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Popioty lotne i zuzle z kottéw opalanych
weglem kamiennym i brunatnym
Badania chemiczne

Oznaczanie zawartosci wegla
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Grupa katalogowa 0717

1, WSTEP

Przedmiotem normy jest oznaczanie zawartosci wegla
niezwigzanego w weglany, zwanego dalej weglem, znajdu-
jgcego sig w popiele lotnym i zuzlu z kottéw opalanych weg-

lem kamiennym i birunatnym,

2, METODA BADANIA

2,1, Zasada metody polega na iloSciowym spalaniu od-

wazki prébki analitycznej popiotu lotnego lub 2uzla w stru-
mieniu tlenu, absorpcji dwutlenku wegla powstajacego w
procesie spalania, oznaczaniu zaabsorbowanego dwutlenku
wegla i obliczeniu zawartoéci wegla niezwiazanego w weg-
lany /C“/ z réznicy zawartoéci wegla catkowitego i wegla

w weglanach, Zawarto$é dwutlenku wegla nalezy oznaczyé

réwnoczeénie wg ark, 06 niniejszej normy,

2,2, Aparatyra i przyrzady, Zestaw wg rysunku,

2,3, Odczynniki

a) Czerwieh metylowa - wskaznik, roztwér 0, 1-procen-
towy,

b) Fenoloftaleina - wskaznik, roztwér alkoholowy O, 1-
-proéentowy.

c) Kwas solny (1,19) cz. d, a,, roztwér 0,05N i 143,

d) Nadtlenek wodoru cz, d, a, , roztwér 1-procentowy obo-
jetny wobec czerwieni metylowej,

e) Srebro cz, - siatka z drutu o érednicy okoto 0,2 mm,
400 oczek na 1 cm:Z lub wetna z czystego srebra,

f) Tlenek glinu cz, d, a, , wielkoéci ziarna ponizej 0,1 mm
wyprazony w temperaturze 135000_

g) Wapno sodowane-lub azbest sodowany,

h) Wodorotlienek barowy cz, d, a,, roztwér 0, 05N,

1) Wodorotlenek sodowy cz, d, a,, roztwér 0,05N,

2, 4, Przygotowanie prébki do badari, Prébke analitycz-

na popiotu lotnego lub zuzla nalezy przygotowaé wg BN-82/
6722-10,00 p, 2,1,
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1 - rotometr do mierzenia natezenia przeptywu tlenu z szybkoscia 300 cm /mm 2 pret kantalowy dtugoscr okoto 450 mm,
wycechowany od strony sptaszczonego korfica, wykonany z materiatu odpornego na temperature 1350 °¢ i osadzony w korku

zamykajgcym rure od strony wlotu tlenu, 3 - piec elektryczny rurowy jedno- lub dwuczesciowy o takiej konstrukcji, aby
umieszczona w nim rura do spalania mogta osiagnaé na diugosci okoto 125 mm temperaturg od 1250°C do 1350°C, dopuszcza
sig takze piec nawojowy (z nawojem molibdenowym, wolframowym, platynowym lub platynowo-rodowym) lub silitowy, 4 -

tédeczka do spalan, porcelanowa nieszkliwiona lub kwarcowa diugoéci okoto 60 mm, szerokosci 12,5 mm i gtebokos$ci okoto
10 mm, odporna na temperature l350°C, $ - rura do spalar o $rednicy wewnetrznej okoto 20 mm, dtugoéci okoto 700 mm,
z przezroczystego kwarcu lub z ogniotrwatej porcelany, nieprzepuszczalnej dla gazéw w temperaturze 1350°C; zaleca sie¢
stosowanie rury zbieznej u wylotu, umozliwiajacej bezposrednie potaczenie z zestawem absorpcyjnym, 6 - igta do strzy-
kawki lekarskiej o wymiarach 1x50 mm taczgca rurg do spalar ze spirala absorpcyjna, 7 - spirala absorpcyjna majaca
9 zwojéw o érednicy 11,5 mm, 8 - gtowica spirali, 9 - rurka wylotowa gtowicy, umozliwiajaca ujscie tlenu przeptywajace-
go przez spirale, 10 - strzykawka lekarska pojemnoéci 5 cm3 z igta o wymiarach 0, 63x50 mm do roztworu fenoloftaleiny,
11 - butla laboratoryjna z tubusem na roztwér kwasu solnego 143, 12 - butla laboratoryjna z tubusem na wode destylowana
o pojemnosci 10 5 15 dm3, 13 - biurety automatyczne pojemnoéci 500 em3 ze zbiornikiem o pojemnosci 1 dm3, 14 - pochta-
niacze szklane w ksztatcie lejka cylindrycznego ( napetnione wata i wapnem sodowanym), 15- absorber (ptuczka Drechsla)
nr 3151 wg katalogu szkta,

2,5 Przygotowanie aparatury do oznaczania brze przylegat do $cianek rury, Zwdj ten umiesci¢ w  ru-

rze do spalan w odlegtoéci 75 mm od jej wylotu, W celu

2,5, 1, Przygotowanie rury doﬁsgalar’\, Py e spalad sprawdzenia prawidiowego umieszczenia zwoju spalié w
(5) umieéci¢ w piecu w ten sposéb, aby czes¢é wylotowa wy- R ISSOOC, postepu e Zauinis 2 b, 1.8, o
stawata z pieca do okoto 75 mm, Do wlotu rury witozyé ko- 0,5 g popiotu zawierajacego 1 2% siarki, w Sdeczee do
rek z pretem kantalowym (2), a ramig T-rurki potgczyé z —
przewodem doprowadzajpcym tlen, Oznaczyé iloéé powstatych tlenkéw siarki w oddzielnym

2,5,2, Przygotowanie zwoju siatki (wetny __srebrnej) absorberze wg 2, 2b) podtaczonym do zestawu w miejsce
3
1-procentowego

i um'ieszczenie go w rurze do spalaf, Przygotowad zwéj spirali absorpcy jnej, zawierajacym 90 cm

siatki (wetny) diugr =i 75 mm i o takiej $rednicy, aby do- roztworu nadtlenku wodoru wg 2,2d) i odmiareczkowaé
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utworzony kwas siarkowy 0, 05N roztworem  wodorotienku

sodowego wg 2. 3i) wobec czerwieni metylowej wg 2, 3a).
Przy prawidiowym umieszczeniu zwoju siatki lub  wetny
srebrnej do zobojetnienia 90 cm3 roztworu nadtlenku wodo-
ru uzytego do absorpcji potrzeba nie wiecej niz 0,2 cm3
0,05N roztworu wodorotlenku sodowego, W przypadku zu-
2ycia do zobojetnienia wigkszej iloSci roztworu wodoro-
tlenku sodowego, nalezy przesuwaé¢ w rurze zwdj siatki lub
wetny srebrnej po 5 mm tak, aby uzyskaé odpowiedni wynik
miareczkowania, Wtasciwe potozenie zaznaczyé na rurze,
Zwéj siatki lub wetny srebrnej moze zaabsorbowaé najwy-
2ej 0,035 g siatki catkowitej, zawartej w badanej odwazce
popiotu lub 2uzla, W przypadku przekroczenia tej wartosci
nalezy zwéj wymienié lub oczyécié przez wygotowanie w
wodzie destylowanej przez 5 min, a nastepnie w stezonym
roztworze amoniaku przez 2 min i ponownie w wodzie przez
5 min, Po oczyszczeniu zwéj nalezy wysuszyé, Oczyszcza-
nie zwoju siatki lub wetny srebrnej mozna przeprowadzaé

tylko wtedy, gdy nie wykazuja one oznak nadtopnienia.

2,5 3, Sprawdzanie szczelnoséci zestawu aparatury, Ze-

staw aparatury przygotowaé wg rysunku, Sprawdzié szczel
noéé zestawu aparatury w nastepujacy sposob: przez ze-
staw przepuszczaé tlen z natgezeniem przyptywu objetosci
300 cm3/min_ Zamknaé rurke wylotowa gtowicy (9) wezem
gumowym ze &ciskaczem $érubowym oraz zamknacé wlot rury
do spalan korkiem gumowym i zamknac doptyw tlenu, Utrzy-
manie sig grzybka rotametru (1) na ustawionym uprzednio
poziomie w ciagu 1-2 min dowodzi szczelnoéci zestawu apa-
ratury. W przypadku nieutrzymania sie grzybka rotametru
na ustawionym poziomie uszczelni¢ wylot rury do spalai
i potaczenie ze spiralg absorpcy jna i ponownie sprawdzié

szczelnoéé zestawu aparatury jw,

2,6, Wykonanie oznaczania, Z probki analitycznej popio-

tu lub 2uzla, przygotowanej wg 2, 4, odwazyé w tédeczce do
spalai z doktadnoscia do 0,0002 g:

- 0,1 gprzy spodziewanej zawartoéci wegla catkowitego
nie wigkszej niz 5,5%,

- 0,05 g przy spodziewanej zawartosci wegla catkowitego
wigkszej niz 5,5%.

Jezeli zawarto$é siarki w prébce przewyzsza 2%, nalezy
zmniejszyé mase odwazki do 0,025 g, Dno tédeczki przed
nawazeniem probek pokryé tlenkiem glinowym wg 2, 3f) w

iloéci 0,5 g. Po nawazeniu probki natozyé nastepna warst-

we tlenku glinowego o masie 0,5 g i umieéci¢ tédeczke w
eksykatorze, Po sprawdzeniu, ze zwdéj siatki fub wetny
srebrnej wg 2, 3e) znajduje si¢ we wiasciwym potozeniu,

wtaczyé ogrzewanie pieca, Okoto 30 s przed osiggnigciem

o
temperatury 1350 C otworzyé doptyw tlenu, tak aby nateze-

nie przepiywu wynosito 500 - 600 cm3/min, Zestaw absorp-
cyjny potaczy¢ z rurka do spalanl, zgodnie z rysunkiem,
Spirale absorpcyjna (7) napetnié woda destylowana i doda¢
okoto 1 cm3 kwasu solnego 1+3 wg 2. 3c) z butli (11), a na-
stepnie przez kilka minut mieszac strumieniem tlenu catg
zawartos¢ spirali absorpcyjnej w celu doktadnego wymycia
spirali, Po wymyciu spirale oprézni¢ i dwukrotnie przeptu-
kaé¢ woda destylowana z zachowaniem intensywnego  prze-

ptywu tlenu, Oczyszczong spirale absorpcyjna napetni¢ wo-

da destylowana do %4 objetodci (na rysunku

zaznaczona
kreska) dodaé ze strzykawki (10) 4 = 6 kropli roztworu
fenoloftaleiny wg 2, 3b) i miareczkowaé 0,05N roztworem

wodorotlenku barowego do bladorézowego zabarwienia, W
zaleznoéci od catkowitej zawartoéci wegla w prébce, do
roztworu dodaé¢ $ciéle okreélona ilo$¢ wg tabl, 1, 0,05N

roztworu wodorotlenku barowego wg 2, 3h),

Tablica 1

O 7z~ [1losé N
Catkowita zawartosé dwaz’ ke rocbaors (53

ka prob4{wodorotlenku baro-

wegla, % =
i, g wego, cm
do 2,70 0,1 12
powyzej 2, 70 do 6, 60 24
j 0
powyzej 6,60 do 9,5 0,05 21
powyzej 9,50 do 11,00") 25
1) W przypadku wieksze] zawartoéci wegla niz 11%

iloé¢ roztworu 0, 05N wodorotienku barowego nalezy
obliczyé,

Réwnoczeénie nalezy gmniejszyé przeptyw tlenu do

300 = 400 cm3/min. tédeczke do spalaii  (4) 2z odwaikp
prébki umie$cié w rurze do spalaih w ten sposéb, aby $ro-
dek tédeczki znajdowat sie w odlegtosci 225 mm od strefy

najsilniejszego zarzenia, Kontynuujac przepuszczanietlenu
przesuwaé tédeczke bardzo powoli w kierunku najgoretszej
czesci pieca, Po 6 min $rodek tédeczki powinien znajdowac
sig w $rodku strefy najsilniejszego zarzenia, Spalanie w
strefie 2arzenia przeprowadzi¢ w ciggu 10 min, Po tymcza-
sie nalezy zwigkszyé natezenie przeptywu tlenu do
600 cms/min i przystapi¢ do odmiareczkowania nie przere-
agowanego nadmiaru 0, 5N roztworu wodorotlenku barowego
za pomoca 0, 05N roztworu kwasu solnego wg 2, 3c). Po za-

koAczeniu miareczkowania opréznié cata zawarto$é spirali

absorpcyjnej i jednoczesdnie zamkngé doptywy tlenu oraz
wytaczyé piec elektryczny,
2, 7. Obliczanie wynikéw oznaczania, Zawartos¢ wegla

(C?) obliczyé w % wag. wg wzoru
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a (V=V,) -0,000299

a
cl= — 100 0,2729: (CO,) m

w ktérym:

V - catkowita objetoSé 0,05N roztworu wodoro-
tlenku barowego, przeznaczona do reakcji
z wytworzonym dwutlenkiem wegla, cm3,

V, - catkowita objetos¢ 0,05N  roztworu kwasu
solnego, zuZyta do odmiareczkowania nadmia-
ru 0, 05N roztworu wodorotlenku

3
cm

barowego,

m - odwazka popiotu lotnego lub zuzla, g,
0, 000299 - ilo&é wegla odpowiadajaca 1 cm3 0,05N roz-
tworu wodorotlenku b&rowego, g,
0,2729 - wspétczynnik przeliczeniowy dwutlenku weg-
la na wegiel,
(COZ) ’: - zawartoé¢ dwutlenku wegla w weglanach w

prébce ahalitycznej popiotu lub zuzla, %.

2,8, Dopuszczalne réznice miedzy wynikami_ oznaczarh -

wg tabl, 2,

Tablica 2

Zawartoéé (C9)

w prébce analitycz-
nej popiotu lotnego
lub zuzla

Najwigksza dopuszczalna réznica
miedzy wynikami réwnolegtych
oznaczah wykonanych

w tym samym la-
boratorium, z
tej samej proébki
popiotu lotnego

w réznych labo-
ratoriach z tej

samej prébki po-
piotu lotnego lub

lub zuzla zuzla
% % bezwzglgdne
do 1,0 0,05 0,1
powyzej 1,0 do 5,0 0,2 A
powyzej 5,0 0,5 0,8

2,9, Wynik koficowy oznaczania, Za wynik koficowy ozna-

czania nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczna wynikéw co
najmniej dwéch oznaczah wykonanych w tym samym labora-

torium, spetniajacych wymagania wg 2. 8,

KONIEC

NFORMACJE DODATKOWE

1, Instytucja opracowujaca norme - Instytut Energetyki,

Warszawa,

2, Normy zwigzane

BN-82/6722-10, 00 Popioty lotne i zuzle z kottéw  opala-
nych weglem kamiennym i brunatnym, Badania chemicz-
ne, Postanowienia ogélne

BN-B3/5722-10, 06 Popioty lotne i 2uzle z kotiéw opala-

nych weglem kamiennym i brunatnym, Badania chemicz-

ne, Oznaczanie zawartosci dwutlenku wegla w wegla-

nach

3, Autor projektu normy - Norbert Szczyrba - Przedsie-

biorstwo Zagospodarowania Odpaddéw Elektrownianych, Ka-

towice,
4, Szczegbtowa dokumentacja spirali absorpcyjnej znaj-

duje sie w Przedsigbiorstwie Zagospodarowania Odpadéw

Elektrownianych w Katowicach,
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