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NORMA BRANŻOWA 
BN-83 

Popioły lotne i żużle z kotłów opolonych 6722-10.04 
KRUSZYWA węglem kamiennym i brunatnym 

I WYPEŁNIACZE 
Badania chemiczne 

Oznaczanie zawartości węgla 

" WST§P 

Przedmiotem normy jest oznaczanie zawarto4ci węgla 

niezwi~zanego w węglany, zwanego dalej węglem, znajdu_ 

j~cego się w popiele lotnym i żużlu z kotłów opalanych wę9-

lem kamiennym i b" unatnym, 

2, METODA BADANIA 

2, l. Zasada metody polega na ilościowym spalaniu od-

ważki próbki analitycznej popiolu lotnego lub żużla w stru-

mieniu t lenu, absorpcji dwut lenku węgla powstaj~cego w 

procesie spalania. oznaczaniu zaabsorbowanego dwutlenku 

węgla i obliczeniu zawartości węgla niezwi~zanego w węg

lany /C
Il

/ z różnicy zawartości węgla całkow.itego i węgla 

w węglanach, Zawartość dwutlenku węgla należy oznaczyć 

równocześni e wg ark, 06 niniejszej normy, 

2,2, Aparatura przyrZQdy Zestaw wg rysunku, 

Grupa katalogowa 0717 

2,3, Odczynniki 

a) Czerwień metylowa - wskaźnik, roztwór O,I-procen-

lowy, 

b) Fenoloftaleina - wskaźnik, roztwór alkoholowy O, 1-

-procentowy, 

c) Kwas solny (1, 19) cz, d, a" roztwór O, 05N i 1+3, 

d) Nadtlenek wodoru cz, d, a" roztwór l-procentowy obo-

ję tny wobec czerwieni metyl owej, 

e) Srebro cz, - siatka z drutu o średnicy około 0,2 mm, 

400 oczek na l cm
2 

lub welna z czystego srebra, 

f) Tlenek glinu cz, d, a, , wielkości ziarna poniżej O, l mm 

wyprażony w temperaturze 1350
o

C, 

g) Wapno sodowane · lub azbest sodowany, 

h) Wodorotlenek barowy cz, d, a" roztwór O,OSN, 

I) Wodorotlenek sodowy cz, d, a" roztwÓr O, OSN, 

2,4, PrzY<JC?towanię próbki do badań, Próbkę analitycz

~ popiołu lotnego lub żużla należy przygotować wg BN-82/ 

6722-10,00 p, 2, " 

Zgłoszono przez Instytut Energetyki 

U.tanowiona przez Ministra Górnictwo i Energetyki dnia 21 października 1983 r . 

jako normo obowiązująco od dnia l kwietnio 1984 r, 

(Dz. Norm. i Miar nr 16/1983 poz. 32) 

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE .. ALfA" 1984. D, ••. Wyd. No.m. W·wo. A,k. wyd. 0,6 0 No'l. 4.700 +55 Zomo 119184 Ceno :r:1 12,00 
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Tlen -

H20 desty
lowana 

10 + 15 1 

sodowane 

Hel 
0.05nN 

Bo(OH)2 
0.05nN 

11. 

I Brt-63/6722-10.0,,1l 

1_ rotometr do mierz en ia natężenia przepływu tlenu z szybkościę 300 c m
3
/min, 2 - pręt kantalowy długości oko ło 450 mm, 

wyce chowany od s trony spłaszczonego końca, wykonany z materi ału odpornego na tempera turę 13500
C i o sad zony w korku 

zamy kajęcym rurę od s trony wlotu tłenu, 3 - piec elektryczny rurowy j edno- lub dw uczęści owy o takiej konstrukcji, aby 
umieszcz ona w nim rura do spa lania mogła osi{lgnęć na długośc i około 125 mm temperaturę od 1250 0 C do 13500 C, dopuszcza 

się także piec nawojo wy (z n awoj em molibdenowym, wOlframowym, p la tynowym lu b platynowo-rodowy m) lub si l i towy, 4-
łódeczka do spala ń, porce l anowa n i e szkliwiona lub kwarcowa długości około 60 mm , szerokości 12, 5 mm i g łębokości około 

10 mm, odporna na temperaturę 13500 C, 5 - rur a do spalań o ś r ednicy wewnętrznej około 20 mm, długośc i około 700 mm, 
z przezroczystego kwa r cu lub z ogniotrw a ł ej porce lany , n i eprzepu szcza lnej dla gazów w temper atur ze 1350 0 C; zaleca si ę 
st o sowan i e rury zbieżnej u wylotu, umo:l l i wiaj~cej bezpośrednie połęczenie z zestawem absorpcyjnym, 6 - igła do strzy-

kawki lekarsk i e j o wymiarach l x 50 mm łęczęca rurę do spa l ań ze spiralę ab sorpcyjnę, 7 - spirala absorpcyjna majęca 
9 zw ojów o średnicy 11 , 5 mm, 8 - głowica spirali, 9 _ rurka wylotowa głowi cy, umożliwiajęca uj ście tłenu pr zepływaj{lce
go prz ez spiralę, 10 _ st r zykawka lekarska pojemnośc i 5 c m 3 z i głę o wymiarach O, 63x50 mm do roz tw oru fenoloftalei ny, 
11- butla laboratoryjna z tub u s em na roz twór kwa su s olnego 1+3, 12_ butla laboratoryjna z tubusem na wodę destylowanę 
o pojemności 10 + 15 dm3 , 13 - biurety automatycz ne pojemności 500 cm3 ze zbiornikiem O pojemności 1 dm3 , 14- poc hła
ni acz e szklane w kształcie lejka c y I indrycznego (napełnione watę i wa pnem SOdowanym), 15 - absorber (płu cz ka Drechsla ) 

nr 3151 wg katalogu szk ła. 

2.5. Przygotowanie aparatury do o znaczani a 

2.5 l. Przygotowani e rury do spa lań. Rurę do 

( 5 ) umieścić w piecu w ten sposób, aby część w ylotowa wy

stawała z pieca do około 75 mm. Do w lotu rury włożyĆ ko

rek z prętem kantalowym ( 2 ), a rami ę T-rurki połęczyć z 

przewodem doprowadza j {lCym t len. 

~rzygotowanie zwoju siatki (wełny srebrnejl. 

um'ieszczeni e go w rur ze do spa la ń, Przygotować zwój 

siatk i (wełny) długr ~ i 75 mm i o takie j średnicy, aby do-

brze przy legał do ści anek rury. Z wój ten umieścić w ru-

rze do spalań w od l egłości 75 mm od jej wy lotu, W celu 

sprawdzenia prawidłowego umieszczen ia zwoju spalić w 
o 

temperaturze 1350 C, post ępu jęc zgodnie z P. 2,6, około 

0,5 g popiołu zaw ierajęcego 1 .;. 2 "lo siarki, w łódeczce do 

spalań. 

Oznaczyć ilość powstałych t lenków siarki w oddz ie lnym 

absorberze w g 2. 2b) podł{lczonym do ze s t awu w miejsce 
3 

spiralI absorpcyjnej, zawierajęcym 90 cm l -procentowego 

roztworu nadt lenku wodoru wg 2. 2d) odmiareczkować 
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utworzony kwas siarkowy O, 05N roztworem wodorotlenku 

sodowego wg 2. 3i ) wobec czerwieni mety lowej wg 2.3a ) . 

Przy prawidłowym umieszczeniu zwoju siatki lub wełny 

3 
srebrnej do zoboję tnienia 90 c m roztworu nadt l enku wodo _ 

3 
ru użytego do absorpcji potrzeba nie więcej niż 0,2 cm 

O,05N roztworu wodorotlenku sodowego. W przypadku zu-

życia do zoboję tn ienia większej ilości roztworu w odoro-

tlenku sodowego , należy przesuwać w rurze zwój sia tki lub 

wełny srebrnej po 5 mm tak, aby uzy skać odpowiedni wynik 

miareczkowa nia. Właściwe położenie zaznaczyć na rurze. 

Zwój siatki lub wełny srebrne j może zaabsorbować najw y_ 

żej 0,035 g sia tk i ca t kowitej, zawartej w badanej odważce 

popio łu lub żużla. W przypadku przekroczenia tej wartości 

należy zwój wymienić lub oczy śc ić przez wygo t owanie w 

wodzie destylowanej przez 5 min, a następnie w stężonym 

roztworze amoniaku przez 2 min i ponownie w wodzie pr zez 

5 min. Po oczyszczeniu zwój należy wysuszyć . O czyszcza-

nie zw oju siatki lub we łny s rebrnej można przeprowadzać 

tylko wtedy , gdy nie wykazuję one oznak nadtopnienia . 

2.5.3, Sprawdzanie szczelnośc i zes t awu aparatu rY, Ze

staw apa r atury przygotować wg r ysunku, Sp rawdzić szcze l

ność zestawu aparatu ry w następujęcy sposób: przez ze

staw przepuszczać tlen z natężeniem przypł ywu objętości 

300 cm
3
/min. Zamknęć rurkę wylotowę głowicy (9 ) wężem 

gumowym ze ściskaczem śrubowym oraz z amkl'l{lć wlo t rury 

do spalań korkiem gumowym i zamkl'l{lć dopływ tlenu, Utr zy

manie się grzybka rotametru ( 1 ) na ustawionym uprzednio 

poziomie w cięgu 1-2 min dowodzi szczelności zes t awu apa

ratury , W przyp"dku nieutrzymania s i ę grzybka rotame tru 

na u s tawionym poziomie u szczelnić wylot rury 

i połęczenie ze spira l ę absorpcy jl'l{l i ponownie 

szczelność zestawu aparatu ry jw. 

do spalań 

sprawdz i ć 

2,6, Wykonan ie oznaczania. Z próbki analitycznej popio

łu lub żużla, przygotowanej wg 2. 4, odważyć w łódeczce do 

spa lań z dokładnościę do 0,0002 g : 

- 0,1 g przy spodziewanej zawartości węgla całkow it ego 

nie większej niż 5,5%, 

- 0,05 g przy spodziewanej zawartości węg l a ca łkow i tego 

większej niż 5,5% . 

Jeżeli zawartość siarki w próbce przewyższa 2%, należy 

zmniejszyć masę odw ażki do 0,025 9. Dno łódeczki przed 

naważeniem próbek pokryć tlenkiem glinowym wg 2 . 3f) w 

ilości 0,59. Po naważeniu próbki nałożyć następnę war st_ 

wę tlenku glinowego o masie 0,5 g i umieścić łódeczkę w 

eksykatorze, Po spraw dzen iu , że zwój siatki ł u b wełny 

srebrnej wg 2. 3e) znajduje się we właściwym położeniu, 

włę czyć ogrzewanie piec a, Oko ło 30 s przed osięgn ięciem 

temperatury 1350
0

C otworzyć dopływ tlenu, tak aby natęż .... 

nie przepływu wynosi ło 500 :- 600 cm
3
/min. Zes tawabsorr:>-

cy jny pOłęczyć z rurkę do spa lań, zgodni e z r ysunkiem .. 

Spiralę absorpcyjnę ( 7 ) napełnić wodę dest y lowanę i dodać 

3 . 
około 1 cm kwasu so lnego 1+3 wg 2. 3c) Z butl, ( U ), a na-

stępnie przez kilka minut mieszać strumieniem tlenu ca ł, 

zawartość spirali absorpcyjnej w ce lu dokładnego wymycia 

spirali, Po wymyciu spiral ę opróżnić i dwukrotnie pr'Zepłu-

kać wodę destylowanę z zachowaniem intensywnego prze-

pływu tlenu, Oczyszczonę s pir a lę absorpcyjl'l{l napełnić wo-

dę destylowal'l{l do ~ objętoś c i (na rysunku zaznaczona 

kreskę ) dodać z e strzykawki ( 10 ) 4.;. 6 krop l i roztworu 

fenoloftaleiny wg 2. 3b ) i miareczkować O,05N roztworem 

wodorotlenku barowego do bladoróżowego zabarwienia, 

zależności od całkoWitej zawartości węgl a w próbce, 

W 

do 

roztworu dodać ściś le określol'l{l ilość wg t ab l. l ,O,05N 

roztworu wodorotlenku barowego wg 2. 3h ) , 

Tablica 1 

Całkow ita zawar t ość 
Odważ- Ilość roztworu O,05N 

ka prób wodorotlenku ba ro-
węgla, % 

ki, cm3 g wego, 

do 2,70 
0,1 

12 

powyżej 2,70 do 6,60 24 

powyżej 6,60 do 9,50 
0,05 

21 

powyżej 9,50 d o 11,00") 25 

i) W przypa dku większej zawa rt ości węgla niż 11% 

i lość roztworu O,05N w odorot lenku barowego należy 

obliczyć , 

Równocześnie należy . .,mniejszyć przepływ 

3007- 400 cm
3
/min, Lódeczkę do spalań ( 4 ) 

tlenu do 

z odważkę 

próbki umieścić w rurze do spalań w ten spOsÓb, aby ś ro-

dek ł ó deczki zna jdował się w odległośc i 225 mm od s trefy 

najsi Iniej szego żarzenia, Kontynuujęc przepuszcz anie tlenu 

przesuwać łódeczkę bardzo powoli w kierunku najgorętsz ej 

części p i eca. Po 6 m in środek łódeczki powinien znajdować 

s ię w ś rodku strefy najsi lniejszego żarzeni a. Spalanie w 

st refie żarzenia przeprowadzić w ci ęgu 10 min. Po t y m cza

sie należy zwiększyć natężenie przepły\vu t lenu do 

600 c m
3
/min i przy stępić d o odmiareczkowania nie p rzere

agowanego nadmiaru O, 5N roztworu wodorot lenku barowego 

za pomocę O, 05N roztworu kwasu solnego wg 2. 3c ) , Po za 

kończeniu m iareczkowania opróżnić ca łę zawartość spira l i 

absorpcy jnej i jednocześnie zamknęć dopływy tlenu 

wyłęczyć piec elek t ryczny. 

oraz 

2,7, Obliczani e wyników oznaczania, Zawartość węgla 

(CU
) obli czyć w % wag. wg wzoru 
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w któ r ym: 

(v- V, ) • 0, 000299 

m 

v - całkowita objętość O,05N roztworu wodoro-

tlenku barowego, przeznaczona do reakc ji 

z wytworzonym dwutlenkiem węgla, cm
3

, 

V, - całkowita objętość O,05N roztworu kwasu 

sOlnego, zuiyta do odmiareczkowanla nadmi~ 

ru 0, 05N roztworu wodor ot lenku barowego, 
3 

cm , 

m _ odwaika popiołu lotnego lub żui la, g, 

0,000299 - i lość węgla odpowiadaj{lca 1 cm
3 

0, 05N roz-

0,2729 

tworu wodorotlenku barowego , g, 

- wsp6łczynnlk przeliczeniowy dwutlenku węg

la na węgiel, 

(C02) M - zawartość dwutlenku węgla w węglanach w 

próbce ana li tycznej pop i ołu lub żużla, ,.. 

2, B. OOpUszczalne róinice między wynikami oznaczań -

wg tabl. 2. 

Tablica 2 

Największa dOpUszczalna różnica 
między wynikami równoległych 

Zawartość (C Q
) 

oznaczań wykonanych 

w próbce analilycz- w tym samym la- w rÓinych labo_ 
nej popiołu lotnego boratorium, z ratorlach z tej 
lub żużla tej samej próbki samej próbki po_ 

popiołu lotnego piołu lotnego lub 
lub żużla iuila ,. ,. bezwzglttdne 

do l, ° 0,05 0,1 

powyżej 1,0005,0 0,2 0,4 

powYiej 5, ° 0,5 O,B 

2.9. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końcowy ozn~ 

czania naleiy przyJ{lć średni{l arytmetycz"\l wyni ków co 

najmniej dwóch oznaczań wykonanych w tym samym labora-

torium, spełniaj{lcych wymagani a wg 2. B. 

KON I EC 

~FORMACJE OODATKOWE 

l, Insty tucja oprac owujaca normę - Instytut Energetyki, 

Warszawa. 

2. Normy zwiazane 

BN-B2/6722-10.00 Popioły lotne i iuile z kotłów opala_ 

nych węglem kamiennym i brunatnym. Badania c hemicz

ne. Postanowienia ogólne 

BN-B3/6722-10.06 Pópioły lotne I iuile z kollów opala-

nych węglem kamiennym i brunatnym. Badania chem i cz-

ne. Oznaczanie zawartości dwutlenku węgla w węgla

nach 

3. Autor projektu normy - Norbert Szczyrba - Przedsię

biorstwo Zagospodarowania Odpadów Elektrownianych, Ka_ 

towice. 

4. Szczegółowa dokument ac ja spirali absorpcy jnej znaj

duje się w Przedsiębiorstw ie Zagospodarowan ia Odpadów 

Elektrownianych w Katow icach. 
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