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1, WSTEP
1,1, Przedmiot mormy, Przedciotem normy jest ziemle krzemionkowa surowa, gwana réw-

niez opokg lekks powstaty z odwapnienia osadéw wapienno-krzemionkowych, produkt wydo-
bywany metods gérniczg.

1,2, Oznaczenie

ZYEMIA KRZEMIONKOWA SUROWA BN-65/6011-03

1,3, Normy zwigzane
PN/C-04506 Chemiczne badania i préby. Pobieranie prébek 1 przygotowanie drednie)

prébki laboratoryjnej. Wytyczne dla produktéw sypkioch
PN/C=04507 Chemiczne badania i préby. Pobieranie prébek 1 przygotowanie £rednie}

prébki laboratoryjnej. Wytyozne ogélne
PN/C-60010 Chemiczne badania i préby. Przyrzady do pobierania prébek. Zgiebniki do

produktéw sypkich i w kawalkach

2, WYMAGANIA TECHNICZNE

2.1, Wymagania dgélne, Ziemia Krzemionkowa surowa powinna byé materiatem silnie
porowatym i mieé postad miatu lub bry} o wymiarach nie wigkszych niz 200 mm, harwy
biatej, 26ktawej lub szarawejf, Nie powinna zawieraé wtracerd wapieni ani oboych zanie-

czyszozen,

2,2, Wymagania szczegbiowe

Wymagania

Zawartodd 510, w praeliczeniu na suchy substancje, %, co najmmdie]

Zawartogé R203(A1203+F9203+1102) w przelioczenin na sucha substancje, %, najwyie]
Zawartosé l‘e;_,o3 w przeliczeniu na sucha substancje, %, najwyie]

Zawartoéé Cal /w przeliczeniu na suchi substancje, %, najwyiel

Zawartodé Mgd w przelioczeniu ma suchg substancjeg, %, najwyie]

Zawartose wilgoci, %, nejuytej

Cietar nasypowy substancji wysuszonej, G/1, najwyzej 4
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Zjednoczenie Kopalnictwa Surowcé6w Chemicznych
Ustanowiona przez Dyrektora ZKSChem. dnia 31 maja 1965 r. jako norma obowigzujgca
w zakresie produkciji od dnia 1 stycznia 1966 r.
(Mon. Pol. nr 51/1965 poz. 271)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE Druk. Wyd. Norm, Wewar Apkr-wyd. 0,55 Nakl. 5000 +133 Zam. 3892/66 Cena zt 3,60

wprowadzone do dnia 15.XI1,1366 r,
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3, OPAKOWAN:Z, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

3,1, Opakowanie i iransport, Ziouwia krzemionkowa surowas powinna byé transportowana
iuzem w wagonach lub samochodach niekrytych.

3,2, Znakowanie, Do kazdego wagonu (samoohodu) nalezy dotgezyé napis zawlerajgoy
c6 najmniej:

a) nazwe zakladu,

b) oznaczenie wg 1.2,

¢c) wage brutto,

3,3, Przechowywanie, Ziemig xrzemionkows surowsg naledy przechowywaé w zwatach pod
zadaszeniem, na skitadowisku apegjlalnie do tege colu przeznaczonynm,

4, BADANJA TECHNICZNE

4.1, Wielkogé partii, Za parti¢ uwaza sig jednorazows wysyike do kazdego odbiorey
oddzielnie nie przekraczajgca 150 t,

4,2, Pobieranie i przygotowanie prébek naleiy przeprowadzié wg PN/C-04507 oraz
PN/C-04506, Z partii ziemi krzemionkowe] przedstawionej do odbioru naleiy potraé préb-
ki po 5 kg z wagonu, iup po 2 kg z samochodu wedlug schematu pojedynozej (rys. 1) lud
podwéjnej (rys. 2) koperty. '
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!ﬁs. 1 m:, 2

Prébki nalezy pobierad zglebnikiem wg PN/C~80010. Srednia prébke laboratoryjna o
masie okoto 1 kg przygotowaé wg PN/C-04506,

Prébke laboratoryjng do ewentualnych analiz rozjemczych palezy przechowywaé przezs
okres 1 miesigca.

4.3, Rodzaje 1 wykoranie badar

4,3.1. Oznaczanie wilgoci

4,3.1.1, Wykonanie oznaczania, Okoto 10 g ziemi krzemionkowej rozdrobnionej tak,
aby ca¥oéé przeszlta przez sito o wymiarach boku oczka kwadratowego 0,5 mm, odwazyé 2
doktadnoscig do 0,01 g w starowanym piaskim naczylku wagowym Z przykrywksg. Suszyé w
temperaturze 105:110°C do statej masy. Po ostudzeniu zwazyé.

Zawartodé wilgoei X obliezyé w procentach wg wzoru

(G-G_)- 100
X= :
w ktérym: G
G - odwazka ziemi krzemionkowej, g,

G, - masa ziemi krzemionkowej po wysuszeniu, g.

4,3.1.2, Wynik, Za wynlk nalezy przyjaé érednig arytmetyczng wynikéw dwéch oznaczai
réznigeych si¢ miegdzy sobg nie wiecej niz o 0,1.
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4.5,2, Prrygobovenie ouduki du vzecozed shemiosuvel, OxoY¥¢ 10 g sicmi krzemiomkowe]

rozdrobulé tak, aby caiosdé przeszia przez sito o wymiarach boku oozka kwadratowego
0,5 mm i wysuazyé w temperaturze 1052210°C do stalej masy.

4,3,3, Oznaczanie zawartodei SiO,

4,3.3, 1, Odezynniki
a) Mieszanine wegglanu sodowege i wetascwego 141,

h) Kwas solny cz.d.a, (1,19).
c) Xwas siarkowy ez.d.a, (i,84)
d) Xwas fluorowodorowy ¢z.d.a. . B veztedr 40-procentowy.

4,3.3.2, Wykonanie oznagzanis, Odwaiydé ekoXo 2 g wysuszonej ziemi krzemionkowe] (=
doktadnodeig do 0,0002 g) & stoplé & Toproing ilodels mieszaniny weglanéw sodowego 1
potasowego w tyglu platynowym, po ostudzeniu stop Iugowaé rozeciedczonym kwasem solnym,
roztwér odparowaé do sucha, po czym dodad i0 ml stezonego kwasu solnego 1 odparowaé
ponownie. Pozostalodé suszyé w 105009 nagtgpnie rozpudcié w 200 ml gorgcel wody
z dodatkiem 20 ml stezonego kwasu sclnego, odsaczyé krzemionke i przemyé goracq wodg
do zaniku reakecji na jony ohlorkewe, Frzesgez zebraé do kolby pomiarowej pojemmnosci

500 ml i zachowaé do dalszych oznaczall, Sgczek z osadem umiedcié w tyglu piatynowym,
wyprazyé i zwazyé, Nastepnie dodaé¢ 324 kropli steZonego kwasu siarkowego 1 5 ml kwasu
fluorowodorowego, odparowaé¢ i pozostalosé prazyé w temperaturze 1ooo°c, a nastepnie
zwasyé, Strata na masie odpowiade ilodci krzemionkdi,

Zawartosé krzemionki X, obllowyd w proeentansh wg wzoru
(G,-G,) -

X, = ~f:»

w ktérym: G
G, - masa tygla z osadem p::cd traktowaniem {luorowodorem, g,
(32- masa tygla = osadem pc ‘“rakiowanim Tiuorowodorem, g,
G - odwazka ziemi krzemionkowel,K g.

4,3.3.3, Wynik, Za wynik naleZy vrzyjaé déredaig arytmetyczng wynikéw dwéch ozna-
czal résnigeych si¢ miedzy sobhs nie wigeej ni% o 0,4,

4,3.4, Oznaczanie zawartodn! F,0n(AL,0 47,0, :040,)
4,3,4.1, Odczxggiki
a) Kwas azotowy oz.d,&, i+

b) Chlorek amonowy c¢Z.d.a,. roxiwér LO-procentowy,
¢) Woda amoniakalina on.d.:.

4,3,4,2, Wykonanie oznaczania, Z przesgozu cirzymanego wg 4.3.3.2 pobraé 200 ml
roztworu, dodaé 2 mi kwasu azotowego i 10 ml roztworu chlorku amonowego, ogrzaé do
wrzenla i1 wyirgeidé woderetlienk?! bardzo matym nadmiarem amoniaku (pH nie moze przekra-
ozaé 8), Osad odsgeczyé na gorsco 1 przemyé gorgos wodg z dodatkiem amoniaku, przesgcz
zad zebraé¢ do kolby pomiarowsi pojemnodei 250 ml i zachowad do oznaczan wapnia i mag-

nezu, Osad prazyé w temperaturze 1000%c,
Zawartosdé R,0, (A1 0 q+Fe,0 Q+?102) X, obliczyé w procentach wg wzoru

(}1-2,5 © 100
w ktérym: - G

G, - masa osadu, g,

G = odwazka ziemi krzemionkowej, g
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4,3.4.3, Wynik, Za wynik nalesy prsyjaé érednigq arytmetyozng wynikéw dwéch oenaczan
réznigecych si¢ miedzy sobg nie wigocej niz o 0,1,

4,3,5, Osnaczanie zawartoéoi Fe,0,

4,3,5,1, Odezynniki

a) Kwas solny oz.a.a. 1+1,

b) Woda amoniakalna cz.d.a.

¢) Kwas azotowy c¢z.a.a, 1i+1,

d) Octan sodowy cz.d.a., roztwér nasycony.

e) Wersenian dwusodowy oz.d.a., roztwér 0,05m,

f) Kwas salicylowy, 2-procentowy roztwér alkoholowy.

4,3,5,2, Wykonanie oznaczania, Z przesjczu otrzymanego wg 4.3.3.2 pobraé pipets
100 ml, dodaé kilka kropli kwasu azotowego i wytrgoié wodorotlenki Dbaidzoe malym nad-
miarem amoniaku, Osad odsacsyé, przemyé goraeq wodg i rozpusocié na sgogku w male]
iloscl gorgcego kwasu solnego i+1, przesgcz rozelerdozyé wodg do okoto 50 ml, dodad
kroplami coztworu cectanu sodowego &% do zZclemnienia roztworu, nastepnie wkroplié kwaa
solny 1+1 do zaniku zociemnienia, dodaé 1 ml kwasu salicylowego i miareczkowaé powoli
kroplami roztworem 0,05m wersenianu dwusodowego do zaniku barwy wskaZnika,

Zawartosé Fozo3 X3 obliczyé w procentach wg wzoru

V- 0,003992-5-100
X =
3 G

w ktérym:
V ~ objetoéé 0,05m wersenianu dwusodowego zusytego do miareczkowania, ml,
0,003992 - 1loséé re?o3 odpowiads* .ca 1 ml dcidle 0,05m wersenianu dwusodowego, £,
G - odwazka siemi kruemiomkowej, g.

4,3,5,3, Wynik, Za wynik naleiy prayjaé édreduig arytmetyezng wynikéw dwéoch ozna-
ezal réznigocych sie miedzy sobg nie wigeej niz o 0,1,

4.3.6, Ognaczanie mawartodeci Cal

4,3.6,1, Odczynniki

a) Wodorotlenek sodowy e¢z.d.a., roztwér okole 2n,
b) Wersenian dwusodowy cz.d.a., roztwér 0,02m,

o) Mureksyd lub kaleoes w mieszaninie z NaCl 1+200.

4.3,6,2, Wykonanie oznaczania, £ przesgoczsu otrzynanego wg 4.3.4.2 pobraé pipeta
100 m'. dodaé 2 ml 2n wodorotlenku sodowego i rostwér gotowaé przez kilka minui w eelu
odpedzenia amoniaku, Nastepnie ostudzié, dodaé 5 ml 2n wodorotlemku sodowego, szczypte
wakafnika i miareozkowaé 0,02m rostworem wersenianu dwusodowege do zZmiany barwy wskas-
nika (mureksydu na fioletows, kalcesu na niebiesks).

Zawartoéé Cal0 X, obliosyé w procentach wg wzoru

V'0,00112 8,25 - 100
4" G

w ktéryms
V - objetoéé 0,02m wersenianu dwusodowego zuzytego «~ miareczkowania, ml,
0,00112 ~ i10éé tlenku wapnia odpowiadajgeca 1 ml dcifle 0,02m roziworu wersemianu
dwusodowego, g,
G - odwazka ziemi krzemionkowe] (wg 4.3.3.2), g.

4,3,8,3, Wynik, Za wynik naleiy przyjaé drednia arytmetyczng wynikéw dwéeh
oznacsald réznigeych sie migdzy soba nie wiecej niz o 0,05,



BN-65/6011=03 4 5

4,3,7. Oznaczanie zawartogui MgO

4,3.751, Odozynniki ‘

a) Roztwér buforowy - 54 g chlorku amonowego oz .d.a., rozpuscié w wodzie, dodaé
350 ml 25-procentowego amoniaku 1 uzupeinié wodg destylowang do objetodei 1 1.

b) Wersenian dwusodewy c¢z.d.a., roztwér 0,02m,
¢) Czern eriochromowa T w mieszaninie z NaCl (1+200),

4.3.7,2, Wykonanie oznaczania, Z przesgczu otrzymanego wg 4.3.4.2 pobraé pipets
100 ml, dodaé 5 ml roztworu baforowegc, szczypte wskaZnika 1 miareczkowaé 0,02m roz-
tworem wersenianu dwusodowego do zmiany barwy wskaZnika na wyraZnie niebiesks, bez
fioletowego odcienia,

Zawartosé Mg0 X obliczyé w procentach wg wzoru

_ (v, -V)-0,0008064 - 6,25 - 100
5 G

w ktérym: ‘
Vg = objetodé 0,02m wersenianu dwusodowego zuzytego w tym oznaczaniu, ml,
V =~ objetedé 0,02m roztworu wersenianu dwusodowego zuzytego do miareczko-
wania wapnia wg 4.3,.6.2, ml, N
0,0008064 ~ 1i0é¢é tlenku magnezowego odpowiadajgca 1 ml Scidle 0,02m roztworu wer-
senianu dwueodowego, &,
G - odwazka ziemi krzemionkowe] wg 4.3.3.2, g.

4,3,7,3, Wynik, Za wynik przyjaé nalezy 4rednig arytmetyozng wynikéw dwéeh
oznaczal réznigoych sie miedzy sobg nie wiecej niz o 0,05,

4,3.8, Oznaczarie cigzaru nasypowego

4.3.8,1., Przygotowanie prébki, Okoto 500 g surowej ziemi krzemionkowej suszyé i
rozdrobnié w moZdzierzu tak, aby cato$é przeszla przez sito o wymiarach boku ooczka

kwadratowego 0,5 mm, Zawartodé wilgoci w préboe wysuszonej nie powinna byé wyzsza niz
2%, o ile odbiorca nie stawia innveh wymagand.

4,3,8,2, Przyrzgd do oznaczania ciezaru nasypowego, Oznaczanie oigzaru nasypoewego
vykonuje sie w przyrzgdzie znormalizowanym wg rys, 3. Przyrzgad sklada sie¢ ze statywvu ],

2z blaszanego oylindra ? o wysokodci 81 mm, drednicy wewnetrznej 89 mm 1 pojemmoseil
doktadnie 500 om3 oraz blaszanego lejka 3 ¢ gérnej drednicy 110 mm, dolnej 40 mm 1
wysokosci 130 mm, Lejek zaopatrzony jest w zasuwke, Odleglosé miedzy dolng krawedzis
iejka a gérng krawedzig cylindra - 50 mm.
@10
|

|
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4,3,8,3, Wykonanie osnacsania, Lejek napeinié ziemis krzemionkows, po czym szybkim
ruchem otworzyé zasuwke. Po zsypaniu si¢ ziemi do cylindra (powinien byé pewien nad-

miar ziemi krzemionkowej) naleiy odcsekaé 5 sex, a nastepnie prostg blaszkg lub desz-
cgulks zgarngé nadmiar ziemi, po czym zwazyé cylinder z ziemig irzonionkowq z dokla-
dnoscig do 1 g.

Ciezar nasypowy X, obliozyé w G/1 wg wzoru

X, =(f-g)+2
w ktérym:
f = cigzar oylindra z ziemig krzemionkows, G,

g - oig¢zar oylindra préznego, G.

4,3,.8,4, Wynik, Za wynik nalely prsyjaé srednig arytmetyczng wynikéw trzech kolej-
nych oznacsan,

KONIBC
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