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1. WSTEP

1.1 Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg fizy=-
kochemi¢zne i technologiczne metody badan aktyw=-
nych napetniaczy typu krzemionek i krzemiandw.

1.2, Zakres stosowania metod, Metody podane w

normie nalezy stosowaé¢ do badania aktywnych napel-
niaczy typu krzemionek i krzemiandéw, stosowanych w

przemysle gUmMOWym.

1. Nor ZWigzane
PN-65/C=04205 Guma. Prébki do oznaczania wiasno-
Sci mechanicznych prZy rozcigganiu
PN-65/C=-04206 Guma. Oznaczanie wlasno$ci mecha-
nicznych przy rozcigganiu
PN-66/C=04208 Guma. Oznaczanie podwulkanizowania
mieszanek za pomocg aparatu Mobneya
PN-64/C-04238 Guma,Pomiar twardoscig metodg Share’a
PN-55/C=04254 Guma. Oznaczanie wskaznika wytrzy-
matosci na rozdzieranie metodsg Goodricha
PN-54/C-04255 Guma., Oznaczanie elastycznosci me-
todg Schob’a
PN-57/C-04273 Guma, Oznaczenie $cieralnosci na
aparacie Grasselli, typ Metallist
PN-65/C=04278 Guma, Oznaczanie lepkosci za pomo-
cg lepkosciomierza wg Mooneya
PN-58/C-04400 Pigmenty. Pobieranie prébek
PN-68/C=04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma=-
¥ych zawartosci siarczanédw w bezbarwnych roz-
tworach metodg turbidymetryczna
PN-68/C-06500 Analiza chemiczna, Przygotowanie
h odczynnikéw roztwordéw pomocniczych
twordéw do kolorymetrii i nefelometrii
-59/C=24010 Stearyna techniczna
PN-58/C=81015 Biel cynkowa
PN-60/C-83030 Przyspieszacze wulkanizacji. Przy-
spieszacz D ¢
PN-60/C-83031 Przyspieszacze wulkanizacji. Przy-
spieszacz DM
PN-67/C=84033 Siarka mielona
PN-68/C-04099 Guma., Wytyczne przechowywania i
konserwacji wyrobdéw gumowych
PN=-56/C-96022 Przetwory
ekstrakcji
BN-66/7011=-23 Metody badanh surowcdéw ceramicznyche
Pelna analiza chemiczna skaleni, kaolindéw i
glin szlachetnych

oraz Ioa-

naftowe, Benzyna do

2¢ BADANTA FIZYKOCHEMICZNE

2+1s Wytyczne ogdlne, Do wszystkich  czynnosci
analitycznych stosuje sig¢ wode¢ destylowang - w

tresci okre$lang terminem "woda" - oraz od¢zynni-
ki o stopniu czystosci cz.d.ae

2.2, Pobieranie proébek nalezy przeprowadzad
zgodnie 2z PN-58/C-04400,

2e3s Rodzaje badan

a) oznaczanie gestosci,

b) oznaczanie zawartosci wilgoci,

¢c) oznaczanie strat po prazeniu,

d) oznaczenie zawartoséci krzemionki (Si02),

e) oznaczanie zawartosci tlenku
(Fe203 )y

f) oznaczanie
(81,05),

g) oznaczanie

zelazowego

zawartosci  tlenku glinowego

zawartoéei tlenku wapniowego(CaO),

h)
i)

J)

oznaczanie
oznaczanie
oznaczanie
oznaczanie
oznaczanie
oznaczanie
w wodzie,

oznaczanie
oznaczanie
oznaczenie
oznaczanie
oznaczanie
oznaczanie

zawartosci
zawsrtosci
zawartosci
zawartoéci
zawartosci
zawartosci

zawartosci
odsiewu,

tlenku magnezowego(Mg0),
tlerku manganawego(¥no),
tlenku miedziowego(Cu0),
tlenku sodowego(NaEO),
siarczandw (SOE') 5

substancji rozpuszczal-

chlorkéw (C17),

gestosci nasypowe],

pH zawiesiny wodnej,

liczby wodnej,

adsorpcji n=dwubutyloaminy.

244, Sposdb wykonania badan

2.441. Oznaczanie gestosci
2e8s1s1s Odczynniki i roztwory, Benzen.
2elte1s2s Przygotowanie prébki. Badany napeiniacz

przesiaé przez sito o wymiarach boku oczka

kwa-

dratowego okolo 0,25 mm i wysuszyé do state] masy
w temperaturze 100 <+ 10500.

2+4,1,3%, Wykonanie oznaczania, Zwazyé czysty i

suchy piknometr pojemnos$ci 50 cn’ 3z doktadnosciag
do 0,0002 g, a nastepnie piknometr nspeilniony ben-
zenem o temperaburze doktadnie 20°C. Po oproznie-—
niu i wysuszeniu piknometru wsypaé¢ badany napei-
niacz do okoto 1/3 objetosci piknometru i zwazydé.

Ziednoczenie Przemystu Gumowego
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 31 maja 1968 r.
jako norma obowigzujgca w zakresie metod badan od dnia 1 stycznia 1970 r.

(Mon. Pol. nr 27/1969 poz. 218)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE

Druk. Wyd. Norm. W-wa Ark. wyd. 1,50 Nakt. 1600 + 61 Zam. 2741/69

Cena zt 7,20
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Wlaé okoo 20 cm” benzenu i wymieszaé ruchem ob-
rotowym do caikowitego zwilzZenia napeiniacza,Otwar-
ty piknometr 2z zawartoscig wstawié do, eksyka-
tora prézniowego i wypompowywaé z niego powietrze
tak diugo, az z napeiniacza przestang wydobywaé
sie pecherzyki powietrza, co trwa zwykle okolo
2 godz. Nastepnie wyjgé piknometr z eksykatora,
doprowadzié zawartosé do temperatury sScisle 2000,
dopeinié w tej temperaturze benzenem do objetosci
50 cm3, zamkngé i zwazydé.

Gestoéé napelniacza (g ) obliczyé
Wz oru

w g;/cm5 wg

(ms—-m1) °d

£= (m, —m,) — (m, —m,)
w ktbérym:
m, - masa pustego piknometru, g,
m, - masa piknometru napeinionego benzenem, g,
m, = masa piknometru z napelniaczem, g,
m, = masa piknometru z napelniaczem po dopeinie-
nie benzenem, g,
d - gestosé benzenu w temperatursze 20°C, g/cmz

2elelelts Wynik, Za wynik przyjaé srednig aryt-

metyczna wynikéw dwdéch oznaczan roéznigcych sie
miedzy soba nie wiegcej niz o 5% wyniku mniejszego.

2942, Oznaczanie zawartosci wilgoci

2el4e2¢1, Wykonanie oznaczania, W niskim i sze-
rokim naczyhku wagowym, wysuszonym do stalej ma-

sy w temperaturze 100 =+ 10500, odwazyé okolo 2 g
badanego napeiniacza z doktadnoscig do 0,0002 g i
suszy¢é do statej masy w temperaturze 100 = 105°C,
Pierwsze suszenie powinno trwaé 2 godz, nastepne
po 1/2 godz. Przed kaidym wazeniem naczynko
z zawartoscig studzié w eksykatorze.

Zawartoéé wilgoci (X,) obliczyé w procentach wg
wzoru

wraz

(m—m,) +100
X1=' m

w ktérym:
m - odwazka napeiniacza, g,

m, - masa napeiniacza po wysuszeniu, g.

1
2e442,2, Wynik, Za wynik przyjaé Srednig arytme-

tyczng wynikéw dwoéch oznaczan réznigcych sie mie-

dzy sobg nie wigcej niz o 5% wyniku mniejszego.

2e4e3es Oznaczanie strat po prazeniu

2elte3¢1, Wykonanie oznaczania, W tyglu platyno-
wyn lub porcelanowym wyprazonym do statej masy w
temperaturze 1000 £50°C odwazyé okolo 2 g badane-
g0 napeiniacza z dokadnosciag do 0,0002 g i pra-
zy¢ do statej masy w temperaturze 1000 +50°C, Przed
kazdym wazeniem tygiel wraz z zawartosciag studzié
w eksykatorze,

Straty po prazeniu (Xz) obliczyé w procentachwg
wzoru

(m -—m,]) * 100

2 m

w ktérym:
m « odwazka napelniacza, g,
m, = masa napeiniacza po wyprazeniu, g.

2elte 32, Wynik, Za wynik przyjaé érednig arytme-
tyczng wynikéw dwéch oznaczan réznigcych sie mie-
dzy sobg nie wigcej niz o 5% wyniku mniejszego.

2eltelte Oznaczanie zawartoéci krzemionki (810,)

2e4e4el1, Zasada oznaczania, Badany material roz~
ktada sie¢ przez stapianie z weglanem sodowym, wy-
dzielajac nastepnie krzemionke przez odparowywarie
z kwasem solnym. Po odsgczeniu i wyprazeniu krze-
mionke usuwa si¢ przez odparowywanie z kwasem flu-
orowodorewym, obliczajac jej zawartosé z roznicy
mas przed i'po traktowaniu kwasem. Przy badaniu
napeiniaczy typu krzemionek wstepne operacje sta-
piania z soda i odparowywania z kwasem salnym moZ-
na pomingé,

2eltelts 2o Odczynniki i roztwory

a) Weglan sodowy bezwodny.

b) Kwas solny (1,19) i roztwér 1+3.

¢) Azotan srebra okoko, roztwér 0,1n.

d) Kwas siarkowy (1,84), roztwér 1+2.

e) Kwas fluorowodorowy, roztwér 40-procentowy.
f) Pirosiarczan potasowy.

2e4elte3, Wykonanie oznaczania, Okoto 1 g napel-

niacza odwazy¢ do tygla platynowego z doktadnoécig
do 0,0002 g. Prébke wymieszaé dokladnie z 4 g we-
glanu sodowego, umieszczajgc na wierzchu Jeszcze
okoto 1 gz weglanu. Ogrzewaé pod przykryciem po-
czatkowo ostroznie przez 5 + 10 min, a nastepnie
zwigkszaé stopniowo ogrzewanie, ogrzewajac w kofi-
cu silnie (w temperaturze 900 = 100000, w razie
potrzeby 1200°C) do catkowitego stopienia sie me-
szaniny, co trwa zwykle okolo 20 min, Unikaé zby=-
tecznego przedituzania ogrzewania w wysokiej tem=—
peraturze. Stop ostudzié i wylugowaé gorgca woda
do parownicy porcelanowej. Tygiel wypiukaé roz=—
tworem kwasu solnego (1+3), a nastepnie woda. Do |
parownicy wlaé 10 cm’ kwasu solnego (1,19) i po
rozpuszczeniu stopu odparowaé roztwér na tazni
wodnej do sucha, a nastepnie pozostawié do zaniku
zapachu kwasu solnego (okoXo 1 godz). Po ochto-
dzeniu zwilzyé osad 10 cn” roztworu kwasu solnego
(1419), dodaé 100 cm? gorgcej wody i doktadnie wy-
mieszaé. Osad odsgczyé przez éredni sgczek i prze-
myé goraca wodg do zaniku reakcji na jon chlorko-
wy (prébka przesgczu moze wykazywaé tylko stabg
opalescencje po dodaniu azotanu srebra). Zebrany
przesgcz przenies? iloSciowo do tej samej parow-
nicy i ponownie odparowaé na tazni wodnej do su-
cha, kontynuujgc nastepnie ogrzewanie do zaniku
zapachu kwasu solnego (okolo 1 godz). Osad zwil-
zyé 5 em® roztworu kwasu solnego (1,19), dodaé
50 cm” goracej wody, przesaczyé przez twardy sg-
czek do kolby pomiarowej pojemnoéci 250 cm3,prze-
mywajac osad na saczku goraca woda do zaniku re-
akcji na jon chlorkowy., Przesgcz pozostawié do
dalszych oznaczan. Obydwa sgczki z osadem  umie-
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gcié w tyglu platynowym i po spaleniu sgczka w
mozliwie niskiej temperaturze wyprazaé osad w tem—
peraturze 1000 150°C do statej masy (m,),wazgc z
doktadnoécia do 0,0002 g. Zawartosé tygla zwilzyé

roztworem kwasu siarkowego, dodaé 5 cm3 roztworu

kwasu fluorowodorowego i odparowaé do sucha ogrze-
wajgc poczgtkowo na %azni parowej, a nastepnie pod
koniec na tazni piaskowej do zaniku par kwasu siare
kowego. Tygiel z pozostatoscig wyprazyé w tempe-
raturze 1000 *50°C w ciggu 15 min (m,)« Pozosta-
to5¢ w tyglu stopié ostroznie z 1 + 2 g pirosiar-
czanu potasowego, stop rozpuscié w roztworze kwa=-
su solnego (1+3) i po ewentualnym przesaczeniu do-
taczyé do przesgczu po krzemionce. Uzupelnié za-
wartoéé kolby pomiarowej w temperaturze 20°C  do
kreski wodg (roztwér R,)e W napelniaczach typu
krzemionek prébke mozna bezposrednio po odwazZeniu
w tyglu platynowym zwilzyé roztworem kwasu siar-
kowego, odparowaé do zaniku par kwasu siarkowego,
wyprazyé do stalej masy w temperaturze 1000 £50°C,
a nastepnie usungé krzemionke przez odparowywanie
z fluorowodorem w sposéb opisany powyzej. Roztwédr
qurzygotowaé w tym przypadku przez rozpuszczenie
stopionej pozostalosci z pirosiarczanem potasowym
i rozcienczenie w kolbie pomiarowej do objetoéci
250 cm?, |
Zawartosé krzemionki (X,) obliczyé w procentach

Wg wzoru

_(my—m,) 100

3 m

w ktérym:
m = odwazka napeiniacza, g,
m, = masa tygla z osadem po wyprazeniu, g,
/m, = masa tygla z pozostatodcia po odparowaniu z
fluorowodorem, g.

Soltelholty Wynik, Za wynik przyjgé éredniag aryt-
metyczng wynikdéw dwéch oznaczahn  réiznigeych sie
miedzy sobg nie wiecej niz o 1% wyniku mniejszegp.

2e495. Oznaczanie zawartosci tlenku #elazowego
(Fe 05) -

2e4e5.1s Zasada oznaczania, W przesgczu otrzy-
manym po oddzieleniu krzemionki oznacza sie zela-
zo kolorymetrycznie przeprowadzajgc je w barwny
zwigzek zespolony z rodankiem,

2e%49592¢ Odczynniki i roztwory

a) Nadtlenek wodoru, roztwér 3-procentowy (woda
utleniona),

b) Kwas solny, roztwér 2n.

¢) Rodanek amonowy, roztwér 20-procentowy.

d) Roztwér wzorcowy zelaza - przygotowany wg
PN=-68/C=06500 ps 3.2.2.57, rozciehczony w stosun-
ku31=99. 1 cm? tego roztworu zawiera 0,00001g
Fe”’t,

2elteDe3e Przyrzady, Fotokolorymetr elektryczny.

2eleDelts Sporzgdzanie krzywej wzorcowej. Przy-
gotowaé serig¢ roztworéw do sporzadzania  krzywej

wzorcowej odmierzajac z biurety: 2,5; 5; 10; 153
20 1 25 cm3 wzorcowego roztworu zelaza do kolb

pomiarowych pojemnosgci 50 cm5. Kolejno do kazdego
z roztworéw dodad 2 cm’ roztworu kwasu solnego,
5 cm? roztworu rodanku amonowego i dopeinié woda
do kreski. Nastepnie mierzyé na fotokolorymetrze

absorpcje poszczegdlnych roztworédw stosujgc filtr
niebieski i kuwete o diugosci dobrane]j odpowied-
nio do, zakresu pomiarowego aparatu przy podanych
stezeniach. Jako roztwér odniesienia stosowaé wo-
de destylowang. Wykreslié krzywg wzorcowa, odkila—
dajac na osi rzednych stezenia zelaza w g/50 cm5,
a na osi odcietych odpowiadajgce im wartosci ab-
sorpcji, odczytane na skali fotokolorymetru.

2949545+ Wykonanie oznaczania. 10 cm5 roztworu
Ry wg 2.4.4.3 pobraé pipeta do zlewki pojemnosci
100 cm?,

rozcienczyé wodg do objetosci okolo
20 cm3, dodaé¢ kilka kropel wody wutlenione]
i ogrzewaé ostroznie do wrzenia w ciggu okolo
5 min. Po ostudzeniu roztwér przeniesé do kolby

pomiarowej 50 cms, dodaé 2 cm’ roztworu kwasu sol—
nego oraz 5 cm” roztworu rodanku amonowego i roz-—
cienczyé do kreski wodg.

Zmierzyé¢ absorpcje éwiatla stosujac identyczne
warunki jak przy sporzadzaniu krzywe] wzorcowej i
odczytaé z krzywej wzorcowe] zawartosé zelaza w
badanym roztworze. W przypadku gdy zakres krzywej
nie obejmuje zmierzonej wartoéci absorpcji, pow-
térzyé oznaczanie pobierajac odpowiednio mniejsza
lub wiekszg objetosé roztworu Rye

Zawartosé tlenku zelazowego (X,) obliczyé wpro-
centach wg wzoru

X=

a *1,43-V, +100
V;-nt

w ktorym:
a - zawartosé 2Zelaza odczytana z Kkrzywej
WZOorcowej, g, '
1,43 = mnoznik do przeliczania Zelaza na FeEOB’
vV, - ca%kowita objetosé roztworu R’I WE 2elte e 3,
cm”,
V, = objetosé czeidci roztworu, R, pobranej do
oznaczania, cmB,
m = odwazka napeiniacza wg 2.4.4.3, Se

2e455464 Wynik, Za wynik przyjgé¢ Srednia aryt -
metyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczan roz-
nigcych sie miedzy sobg nie wiecej niz 10% wyniku
mniejszegoe.

2e4e6s Oznaczanie zawartosci tlenku _glinowego
(A13Q31L Z roztworu Rq otrzymanego w 2.4.4.3 o0d-
mierzyé pipetg 50 cm’ do kolby stozkowej pojem=-
noséci 250 en’ i wykonaé oznaczanie wg BN-66/7011=23
Pe 2¢5¢4, stosujgc 0,02n roztwér wersenianu dwu-
sodowego. W przypadku gdy roztwdr po dodaniu kom-
pleksonianu miedzi i wskaznika PAN wg BN=66/
7011=23 pe 245¢4+4 nie zabarwi sie na fioletowo,
nalezy przed przystgpieniem do miareczkowania do-
daé kroplami octanu amonowego do pojawienia sie
barwy fioletowej.

Zawartos¢ tlenku glinowego (X,) obliczyé w pro-
centach wg wzoru

| a*M *0,05096 -V, 100

V,»m

X=
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w ktérym:

a - objetosé roztworu wersenianu dwuso-
dowego zuzytego do miareczkowania
wobec PAN, cm”, ’

M - molowoéé roztworu wersenianu dwuso-
dowego,

0,05096 - ilosé A1203 odpowiadajgca 1 cm3 1m
roztworu wersenianu dwusodowego, g,
V, - caikowita objetos¢ roztworu R, wg
2o4o4a3, cmo,
V, = objetosé roztworu R1 pobrana do ozna=-
czania, cm”,
m = odwazka napeiniacza wWg 2.4.4.3, Se

2o4+7. Oznaczanie zawartosSci tlenku wapniowego
(Ca0), Z roztworu R1 otrzymanego wg 2.4.4.3 pobraé

pipetg 50 cm3 i oznaczyé¢ tlenek wapniowy wg BN=-66&/
7011-23 pe 2.5.5, stosujgc przy oddzielaniu wodo-
rotlenkéw zelaza i glinu wg 2.5.5.4 zamiast wody
amoniakalne] = ‘In roztwdr wodorotlenku potasowegoe
Zawartoéé tlenku wapniowego (X,) obliczyé wrro-
centach wg wzoru
X=a- M -0,05608 Vv, *100

6 YZ° m

w ktérym:

@ = objetosé roztworu wersenianu dwusoc )=
wego zuzytego do miareczkowania wobec
kalcesu, cm3,

M = molowo$é roztworu wersenianu dwusodo-
wego,

0,05608 - ilosé¢ Ca0 odpowiadajgca 1 cn? 1m roz-
tworu wersenianu dwusodowego, Se

V, - calkowita objetosé

2.4.4.3, cn”,
V, = objetosé roztworu R, pobrana do ozna-

roztworu Rq wg

czania, cm”,
m = odwazka napeiniacza Wg 2edele3, Ze

2e458, Oznaczanie zawartoSci tlenku magnezowego.
Z roztworu R4 otrzymanego wg 2.4.4.3 pobraé pipe=-

tg 50 cm3 i oznaczyé tlenek magnezowy wg  BN-66/
7011=23 De 2.5.6.

Zawarto$é tlenku magnezowego (X,,) obliczyé w pro-
centach wg wzoru

(b— a) *M +0,04032 -V, +100

X,T—' ‘fz. m

w ktérym:

b = objetosé roztworu wersenianu dwusodo-
wegq zuzytego do miareczkowania wobec
czerni eriochromowej T, cm%

a - objetosé roztworu wersenianu dwusodo-
wego zuzytego do miareczkowania wobec
kalcesu wg 2.4.7, g,

0,04032 - ilo%é MgO odpowiadajaca 1 cm” 4m Toz-
tworu wersenianu dwusodowego, g,
V, = calkowita objetosé roztworu R,I wg
Loltelte?y cm3,
V, = objetosé roztworu Rq pobrana do ozna-
czania, cm”,

m = odwazka napeilniacza Wg 2.4.4.3, g,
M - molowos¢ roztworu wersenianu dwusodo-
WEegO0

2¢4+9, Oznaczanie zawartosdci tlenku manganawego
jMnO!

2e%e9s1, Zasada oznaczania, Mangan oznacza sie

kolorymetrycznie po utlenieniu nadjodanem do bar-
wnego jonu nadmanganowego.

2el43942s Przyrzady, Fotokolorymetr elektryczny

2ele o _Odczynniki i roztwo

a) Kwas solny (1,19), roztwér 1+1.

b) Kwas azotowy (1,4).

¢) Kwas siarkowy (1,84).

d) Kwas fosforowy (1,7).

e) Nadjodan potasowye

f) Wzorcowy roztwér manganu, przygotowany wg
PN-68/C=06500 De 3¢2¢1.31, rozcienczony w stosun-—
ku 1:49. Roztwédr rozcienczony nalezy przygotowaé
w dniu oznaczania. 1 cm3 roztworu zawiera 0,00002 g
¥n°*,

2e4e9s4, Sporzgdzanie krzywej wzorcowej, FPrzy-
gotowaé serie roztworéw do sporzgdzania krzywe]
wzorcowej odmierzajgc z biurety roztwdér wzorcowy
w ilosci 1 + 10 cm3 i rozcienczajgc go wodag do
objetosci okolo 25 cm5. Kolejno do kazdego z roz-
twordéw dodawaé 5 cn’ kwasu siarkowego, 3 cm” kwa-
su fosforowego, O,4 g nadjodanu potasowego,
ogrzaé prawie do wrzenia i pozostawié w temperatu-
rze 90 = 100°C na przecigg 5 = 15 min., Gdy inten-
sywnosé zabarwienia przestaje wzrastaé, roztwér
ostudzié, przenie$é do kolby pomiarowe]j pojemnos—
ci 50 cm3 i rozcieficzyé do kreski wodg, Zmierzyé
kolejno na fotokolorymetrze absorpcje roztworédw
stosujge filtr 261ty i kuwete o dlugosci dobranej
odpowiednio do zakresu pomiarowego aparatu  przy
podanych stezeniach. Jako roztwdr odniesienia sto-
sowaé¢ wode destylowana. Wykreslié krzywg wzorcowa
odkladajgc na osi rzednych  stezenia manganu w
g/50 cm”, a na osi odecietych odpowiadajgce im
wartosci absorpcji odczytane na skali fotokolory-
metru.

2e4e9s5, Wykonanie oznaczania, Okoto 5 g napei-
niacza odwazy¢ z dokladnoécig do 0,01 g do zlewki

pojemnosci 250 cma, dodaé 20 cm® kwasu solnego,
3 cm5 kwasu azotowego, ogrzaé do wrzenia i wytra-
wiaé pod przykryciem na wrzgcej tazni wodnej w
ciggu 20 min co pewien czas mieszajgc. Nastepnie
zawartos¢ zlewki odparowaé¢ do sucha. Pozostalosé
zwilzyé 1 cn’ kwasu siarkowego, dodaé¢ 50 cm’ g0
ragcej wody i ogrzewaé jeszcze pod przykryciem w
ciggu 5 min. Nierozpuszczong pozostalosé odsgezyé
i przemy¢ gorgca wodg. Do przesgczu dodaé 5 cm5
kwasu siarkowego i odparowaé do wukazania sie
obfitych biatzych par. Po ostudzeniu rozcienczyé¢ wo-
da do objetosci okoxo 40 cm3 (jesli w roztworze
znajduje sie osad, odsgczyé go przez maly saczek,
przeny¢ niewielkag iloscig gorgcej wody i doprowa-
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dzié roztwér ponownie do objetosci 40 cm5
odparowanie), dodaé 3 cm” kwasu fosforowegos 0,4 g
nadjodanu potasowego i dalej postepowaé w sposédb
analogiczny jak przy sporzadzaniu krzywej wzorco-
weje Po wykonaniu na fotokolorymetrze pomiaru ab-
sorpcji odezytaé z krzywej wzorcowej ilosé manga-
nu w badanym roztworze.

Zawarto$é tlenku manganawego (X,)
procentach wg wzoru

a *1,291+ 100 a =129,
X3= m = m

przez

obliczyé w

w ktérym:
a - ilosé manganu odczytana z krzywej wzor-
cowej, By
1,291 - mnoznik do przeliczenia manganu na MnO,
m - odwazka napekiniacza, Ze
2,4,9.6, Wynik, Za wynik przyjac srednig aryt-
metyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczan roéz-—
nigcych si¢ miedzy sobg nie wigcej niz o 10% wy-
niku mniejszegoe.
244,10, Oznaczanie zawartosci tlenku miedziowe-
o_(Cu0

2+4.10,1, Zasada oznaczania. Miedz oznacza sig
kolorymetrycznie przeprowadzajac jg w barwny kom-
pleks dwuetylodwutiokarbaminowy, ktéry ekstrahuje
sie z roztworu wodnego czterochlorkiem weglas

2e441042+ Przyrzadye. Fotokolorymetr elektryczny.

2¢4410e3, Odczynniki i roztwory
a) Kwas solny (1,19), roztwér 1+1.

b) Kwas azotowy (1,4).

c) Kwas siarkowy (1,84).

d) Wodorotlenek amonowy (0,91).

e) Kwas cytrynowy, roztwér 50-procentowye.

f) Wersenian dwusodowy, roztwér 10-procentowye.

g) Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy, roztwér
Oy1=procentowy. Trwatosé roztworu przechowywanego

w ciemne]j butli - 2 tygodnie.

h) Czterochlorek wegla.

i) Wzorcowy roztwér miedzi, przygotowany wg
PN-68/C-06500 pe 3.2¢1.33, rozcienczony W sto-
sunku 1:99, Roztwdr rozcienczony nalezy przygoto-
wywaé w dniu oznaczania.q cm3 tego roztworu zawiera

0,00001 g Cu*.

2e4410s4, Sporzadzanie krzywe;j wzorcoweije Przy-

gotowaé serie roztwordw odmierzajac z biurety roz—
twér wzorcowy w ilosci 1 - 10 cm” i rozcienczajac
g0 woda do objetosci okoto 25 cm’. Kolejno dokaz—
dego z roztwordw dodaé 5 cm3 roztworu kwasu cytry-
Noweg0,. 2 cm5 roztworu wersenianu dwusodowego ,Z0o—
bojetnié amoniakiem dodajac 5 cm3 nadmiaru, prze=-
nie$é do rozdzielacza, dodaé¢ 20 cn® roztwornu Adwu-
etylodwutiokarbaminianu sodowego i pozostawié na
20 min w ciemnym miejscu. Nastepnie roztwér wroz-—
dzielaczu wytrzgsaé w ciggu 2 min z 10 cn? cztero—
chlorku wegla. Po odstaniu oddzielié warstwe czte-
rochlorku i jeszcze dwukrotnie powtérzyé ekstrak-
cje 10 cm5 czterochlorku wegla., Polgczone ekstrak-—
ty dopeinié w kolbie pomiarowej pojemnosci 50 cm3

do kreski czterochlorkiem wegla. Zmierzyé kolejno
na fotokolorymetrze absorpcje poszczegdlnych roz—
tworéw stosujge filtr niebieski i kuwete o diugo-
$ci dobranej odpowiednio do zakresu pomiarowego

aparatu przy podanych stezeniach, Jako roztwor
odniesienia stosowaé czterochlorek wegla. Wykre-
§1i¢é krzywg wzorcowg odktadajac na osi rzednych
stezenia miedzi w g/50 cm5, a na osi odcietych od=-
powiadajgce im wartosci absorpecji
skali fotokolorymetru.

odczytane na

2e4410,5, Wykonanie oznaczania, Okoio 5 g napei=-
niacza odwazyé z doktadnoscig do 0,01 g do zlewki

pojemnosci 250 cma, dodaé¢ 20 cm3 roztworu kwasu
solnego, 3 cm} kwasu azotowego, ogrzaé do wrzenia
i wytrawiaé pod przykryciem na wrzgcej taini wod=
nej w ciggu 20 min, co pewien czas mieszajgc. Na=-
stepnie zawartosé zlewki odparowaé do sucha., FPo-
zostatosé zwilzyé 1 em? kwasu siarkowego, dodaé
50 cm? gorgcej wody i ogrzewaé jeszcze pod przy-
kryciem w ciggu 5 min. Nierozpuszczong pozosta-
to0éé odsaczyé i przemyé gorgcg wodg. Przesgcz od-
parowaé do objetosci okoio 25 cm5ldodaé 5 cn” roz-
tworu kwasu cytrynowego, 2 cm3 roztworu wersenia-
nu dwusodowego, zzobojetnié amoniskiem dodajge
5 cm5 nadmiaru, przeniesé¢ do rozdzielacza i dalej
postepowaé analogicznie Jjak przy sporzagdzaniu
krzywej wzorcowej. Po wykonaniu na fotokoloryme-
trze pomiaru absorpcji odczytaé z krzywej wzorco-
wej ilo$¢ miedzi w badanym roztworze.

Zawartosé tlenku miedziowego (X,)
procentach wg wzoru

a 1,252 '100_a * 125,2
9 m - m

obliczyé w

w ktérym:
a - ilo$é miedzi odczytana z krzywej

cowej, 8,

1,252 — mnoznik do przeliczenia miedzi na CuO,

odwazka napelniacza, ge

WZ Ol

M ==

2ele10e6¢ Wynike. Za wynik przyjaé srednig aryt-
metyczng wynikdédw co najmniej dwdch oznaczan rbHz-

nigceych sie¢ miedzy sobg nie wiecej niz o 10% wy-
niku mniejszegos

2+4411, Oznaczanie zawartosci tlenku sodowegpo
(Na,0)

2e4e11.1. Zasada oznaczania, Przez ogrzewanie
badanej substancji z chlorkiem amonowym i wegla-

nem wapniowym oraz wyiugowanie otrzymane] masy wo—
da otrzymuje si¢ w roztworze alkalla w postaci
chlorkéw razem 2z pewng iloscig chlorku wapnio-
wego, podczas gdy pozostale metale pozostaja
gtéwnie w postaci nierozpuszczalnych tlenkoéw, a
krzemionka przechodzi w krzemian wapniowy.Séd wy-
traca si¢ z roztworu w postaci octanu sodowo-cyn—
kowo-uranylowego NaZn(UOE)E'(CHBCOO)9°6H20 i ozna-
Metoda Jjest odpowiednia do 0zZna=
czania zawartosci tlenku sodowego powyze] 1%.

cza Wagowo.

2e441142¢ Odczynniki i roztwory
a) Chlorek amonowy.

b) Weglan wapniowy.
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¢) Kwas octowy, roztwér 10-procentowy.

d) Roztwér octanu cynkowo-uranylowegoj
towany w nastepujacy sposodbe

Roztwér 1. Octan uranylowy UO2(CH3COO)2-2H20,
roztwérs 77 g octanu uranylowego rozpuscié w mie-
szaninie 13,3 cm3 lodowatego kwasu octowego i
410 cm3 wody, ogrzewajgc w temperaturze PG s

Roztwér 2, Octan cynkowy Zn(CHBCOO)2°5H20, T0Z~
twér: 231 g octanu cynkowego rozpuscié¢ w mieszani-
nie 6,6 cm3 lodowatego kwasu octowego i 262 cm5

przygo =

wody, ogrzewajac w temperaturge 70°C. Zmieszaé ze
sobg gorgce roztwory 1 i 2, dodaé 1 cm? 0y1n roz~
tworu chlorku sodowego, odstawié na 24 godz, do-—
prowadzié¢ do temperatury 20°C 1 przesaczyé¢; 10 055
tego odczynnika wytraca okolo 8 mg Na.

e) Alkohol etylowy 95-procentowy, nasycony w
temperaturze 20°C octanen sodowo=-cynkowo-uranylo-
Wy,

f) Eter etylowy.

2ele11e3s Wykonanie oznaczania, Okolo 1 g napet—
niacza odwazonego 2z doktadnoscig do 0,0002 g
utrzeé w mozdzierzu agatowym z 1 g chlorku amono-
wego 1 6 g weglanu wapniowegoe. 0,5 g weglanu wap-
platy-

niowego rozsypaé na dnie giebokiego tysgla
nowego, na to wysypaé¢ przygotowang mieszaning 1
pokry¢ ja porcjg 0,5 g weglanu wapniowegoe. Friz, -
kryty tygiel umiescié w otworze -wycietym w kawat-
ku piytki azbestowej i ogrzewaé nad niewielkim pio-
mieniem, zabezpieczonym od przewiewu powietrza,
tak aby uchodzil tylko amoniak. Gdy zapach
nisku zaniknie (po okoio 15 min), ogrzewaé silniej
do temperatury okoio 800°C, utrzymijgc w tej tem-
peraturze przez 40 + 60 min. Zawartos¢ tygla prze-
niesé nastepnie do matej parownicy porcelanowe],
sptukujgc wnetrze tygla dokladnie 50 = 75 cm” go-
racej wody. Wytrawiaé¢ na azni wodnej az do cai-
kowitego rozpadniecia sie bryiek, rozgniatajgc Je
w razie potrzeby agatowym tiuczkiem, Przesgczyé
przez lejek ze spiekanego szkla do kolby pomiaro-
weJ pojemnosci 100 cm5, dodaé¢ 2 krople kwasu octa-
wego i dopeilnié do kreski wodg. Pobraé¢ pipeta
50-cm3 tego roztworu i odparowaé¢ do sucha nalaini
wodnej. Rozpuécié pozostatosé w 3 cm? wody, dodaé
1 krople kwasu octowego oraz 50 cm5 roztworu octa—
nu cynkowo-uranylowego i dokladnie wymieszadl.
Pozostawié na 1 godz w temperaturze 20 404, Wy~

amo=-

dzielony osad odsgczy¢ pod staba proéznig
zwazony tygiel z dnem porowatym, przemyd
krotnie porcjami po 2 cm3 roztworu odczynnika, a

przez
piecio=-

nastepnie porcjami po 2 cm3 95-procentowego alko-
holu etylowego nasyconego octanem sodowo=-cynkowo-
—uranylowym. Na zakonczenie przemyé eterem i prze-—
puszczalé jeszcze przez 5 min przez tygiel powie-
trze w celu wysuszenia go, wytrzeé¢ dokiadnie ze-
wnetrzne $cianki tygla, umiescié go w szafce obok
wagi (w ktoérej powinien znajdowaé sie Srodek osu-
szajacy) i zwazyé po uplywie 20 min.
Zawartoé¢ tlenku sodowego (X;Q obliczyé w pro-

centach wg wzoru

m, *0,0202 - 2 - 100 m, ° 4,04
= m

X5 m-

w ktorym:
m - odwazka napeiniacza, g,
m, - masa osadu, g,
0,0202 -~ mnoznik do przeliczenia octanu sodowo-—
—cynkowo~uranylowego na tlenek sodowy
(NaQO).

Jesli zawartosé tlenku sodowego W napeiniaczu
Jest mniejsza niz 1%, nalezy zastosowaé ddo Jego
omaczania metod¢ fotometrii plomieniowej wg BI-66/
7011=23 pe 2¢5.9e

2e4e11el4, Wynik, Za wynik przyjaé érednig aryt-
metyczna wynikéw dwdch oznaczan rdznigeyech sie

miedzy sobg nie wiecej niz o 10% wyniku mniejsze-
g0.

2elte12, Oznaczanie zawartosci siarczandéw w prze-

liczeniu na S0,

2eld4s12.71s Zasada oznaczania, Po wyekstrahowaniu
prébki badanego napeiniacza kwasem solnym oznaczyé
siarczany metodg turbidymetryczng.

Celte1242. Wykonanie oznaczania, Okoto 1 g na=-
peiniacza odwazy¢ z doktadnoScig do 0,0002 g do
zlewki pojemnosci 100 cm5, dodaé¢ 30 cm5 kwasu sol=
nego, ogrzaé¢ do wrzenia, przenie$é po ostudzeniu
do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3 i dopeinité
do kreski wodg. Po dokladnym wymieszaniu roztwér
przesgczyé, pobraé pipeta 10 cm5 przesaczu do cy-
lindra Nesslera i oznaczy¢ siarczany metodsa tur-
bidymetryczng wg FN-68/C-04519, Oznaczanie wyko-
naé sposobem B, stosujac skale wzorcowg, przygo-
zakresu 0,05 = 0,2 mge W  przypadku
zbyt silnego zmetnienia wzigé do pordéwnania odpo-

towang dla

wiednio mniejszg ilosé badanege roztworu.

2e4513, Oznaczanie zawartosci substanciji
puszczalnych W wodzie

roz—

2elte13,1. Wykonanie oznaczania., Okoito 5 g na-
peiniacza odwazy¢é z dokladnoscig do 0,01 g do kol-
by stozkowej pojemnosci 300 cmB, dodaé 100 +
= 200 e wody, ogrzewa¢ do wrzenia pod praykry-
ciem w ciggu 15 min, po czym ostudzié do tempera-—
tury pokojoweje. Zawartos¢ kolby przeniesé  ilos-—
ciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 250 cm3, do-
peinié wodg do kreski i doktadnie wymieszaée Po
odstaniu sie osadu i wyklarowaniu si¢ cieczy roz-

odrzu-
przesg—

twér przesgczyé przez niezwilzony saczek,
cajac pierwsze 25 cm5 przesgczue. 100 cm

czu pobrac pipetsa do wysuszonej uprzednio do sta-
¥ej masy w temperaturze 100 <+ 10500 parownicy pla=—
tynowej, szklanej, pozostawiajgc
reszte przesaczu do dalszych oznaczan, Zawartosé
parownicy odparowaé na tazni wodnej, po czym su-—
szyé w temperaturze 100 + 105°C do stalej masy i
zwazyé z dokiadnoscig do 0,0002 g. Parownice wraz
studzié¢ w

kwarcowe]j lub

z zawartoscig przed lkazdym wazeniem
eksykatarze, Jezeli przesacz jest metny, nalezy po

pobraniu pipeta 100 em? odparowaé¢ na tazni wodne]
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do sucha, wysuszy¢ w suszarce w temperaturze110°g
w ciggu 2 godz. Pozostalosé wyekstrahowaé 50 cm”
gorgce] wody i odsaczy¢é do zwazonej parownicy,
przemywajgc saczek wodg. Dalej postepowaé jak po-
dano wyzeJe
Zawartosé substancji rozpuszczalnych w wodzie
(}g1) obliczyé w procentach wg wzoru
m, +2;5 100 m, =250
S m =" m

w ktoéryms
m ~ odwazka napeiniacza, g,
m, — masa pozostatosSci po suszeniu, g

2e4413e2, Wynik, Za wynik przyjgé¢ srednig aryt-
metyczng wynikoéw dwdch oznaczan rdéznigcych sie
miedzy sobg nie wiecej niz o 10% wyniku mniejsze-
0

2oU4,14, Oznaczanie zawartosci chlorkoéw

2.4414.1. Zasada oznaczania, W ekstrakcie wodnym
prébki badanego napeiniacza oznacza si¢ chlor mia-
reczkowo - metoda Mohra.

CelteMle2e Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy, rcztwér 0,1n.

b) Weglan wapniowy stracany.

c) Azotan srebra, roztwér 0,05n,

d) Chromian potasowy, roztwdr S5-procentowy.

2ele 143y Wykonanie oznaczania. Pobraé¢ pipetg do
kolby stozkowe]j 100 cm” przesgczu otrzymanego WwWg
2elte1%.1 1 w razie potrzeby zobojetnié roztworem
kwasu azotowego. Ewentualny nadmiar kwasu zobojet—
nié weglanem wapniowym. Dodaé¢ 2 cm’ roztworu chrm-
mianu potasowego i miareczkowaé¢ roztworem azotanu
srebra do pierwszego, dajgcego sie zauwazyé czer-
wonobrunatnego zabarwienia, nie znikajgcego przy
mieszaniu,

Zawartosé chloru ()gz) obliczy¢ w procentach wg
wzoru

V.n+0,03546 * 2,5 +100 V ' -8,865
X7 m = m

w ktorym:

m - odwazka prébki napeiniacza uzytej do
oznaczania substancji rozpuszczalnych
w wodzie Wg 2e4e13:1, 8y

V -~ objetosé roztworu azotanu srebra, zu-
zytego do miareczkowanie, cm3,

n - normalnosé¢ roztworu azotanu srebra,

0,03546 = ilos¢ chlorku odpowiadajaca 1 cn® 1n

roztworu azotanu srebra, g

Seltedlel, Wynik, Za wynik nalezy prazyjaé Sredrig
arytmetyczng wynikéw dwéch oznaczan réznigcych sie
migdzy sobg nie wigcej niz o 5% wyniku mniejszegos

294915, Oznaczanie odsiewu

294015+, Zasada oznaczania, Oznaczanie polega
na wymywaniu odwazonej prébki napeiniacza przez

sita 0,125 oraz 0,063 i zwazeniu wysuszonej pozo-
stalosci.

2el4e15.2, Odczynniki i roztwory
a) Alkohol etylowy.

b) Eter etylowy.
2!4‘.1 ég E! Prz irz:zdg

a) Sita tkane o oczkach kwadratowych o wymiarze
boku oczka 0,125 i 0,063 mm. Oprawa sit powinna
by¢é wykonana z tworzywa nie korodujacego pod wpty-
wem wody 1 powinna mie¢ $rednice okoto 75 mm oraz
wysokosé okoto 50 mm.

b) Parownica szklana o &rednicy okoto 200 mm.

c) Pedzelek o $rednicy u nasady 20 mm.

2elte15s4, Wykonanie oznaczania, Okolo 3 g ba=-

danego napeiniacza odwazyé z dokladnoécia do 0,01 g
i przenie$é iloSciowo na sito  wysuszone bezpo-
Srednio przed oznaczaniem do stale] masy w tempe-
raturze 100 + 105°C, Napelniacz zwilzyé 10 e al-
koholu etylowego dodaé¢ okoto 100 cn’ wody i wy=-
mieszaé na sicie za pomocg pedzla, Nastepnie u-
miescié¢ sito nad zlewem, puscié na nie 2z  kranu
strumiend wody i starannie mieszaé zawartosé pedz-
lem przez okolo 5 min. Szybkoéé przepiywu  wody
powinna wynosié 300 = 500 cm5 na minute, a odle-~
gro$é¢ wylotu kurka lub weza od sita okolo 20 cm.
Gdy wieksza czesé napelniacza przejdzie przez si-
to, wstawié je wraz z pozostatoscig do parownicy,
zawierajacej taka ilo$é wody, aby wysokoS¢ jej
warstwy nad proébke wynosita 15 + 20 mm, Parownice
postawié na czarnym papierze. Zanurzony w wodzie
napeiniacz rozprowadzaé pedzlem przez okolo 20 sk,
po czym podnieéé sito tak, aby woda mogia spiyngé
i czynnos$é te powtarzaé tak diugo, zmieniajac wo-
de w parownicy, az przesacz stanie sig¢ klarowny i
nie bedzie $laddéw napelniagcza. Wtedy
sptukaé sito alkoholem etylowym, a nast¢pnie ete-
rem etylowym i wysuszyé w temperaturze 100 =105° ¢
do statej masy, studzgc przed kazdym wazeniem W
eksykatorze. Puste sito jak rowniez sito z pozo-
statoscig wazyé z dokladnoscig do 0,0002 go Wyko-
na¢ oznaczanie kolejno na sitach 0,125 1 0,063,

Zawartosé odsiewu (X,,) na poszczegbdlnych sitach
obliczy¢ w procentach wg wzoru

zawleral

m, -+ 100
Eﬁi‘ m
w ktoryms
m - odwazka napeiniacza, g,

m,

, — masa odsiewu, g

2415454 Wynik, Za wynik przyjaé sredniag aryt-
metyczng wynikéw dwodch oznaczan rodznigcych  sie
miedzy sobg nie wiecej niz o 10% wyniku mniejsze-
g0e

2el4416, Oznaczanie gestosSci nasypowe]

29le16,1, Zasada oznaczania., Oznaczanie polega
na okresleniu gestosci w gramach 1 dm’ luzno na-

sypanego (nie utrz@sionego) napeiniaczae.

2elte 1642, Przyrzad
a) Cylinder o wymiarach: wysoko$é - okoto 140 mm,

Srednica = okoio 30 mm, pojemno$é catkowita
kradnie 100 cm’,

- JO=-
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b) Lejek szklany o wymiarach: érednica wylotu =
okoto 8 mm, &rednica goérna - okoto 80 mm, diu-
goéé calkowita - okolo 140 mm, diugos¢ noédzki - o-
koto 70 mm,

2444163, Przysotowanie probki, Probke badanego
napelniacza wysuszyé do stalej masy w temperatu=—
rze 100 + 105°C.

2e4916e4, Wykonanie oznaczania, Do suchego i czy-
stego cylindra, zwazonego z doktadnoscig do 0,01g,

wsypywaé badany napeiniacz przez lejek z wysokoS—
ci 50 mm, liczac od dolnej krawedzi wylotu 1lejka
do gbérneJ krawedzi cylindra, do chwili utworzenia
sie z napelniacza stozka na cylindrze. Nastepnie
za pomocg giadkiej listewki wyrdwnaé powierzchnie
napeiniacza réwno z gérnym brzegiem cylindra. Cy-
linder w czasie tych operacji nie moze ulegaé zad-
nym. wstrzgsom. Cylinder z napeiniaczem zwazy¢é z
dokladnos$cig do 0,01 ge

Gestosé nasypowg napelniacza (X))
g/dm5 Wg WZOoru

obliczyé w

X,= (m,—m,) - 10

w ktérym:
m, - masa pustego cylindra, g,

1
m, = masa cylindra z napeiniaczem, g.

2

2e4e1645, Wynik, Za wynik przyjgé érednig ary -
metyczna wynikéw dwédch oznaczan réznigcych sig
miedzy soba nie wiecej niz o 10% wyniku mniejsze-—
0.

2o4517, Oznaczanie pH zawiesiny wodnej

2e491791s Przyrzgdy,
trodg pomiarowge

2441742, Wykonanie oznaczania, Odwazy¢é w zlew-
ce 5 g napelniacza z doktadnoscig do 0,01 g, do-

daé 50 cm? wody éwiezo przegotowanej, uwolniony od
Co, 1 gotowaé w ciggu 5 min, przykrywajgc zlewke
szkielkiem zegarkowym. Po ostudzeniu oznaczyé pH
zawiesiny za pomocg pehametru ze szklang elektro-
dq.

2,4418, Oznaczanie liczby wodnej

2+4418,1, Zasada oznaczania, Oznaczanie polega
na okreéleniu najmniejszej ilosci wody w cm5
trzebnej do wytworzenia jednorodnej pasty ze 100g
badanego napeiniacza w postaci sypkiej.

Pehametr ze szklang elek-

2e4418,2, Przygotowanie prébki, Badany napei-
niacz przesiaé przez sito o wymiarach boku oczka
kwadratowego okoto 0,25 mm i wysuszyé do stale]
masy w temperaturze 100 = 105°C.,

24418 konani oznacz Odwazyé na

szkielku zegarkowym 1 g napelniacza z doktadnoécig
do 0,001 g i dodawaé po kropli z biurety wodge. Po
dodaniu kazdych 2 + 3 kropel wody rozcieraé¢ mie-
szanine napeiniacza z woda szklang topatka. Doda-
wanie wody i 'rozcieranie kontynuowaé do calkowi-
tege zwilzenia prébki, co uwidocznia sig¢ w utwo=-
rzeniu jednorodnej pastye. Dodanie zbytecznej kro-

pli wyraZnie zmniejsza zwartosé tej pastye.

po- .

Liczbe wodng (X,) obliczyé w cm? wody na 100 g
napeilniacza wg wzoru

za;:v #300
w ktoryms
m = odwazka napeilniacza, g,
V = objetos¢ uzytej do oznaczania wody, cmB.

204418, 4, Wynik, Za wynik nalezy przyjaé éred-
nig arytmetyczng wynikéw dwdch oznaczan rézniacych
si¢ miedzy sobg nie wigcej niz o 10% wyniku mniej=
SZeEgO0e

294919, Oznaczanie adsorpcji n=dwubutyloaminy
(liczby kwasowei)

2e4e19+1e Zasada oznaczania, Oznaczanie polega
na okreéleniu ilosci dwubutyloaminy adsorbowane]
na powierzchni napeiniacza. Do prébki dodaje sie

nadmiar n-dwubutyloaminy w roztworze benzynowym,
ktéry nastepnie odmiareczkowuje sie roztworem kwa—
su nadchlorowego w lodowatym kwasie octowym.Wiel-
koé¢ adsorbeji wyraza si¢ w postaci liczby
sowej w miliwalach kwasu nadchlorowego na 1 kg
napeiniacza,

IWa=—

2ele19e2s Odczynniki i roztwory

a) Benzyna ekstrakcyjna III lub
C~96022. '

b) n-Dwubutyloamina, 0,002n roztwér benzynowy:
0,258 g n-dwubutyloaminy rozpus$cié w benzynie i

IV wg PN-56/

dopeznié¢ do kreski w kolbie pomiarowej pojemnoéci
1000 cmB.

¢) Bezwodnik octowy.

d) Kwas octowy lodowatye

e) Wodorotlenek sodowy, roztwér 2n.

f) Fenoloftaleina, O,1-procentowy roztwér w 70-
procentowym alkoholu etylowym. .

g) Kwas nadchlorowy (1,70): 0,01n roztwér w lo-
dowetym kwasie octowym.

Do obliczonej objetosci kwasu nadchlorowego (W),
w ktére] zawarte jest 1,005 g 10C-procentowego
HC10, wkroplié¢ odpowiednig ilo$¢ bezwodnika octo-
wego (Z) w celu zwigzania wody (Y ), zawartej w
uzytym roztworze nadchlorowego kwasu.

Poszczegdlne wielkos$ci halezy obliczyé nastepu—
jaco: objetosé kwasu nadchlorowego (1,70) (W),o0d=
powiadajgcg zawartosci 1,005 g 100-procentowego
HC10,, obliczy¢ w cm” wg wzoru

w-10
w ktérym n - normalnoéé kwasu nadchlorowego (1,70)
‘oznaczona uprzednio przez miareczko-
wanie 2n roztworem wodorotlenku 80—
dowego wobec fenoloftaleiny.
Mase wody (Y) zawartej w W cm” kwasu nadchloro-
wego (1,70) obliczyé w g wg wzoru

Y= (W-d)—1,005

w ktérym d - gestosé kwasu nadchlorowego (1,70),
g/cmB.

Objetosé 100-procentowege bezwodnika  octowego
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-

(Z), potrzebna do zwigzania wody o masie Y gy Ob=-
liczyé w cn’ Wg wzoru
Y - 102,09

2=
18,016 + 1,082

w ktérym:
102,09 - masa czgsteczkowa 100-procentowego bez-
wodnika octowego,
1,082 - gestosé 100-procentowego
octowego, g/cm”,
18,016 - masa czgsteczkowa wody.
W przyvadku uzycia bezwodnika o nizszej procen-—
towoSci nalezy to w obliczeniach odpowiednio
uwzgledniés Przy wkraplaniu bezwodnika nalezy za-
rowno kwas, jak i bezwodnik ozigbiaé lodem, uwa-
zajac, zeby temperatura nie przekroczyla 15°C,
W przypadku podwyzszenia sie¢ temperatury nastepu-
je rozktad kwasu, co przejawia sSig¢ wystgpieniem
z61tego zabarwienia. Odwodniony roztwor kwasu nad-
chlorowego rozcienczy¢ w kolbie pomiarowej do ob=
jetoseci 1000 cn? lodowatym kwasem octowym. Otrzy-—
many roztwér nalezy zabezpieczyé¢ przed  dostepem
wilgoci z powietrza za pomocg U-rurki napeinione}

bezwodnika

chlorkiem wapniowyms.

h) Chloroform,

i) Fiolet krystaliczny - wskaznik, O0,1-procen—
towy roztwér w kwasie octowym lodowatym.

2491943+ Przygotowanie proébki, Proébke badanego

napeilniacza przesiaé przez sito o wymiarach oczka

kwadratowego okoto 0,25 mm i wysuszy¢é do  staie]
masy w temperaturze 100 + 105°C,
2e4919,4, Wykonanie oznaczania, Oznaczyé zuzy=-

cie kwasu nadchlorowego na Slepg probees W tym ce=
lu wprowadzié¢ do kolby stozkowej z dilugag szyjka
5 cm5 chloroformu, 2 krople roztworu fioletu kry-
stalicznego i 25 cn’ roztworu dwuﬁutyloaminy, od-
mierzone za pomoca pipety. Zawartos¢ kolby mia-
reczkowaé¢ roztworem kwasu nadchlorowego do zmiany
barwy wskaznika z fioletowe]j na niebieskozielong.
Do miareczkowania nalezy uzywaé biurety automa-
tycznej pojemnosci 10 cm5 z dziatka elementarng
0,M cma, zabezpieczajac zawartos¢ biurety przed
wpiywem wilgoci z powietrza za pomocg U-rurki Z
chlorkiem wapniowym, osadzone] w korku. W celu
oznaczenia adsorpcji n-dwubutyloaminy w badane]
probce odwazyc 0,25 g napeilniacza z dokladnoscia
do 0,0002 g do kolby stozkowe]j ze szlifem pojem=
i dodaé za pomoca pipety 5 cm?
tworu dwubutyloaminy. Roztwér pozostawié na prze-
czasy

nosci 250 cm5 roz-
cigg 2 godz, mieszajgc ostroznie co pewien
a nastepnie przesaczyé przez fatdowany sagczek,Po-
braé pipetg 25 cm5 przesgczu do kolby stozkowej i
zmiareczkowaé kwasem nadchlorowym w sposdéb podany
dla slepej proéby.

Liczbe kwasowa (X%) obliczyé w miliwalach HC10,

na 1 kg napeiniacza wg wzoru

(dla prdébek o masie

X~ (V,—v,)-80 0,25 g)
w ktoérym:

Y = objetos¢ 0,0Mn roztworu kwasu nadchlorowe-

go, zuzytego do miareczkowania 25 cm5 TrozZ=-
tworu przy sSlepej probie, CmB,
V, = objetosé¢ 0,01n roztworu kwasu nadchlorowe-
go zuzytego do miareczkowania 25 cm5 bada-
nego przesaczu, cm3.

2e491945, Wynik, Za wynik przyjgé érednig aryt-—
metyczng wynikéw dwoch oznaczan roéznigeych sie
miedzy sobag nie wigcej niz o 5% wyniku mniejszego.

3s BADANTIA TECHNOLOGICZNE
2¢]1e Zasada wykonania badan, Badania polegaja na

sporzgdzaniu mieszanki gumowej zawierajacej bada-

ny napeiniacz, oznaczaniu Jje] wiasnosci fizycznych
oraz oznaczaniu wiasnosci fizycznych zwulkanizowa

nych prébek.

342¢ Wykonanie mieszanki gumowej

34201 Aparatura

a) Walcarka laboratoryjna o nastepujace] charalk-
terystyce: diugosé walcéw, 300 <= 400 mm, Sredni-
ca walcow, 150 <= 200 mm, liczba obrotdéw na minute
przedniego walca = 25 = 30, frykcja - od 131,11 do
1:1,25 .

b) Waga techniczna o doktadnosci 0,01 ge

29292 SkYadniki mieszanki
a) Kauczuk typu SBR=1500

zwigzanego styrenu, polimeryzowany wobec miesza-
niny kwaséw zywicznych w temperaturze okolo +5°C.
b) Kwas stearynowy wg PN-59/C-24010,
c) Biel cynkowa pieczeé biata wg PN-58/C=81015.
d) Przyspieszacz IM wg PN=60/C=83031,
e) Przyspieszacz D wg PN-60/C=83030.
f) Siarka wg PN-67/C=8403%3,
g) Glikol dwuetylenowy.

292e3s Sktad mieszanek gumowych do badania,Mie~

szanki do badan jasnych napeiniaczy powinny mieé
sktad podany w tablicy.

zawierajacy 23,5+1%

Sk¥ad mieszanki do
badania
krzemion=- krze=- 1C:::nia
Lp.| Nazwa skladnika ki miany e ;in
CZ,Wag, cz,.wag,
na 100 cz,| na 100 cz,
kauczuku kauczuku
Kauczuk SBR=1500 100,0 100,0 3
Kwas stearynowy 3,0 2,0 2
Glikol dwuetyle=-
nowy 3,0 2,0 3
4 Napeiniacz 50,0 50,0 10
5 Tlenek cynkowy 5,0 5,0 2
6 Przyspieszacz DM 0,8 1,6 1
7 Przyspieszacz D 1,8 0,3 1
8 Siarka 2,5 2,0 przemiesza-
nie 4
Razem 166,1 162,9 28
Zamiast kauczuku SBR-1500 dopuszcza sie stosowanie
kauczuku Ker S 3022,
Namiar mieszanki laboratoryjnej powinien wynosic
okoZo 800 g.

3e2.4¢ Przygotowanie skladnikéw mieszanki, Syp-

kie skiadniki mieszanki przed ich odwazeniem po-
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winny byé przechowywane w warunkach mnormalnych,
tzn. w temperaturze 20 15°C przy wilgotmosci
wzglednej powietrza 60 5% w czasie nie krétszym
niz 15 godz, a nastepnie przesiane przez sito o
boku oczka kwadratowego 0,25 mm,

292¢5s Odwazanie sktadnikéw, Kauczuk odwazyé na
wadze technicznej z dokladnoscig do 0,1 g, 2 po-
zostale skladniki mieszanki 2 dokZadnoscig do
0,01 ge

Sporzadzanie miegszanki
nastepujgce czynnosci:

Nalezy wykonaé

a) uruchomié walcarke i ogrzaé walce do ‘tempe-—
ratury 50 15°C,
b) ustawié szczeline pomiedzy walcami na odle-

gtosé 0,5 mm,

¢) zatadowaé kauczuk na walcarke i prazepuscié
2 razy; powigkszy¢ szczeline do 1,4 mm, utworzyé
wstege kauczuku opasujacg przedni walec i przeci-
naé ja z kazdej strony na szerokosSci ¥4 wstegij;

d) wmieszaé do kauczuku kwas stearynowy
wujac podany czas mieszania,

e) wmieszaé do kauczuku okolo 1/2 ilosci odwa-—
zonego napelniacza, powigkszyé szczeling pomiedzy

zacho=-

walcami do okoto 1,6 mm i wmieszaé pozostaka ilosé
napelniacza, a nastepnie dodaé glikol dwuetyleno-
wy3 powieksiyé szczeline do 1,9 mm 1 wstege mie-
szanki nacinaé kolejno 3 razy z obu Jjej brzegd
co 30 sek na 3/4 dilugosci walca przemieszczajgc
naciety ptat na wstege nienacieta,

f) wmieszaé pozostate skiladniki mieszanki Za-
chowujac podana w tablicy kolejnoéé¢ i czas miesza-
nia,

g) przecigé wstege mieszanki 3-krotnie z kazde]
strony, zrolowaé¢ ja i przepuécié przez szczeling
walcow 0,8 mmj czynnosé te powtdrzyé S5-krotnie,

h) zwiekszyé szczeline i1 wyciagnaé piyte
szanki o grubosci 2 + 3 mm,

i) zwazyé wykonana mieszanke,
nie powinna réznié sie wiecej niz o 1,0% od
mas sktadnikédw mieszanki.

mie=

mase mieszanki
sumy

342¢7s Przechowywanie mieszanki, Mieszanke gu-
czystej Dblasze

mowa w postaci plyty roztozyé na
lub na folii z tworzywa sztucznego i przechowywaé
w pomieszczeniu zaciemnionym w warunkach nofmal-
nych co najmnie] vrzez 12 godz i nie diuze] niz
72 godze.

Ze%e Oznaczanie fizycznych wlasnosci mieszanki
owe]

2s301s Oznaczanie lepkosci

Mooneya wykonaé w temperaturze 100°C wg
C=04278,

za pomocg aparatu
PN=-65/

2.%.2s Oznaczanie podwulkanizowania mieszanki za
pomoca aparatu Mooneya  wykonaé w temperatursze
130°C wg PN-66/C-04208,

Zel4s Wulkanizacja mieszanki sumowej

Z,4,1, Aparatura
a) Prasa wulkanizacyjna o cisnieniu roboczym co

najmniej 20 kG/cm? i temperaturze pityt grzejnych
143 +2°¢,

b) Formy wulkenizacyjne zgodne z wymaganiami wg
PN-65/C=-04205, PN-64/C=04238, PN-54/C-04255 PN-57/
C=04273,

4,2, Przyzotowanie mieszanki do wulkanizacji,
Z mieszanki wyciaé odpowiedniej wielkoéci piytkil
do wulkanizacji proéobkis

a) do oznaczania wlasnoéci wytrzymaktoiciowych wg
PN—65/C—-04205,

b) do oznaczania wytrzymatoéci . na rozdzieranie
- wg PN-55/C-04254, _

¢) do oznaczania twardogci - wg PN-64/C-04238,

d) do oznaczania elastycznoici wg PN-54/C=04255,

e) do oznaczania écieralnoéci - wg PN-57/C-04273,

3el4e3s Warunki wulkanizacji., Odwazong ilo$¢ mie-
szanki gumowe] umieécié w gniazdach formy uprzed-—
nio ogrzane] do temperatury wulkanizacji. Czasna-
peiniania formy nie powinien wynosié wiece] niz
2 mine

Prytki do oznaczania wiasno$ci wytrzymaloscio-
wych wulkanizowaé w formach ogrzanych do tempera—

tury 143 £2°C w ciagu 5, 10, 15, 20, 30, 40 i
60 min,

Prytki do oznaczania wytrzymatosci na rozdzie-
ranie wulkanizowaé w czasie uznanym za optymalny

na podstawie badan wiasnosci wytrzymalosciowych
prébek wulkanizowanych w rdéznych czasach,

Prytki do oznaczania twardo$d 4 elastycznosci i
Scieralnoéci wulkanizowaé w czasie o 5 min diluz~
szym od optymalnego czasu wulkanizacjies

Czas wulkanizacji prdbek mierzy sie od chwili
uzyskania cisnienia prasy 20 kG/cm? do momentu
otwarcia zaworu cisnieniowegoe

Przez caly czas wulkanizacji proébek
prasy na forme powinno by¢ state i wynosié co
najmnieJ 20 kG/cma. Do obliczenh sily nacisku pra=-
sy prayjmuje sie catkowity powierzchnie przekroju
formy.

cisnienie

Po otwarciu prasy i wyjeciu proéobek nalezy  na-
tychmiast zanurzyé je w zimnej wodzie, na  okres
5 mine Czas od chwili otwarcia zaworu cisnienio-
wego do chwili zanurzenia prébek w wodzie nie po-
winien by¢ diuzszy niz 3 min.

Seltelts Przechowywanie probek wulkanizowanych
zgodnie 2z wymaganiami PN-68/C-94099,

3¢5¢ Oznaczanie wlasnoé$ci fizycznych wulkanizatow

345e1e Oznaczanie wytrzymaloSci na rozcigssnie,
modutu przy wydiuzeniu 100 i 300% wydiuZenia

wzglednego przy rozerwaniu i wydiluzenia trwatego
wykonaé wg PN-65/C-=04206,

2452, Oznaczanie twardosci wykonaé¢ wg PN-64/
C-04238,

%+5+3+ Oznaczanie elastycznoéci wykonaé wgPN-54/
C=04255,

3eDe#, Oznaczanie wytrzymaiosci na rozdzieranie
wykonaé¢ wg PN-55/C-04254,
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34545 Oznaczanie Scieralnosci wykonaé wgPN-57/
C=04273.

4, PROTOKOE

Protokét z badah powinien zawieraé nastepujace
dane:

a) nazwe napelniacza, nazwe producenta, date

napeiniacza oraz badan
wulkanizatéw, zawierajgcych
ustalonych w niniejszej normie metod badan,

produkeji lub date i miejsce pobrania prébki na-
peiniacza itpe.,

b) zestawienie wynikéw badahn fizykochemicznych
fizycznych mieszanek i
ten napeiniacz wg

c¢) date rozpoczecia i zakohczenia badan,
d) nazwe instytucji, w ktérej wykonano badania,
oraz imie, nazwisko i podpis wykonawcye.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN=-69/6064-03

Istotne zmiany w stosunku do BN-63/6064«03

w zakresie badan fizxkochemiezgzch

a) wprowadzono stapianie napeiniacza z sodg zamiast roz-—

kadu kwasem nadchlorowym,

b) do oznaczania strat po prazeniu wprowadzono tempera-
ture 1000 #50°C zamiast 650°C,

c) unowoczesniono metody oznaczania
glinu, wapnia, magnezu, manganu i miedzi,

d) do oznaczania maXych zawartosci tlenku sodu wprowa-

tlenkdéw: 2elaza,

dzono metode fotometrii pomieniowe],

e) wprowadzono zasade oznaczania odsiewu na dwéch si-
tach zamiast na Jjednym,

f) usunieto nastepujace oznaczania:

- sumarycznej zawartosci glinu i 2elaza w przeliczeniu
na tlenki,

- zawartosci Zelaza rozpuszczalnego w kwasach w przeli-
czeniu na tlenek,

- zawartosci fluoru,

- ciezaru usypowego,

W _zakresie badar technologicznych

a) zmieniono skiad mieszanki do badan, uwzgledniajgc w
niej aktualnie dostepne w Polsce surowce,

b) podanoc rezim mieszania i czas wulkanizacji mieszanek,

c) podano charakterystyke aparatury do badan,

d) wprowadzono bardziej szczegdlowe opisy wykonania,
wulkanizacji oraz badania mizszanek i wulkanizatéw,



