcego (wystg-
pienia ciemnoniebieskiego zabarwienia roztworu wskaz-
nikowego) jest oznaczonym czasem ochronnego dziala-
nia (6;) wobec czterochloroetylenu.

2.9. Obliczanie wyniku oznaczania. Uzyskany podczas
oznaczania czas ochronnego dziatania elementu pochia-
niajgcego (6:) nalezy przeliczy¢ wg 2.7 b) na czas (6),
ktory uzyskaloby sig¢ przy st¢zeniu czterochloroetylenu

{Co) wg wzoru
Bl * Cs 5
o 2)

w ktorym:
6. — oznaczony czas ochronnego dzialania elemen-
tu pochlaniajgcego, min,

Cs — stezenie réwne $redniej arytmetycznej st¢zen
czterochloroetylenu uzyskanyvch przed i po
oznaczeniu ¢zasu ochronnego dzialania,
mg/dm?,

Co — wymagane steZenie czterochloroetylenu w mie-

szaninie powietrznoparowej roéwne 34 mg/dm’.

2.10. Wynik oznaczania. Za wynik koncowy oznacza-
nia nalezy przyja¢ wynik jednego oznaczania czasu
ochronnego dziatania elementu pochfaniajacego wobec
czterochloroetylenu w mieszaninie powietrznoparowej
obliczony wg wzoru (2) i pomniejszony o wskaznik
opo6Znienia indykatora wynoszgcy 5 min.

Wynik oznaczenia nalezy podaé z doktadnoscig do
I min.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Gloéwny Instytut Gérnictwa,
Katowice.

2. Normy zwiazane
PN-74/C-97554 Wegiel aktywny formowany

PN-77/Z-02005/01 Sprzgt ochrony drog oddechowych. Sprzgt indy--

widualnej ochrony drég oddechowych stosowany w Srodowisku
powistrznym. Systematyka i okreslenia
PN-80/Z-02008/01 Sprzet indywidualnej ochrony drég oddechowych

stosowany w $rodowisku powietrznym. Sprzgt respiracyjny po-

chianiajgcy oras pochianiacze i wkiady pochlaniajgce. Podzial
i okreslenia

BN-82/9542-09 Sprzgt ochrony drég oddechowych. Oznaczanie cza-
su ochronnego dzialania sorbentow weglowych wobec cyjanowo-
doru 1 chlorocyjanu

3. Autorzy projektu normy — dr Marta Rozmarynowicz, mgr Ma-
rian Smyk, mgr inz. Maria Pankowska — Gtoéwny Instytut Gornic-
twa.



