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WYROBY 
aktywne 

6064-03 
Jasne napełniacze PRZEMYSŁU 

CHEMICZNEGO 
typu krzemionek 

. 
krzemianów Zamiast 

I BN·63/6064-03 

Ogólne metody badań 

1. WSTiP 

1.1. Przedmiot norn1.Przedmiotem normy są fizy
kochemiczne i technologiczne metody badań aktyw
nych napełniaczy typu krzemionek i krzemianów. 

1.2. Zakres stosowania metod. Metody podane w 
normie należy stosować do badania aktywnych napeł
niaczy typu krzemionek i krzemianów, stosowanychw 
przemyśle gumo~m. 

1. 3. N orm:y zwi ązane 
PN-65/C-04205 Guma. Próbki do oznaczania własno

ści mechanicznych przy rozciąganiu 
PN-65/C-04206 Guma. Oznaczanie własności mecha

nicznych przy rozciąganiu 
PN-66/C-04208 Guma. Oznaczanie podwulkanizowania 

mieszanek za pomocą aparatu Mooneya 
PN-64/C-04238 Guma.Pomiartwardością metodą Share'a 
PN-55/0-04254 Guma. Oznaczanie wskaźnika wytrzy

małości na rozdzieranie metodą Goodricha 
PN-54/C-04255 Guma. Oznaczanie elastyczności me

todą Schob'a 
PN-57/C-04273 Guma. Oznaczanie ścieralności na 

aparacie Grasselli, typ Metallist 
PN-65/C-04278 Guma. Oznaczanie lepkości za pomo

cą lepkościomierZa wg Mooneya 
PN-58/C-04400 Pigmenty. Pobieranie próbek 
PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma

łych zawartości siarczanów w bezbarwnych roz
tworach metodą turbidymetryczną 

PN-68/C-06500 Anallzachemiczna. Przygotowanie 
... 'C odczynników roztworów pomocniczych oraz roz
-- tworów do kolorymetrii i nefelometrii 

PN-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 

spieszacz DM 
wulkanizacji. Przy-

PN-67/C-84033 Siarka mielona 
PN-68/C-94099 

konserwacji 
Guma. Wytyc.zne przechowywania 
wyrobów gumowych 

i 

PN-56/C-96 022 Przetwory naftowe. Benzyna do 
ekstrakcji 

BN-66/?011-23 Metody badań surowców ceramicznych. 
Pełna analiza chemiczna skaleni, kaolinów i 
glin szlachetnych 

Grupa katalagowa X 99 

2. BADANIA FIZYKOCHEMICZNE 

2.1. W;ityczne ogólne. Do wsz:ystkich c z;{nnośc i 
analitycznych stosuje się wodę destylowaną w 
treści określaną terminem "woda" - oraz odćzynni
ki o stopniu czystości cz.d.a. 

2.2. Pobieranie próbek należy przeprowadzać 

zgodnie z PN-58/C-04400. 

2.3. Rodzaje badań 
a) oznaczanie gęstości, 
b) oznaczanie zawartości wilgoci, 
c) oznaczanie strat po prażeniu, 
d) oznaczanie zawartości krzemionki (Si02 ) , 

żelazowego e) oznaczanie zawartości tlenku 
(Fe20

3
) , 

f) oznaczanie zawartości tlenku glinowego 
(A120

3
) , 

g) oznaczanie zawartości tlenku wapniowego(CaO), 
h) oznaczanie zawartości tlenku magnezowego(MgO), 
i) o znaczanie zawartości tlenl<:u. mangano.wego(MnO i, 
j) oznaczanie zawartości tlenku miedziowego(CuO), 
k) oznaczanie zawartości tlenku sodowego(Na20), 
l) oznaczanie zawartości siarczanów (SO~-), 
ł) oznaczanie zawartości substancji rozpuszczal-

nych w wodzie, 
m) oznaczanie zawartości chlorków (Cl-), 
n) oznaczanie odsiewu, 
o) oznaczanie gęstości nasypowej, 
p) oznaczanie pH zawiesiny wodnej, 
r) oznaczanie liczby wodnej, 
s) oznaczanie adsorpcji n.-dwubutyloaminy. 

2.4. SposÓb wykonania badań 

2.4.1. Oznaczanie gęstości 

2.4.1.1. Odczynniki i roztwory. Benzen. 

2.4.1.2. Przygotowanie próbki. Badany napehrlacz 
przesiać przez sito o wymiarach boku oczka kwa
dratowego około 0,25 mm i wysuszyć do stałej masy 
w temperaturze 100 + 105°C. 

2.4.1.3. Wykonanie oznaczania. Zważyć czysty i 
suchy piknometr pojemności 50 cm3 z dokładnością 
do 0,0002 g, a następnie piknometr napełniony ben
~enem o temperaturze dokładnie 20°C. Po opróżnie
niu i wysuszeniu piknometru wsypać badany napeł

niacz do około 1/3 objętości piknometru i zważyć. 

Ziednoczenie Przemysłu Gumowego 
Ustanowiona przez 

jako normo 

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 

Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu Nieorganicznego dnia 31 moja 1968 r. 
obowiązująca w zokre~ie metod badań od dnia 1 stycznia 1970 r. 

(Mon. Pol. nr 27/1969 poz. 218) 
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Wlać około 20 cm3 benzenu i wymieszać ruchem ob
ro t owym do całkowitego zwilżenia napełniacza.otwar
ty piknometr z zawartością wstawić do. eksyka
tora próżniowego i wypompov~wać z niego powietrze 
tak długo~ aż z napełniacza przestaną wydobywać 

się pęcherzyki powietrza, co trwa zwykle około 

2 godz. Następnie wyjąć piknometr ... eksykatora, 
doprowadzić zawartość do temperatury ściśle 200 C, 
dopełnić w tej temper aturze benzenem do objętości 
50 cm3 , zamknąć i zważyć. 

Gęstoś ć napełniacza (I? ) obliczyć w g/cm3 wg 
wzoru 

(1 • ( m 3 - m
1

) • d 
(mz -m1) - ( m

4 
-m

3
) 

w kt6rym : 
m1 - masa pustego piknometru, g , 
mz - masa piknometru napełnionego benzenem, g , 
m3 masa piknometru z napełniaczem , g , 
m4 - masa piknometru z napełniaczem po dopełnie-

nie benzenem, g , 
d - gęstość benzenu w temperaturze 200 C, g/cm~ 

2. 4 .1.4. Wynik. Za wynik przyjąć średnią aryt
metyczną wyników dw6ch oznaczań różniących się 

między sobą nie więcej niż o 5% wyniku mniejszego. 

g.4.2. Oznaczanie zawartości wilgoci 

2.4.2.1. Wykonanie oznaczania. W niskim i sze
rokim naczyńku wagowym, wysuszonym do stałej ma
sy w temperaturże 100 ~ 1050 C, odważyć około 2 g 
badanego napełniacza z dokładnością do 0, 0002 g i 
suszyć do stałej . masy VI temperaturze 100 -:- 1050 C. 
Pierwsze suszenie powinno trwać 2 godz, następne 

po 1/2 godz . Przed każdym ważeniem naczyńko wraz 
z zawartością studzić w eksykatorze. 

Zawartość wilgoci (Xi) obliczyć w procentach wg 
wzoru 

(m- mi) ·1 00 
X

i
= · m 

w kt6rym: 
m odważka napełniacza , g , 

mi masa napełniacza po wysuszeniu, g. 

2.4.2.2. Wynik. Za wynik przyjąć średnią arytme
tyczną wyników dwóch oznac zań różniących się mię
dzy sobą nie więcej niż o 5% v~niku mniejszego. 

,2.4.3. Oznaczanie strat po prażeniu 

2.4.3.1. Wykonanie oznaczania. W tyglu platyno
wym lub porcelanowym wyprażonym do stałej masy w 
temperat urze 1000±500 C odważyć około 2 g badane
go napełniacza z dokładnością do 0,0002 g i pra
żyć do stałe j masy w temperaturze 1000 ±500 C.Przed 
każdym ważeniem tygiel wraz z zawartością studzić 
w eksykatorze. 

. Straty po prażeniu (Xz) obliczyć w procentach wg 
wzoru 

(m -m
1

) ·100 
X=--~--

2 m 

w którym: 

m - odważka napełniacza, g, 
m1 - masa napełniacza po wyprażeniu, g. 

2.4.3.2. Wynik. Za wynik przyjąć średnią ary~ 
tyczną wyników dwóch oznaczań różniących się mię
dzy sobą nie więcej niż o 5% wyniku mniejszego. 

2.4.4. Oznaczanie zawartości krzemionki (Si021 
2.4.4.1. Zasada oznaczania. Badany materiałroz

kłada si ę przez stapianie z węglanem sodowym, wy_ 
dzielając następnie krzemionkę przez odparowywame 
z kwasem solnym. Po odsączeniu i wyprażeniu krze
mionkę usuwa się przez odparowywanie z kwasem:t:lu
orowodorGwym, oblic żając jej zawartość z rÓżnicy 
mas przed i po traktowaniu kwasem. Przy badaniu 
napełniaczy typu krzemionek wstępne operacje sta
piania z sodą i odparowywania z kwasem solnym IOOŻ

na pominąć. 

2.4.4.2. Odczynniki i roztwory 
a) Węglan sodowy bezwodny. 
b) Kwas solny (1,19 ) i roztwór 1+3. 
c) Azotan srebra około, roztwór O,1n. 
d) Kwas siarkowy (1,84), r oztwór 1+2. 
e) Kwas fluorowodorowy, roztwór 40-procentowy. 
f) Pirosiarczan potasowy. 

2.4.4.3. Wykonanie oznaczania. Około 1 g napeł
niacza odważyć do tygla platynowego z dokładnością 

/ 
do 0,0002 g. Próbkę wymieszać dokładnie z 4 g wę-
glanu sodowego, umieszczając na wierzchu jeszcze 
około 1 g węglanu. Ogrzewać pod przykryciem po

min, a następnie 

ogrzewając w koń-
10000 C, w razie 

czątkowo ostrożnie przez 5 -:- 10 
zwi ększać stopniowo ogrzewanie, 
cu s i lnie (w temperaturze 900 7 
pot rzeby 12000 C) do ~ałkowitego stopienia się lID.e
szaniny , co trwa zwykle około 20 min. Unikać zby
tecznego przedłużania ogrzewania w wysokiej tem
peraturze. Stop ostudzić i wyługować gorącą wodą 

do parownicy porcelanowej. Tygiel wypłukać roz
tworem kwasu solnego (1 +3), a następnie wodą. Do I 
parownicy wlać 10 cm3 kwasu solnego (1,19) i po 
rozpuszczeniu stopu odparować roztwór na łaźni 

wodnej do sucha, a następnie pozostawić do zaniku 
zapachu kwasu solnego (około 1 godz). Po ochło

dzeniu zwilżyć osad 10 cm3 roztworu kwasu solnego 
(1,19),. dodać 100 cm3 gorącej wody i dokładzde wy_ 
mieszać. Osad odsączyć przez średni sączek i 'prze
myć gorącą wodą do zaniku reakcji na jon chlorko
wy (próbka przesączu może wykazywać tylko słabą 

opalescencję po dodaniu azotanu srebra). Zebrany 
przesącz przenieść ilościowo do tej samej parow
nicy i ponownie odparować na łaźni wodnej do su
cha, kontynuując następnie ogrzewanie do zaniku 
zapachu kwasu solnego (Około 1 godz ). Osad zwil
żyć 5 cm3 roztworu kwasu solnego (1,19), dodać 
50 cm3 gorącej wody, przesączyć przez twardy są
ezek do kolby pomiarowej pojemności 250 cm3,prze
mywając osad na sączku gorącą wodą do zaniku re
akcji na jon chlorkowy. Przesącz pozostawić do 
dalszych oznaczań. Obydwa sączki z osadem umie-
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ścić w t,glu pla~no~m i po spaleniu sęczka w 
mo~liwie niskiej temperaturze w,pra~ać osad w tem
peraturze 1000 ±50oC do ' st'ałej mas, (m1) ,wdąe z 
dokładnością do 0,0002 g. Zawartość tygla zwil~yć 

roztworem kwasu siarkowego, dodać 5 cm3 roztwo~ 
kwasu fluorowodorowego i odparować do sucha ogrze
wając początkowo na łaźni parowej, a następnie pod 
koniec na łaźni piaskowej do zaniku par kwasu s:i.ar'
kowego. ~giel z pozostałością wyprażyć w tempe
raturze 1000 ±500 C w ciągu 15 min (m:/.). Pozosta
łość w ~glu stopić ostrożnie z 1 ~ 2 g pirosiar
czanu potasowego, stop rozpuścić w roztworze kwa
su solnego (1+3) i po ewentualnym przesączeniu do
łączyć do przesączu po krzemionce •. Uzupełnić za
wartość kolby pomiarowej w temperaturze 200 C do 
kreski wodą (roztwór Ri ). W napełniaczach ~pu 

krzemionek próbkę można bezpośrednio po odwa~eniu 
w ~glu pla~no~m zwilżyć roztworem kwasu siar
kowego, odparować do zaniku par kwasu siarkowego, 
wyprażyć do stałej masy w temperaturze 1000 ±500 C, 
a następnie usunąć krzemionkę przez odparowywanie 
z fluorowodorem w sposób opisany powyżej. Roztwór 
R1przygotować w ~m przypadku przez rozpuszczenie 
stopionej pozostałości z pirosiarczanem potasowym 
i rozcieńczenie w kolbie pomiarowej do objętości 

250 cm3• 
Zawartość krzemionki (X

3
) obliczyć w procentach 

wg wzoru 

w którym: 
m - odważka napełniacza, g, 

mi - masa ~gla z osadem po wyprażeniu, g, 
;ffl2 - masa tygla z pozostałością po odparowaniu z 

fluorowodorem, g. 

2.4.4.4. Wynik. Za wynik przyjąć średnią ary t
me~czną wyników dwóch oznaczań różniących się 

między sobą nie więcej niż o 1% wyniku mniejszeg). 

2.4.5. Oznaczanie zawartości tlenku żelazowego 

- (Fe~~ 

2.4.5.1, Zasada oznaczania. W przesączu otrzy
manym po oddzieleniu krzemionki oznacza się żela
zo kolorymetrycznie przeprowadzając je w barwny 
związek zespolony z rodankiem • . 

2.4.5.2. Odczynniki i roztwory 
a) Nadtlenek wodoru, roztwór 3-procentowy (woda 

utleniona). 
b) Kwas solny, roztwór 2n. 
c) Rodanek amonowy, roztwór 20-procentowy. 
d) Roztwór wzorcowy żelaza - przygotowany wg 

PN-68/C-06500 p. 3.2.2.57, rOZCieńczony w stosun
ku 1:99. 1 cm3 tego roztworu zawiera O,OOOO1g 
Fe3+. 

2.4.5.3. Przyrządy. Fotokolorymetr elektryczny. 

2.4.5.4. Sporządzanie krzywej wzorcowej. Przy
gotować serię roztworów do sporządzania krzywej 
wzorcowej odmierzając z biure~: 2,5; 5; 10; 15; 
20 i 25 cm3 wzorcowego roztworu żelaza do kolb 

pomiarowych pojemności 50 em3• Kolejno do każdego 
z roztworów dodać 2 em3 roztworu kwasu solneg~ 
5 cm3 roztworu rodanku amonowego i dopełnić wodą 
do kreski. Następnie mierzyć na fotokolorymetrze 

absorpcję poszczególnych roztworów stosując filtr 
niebieski i kuwetę o długości dobranej odpowied
nio do , zakresu pomiarowego aparatu przy podanych 
stężeniach. Jako roztwór odniesienia stosować wo
dę destylowaną. Wykreślić krzywą wzorcową, odkła

dając na osi rzędnych stężenia żelaza w g/50 cm3 , 
a na osi odcię~ch odpowiadające im wartości ab
sorpcji, odczytane na skali fotokolorymetru. 

2.4.5.5. Wykonanie oznaczania. 10 cm3 roztworu 
R1 wg 2.4.4.3 pobrać pipetą do zlewki pojemności 

100 cm3, r~zcieńczyć wodą do objętości około 
20 cm3 , dodać kilka kropel wody utlenionej 
i ogrzewać ostrożnie do wrzenia w ciągu około 

5 min. Po ostudzeniu roztwór przenieść do kolby 
pomiarowej 50 cm3 , dodać 2 cm3 roztworu kwasu sol
nego oraz 5 cm3 roztworu rodanku amonowego i roz
cieńczyć do kreski wodą. 
Zmierzyć absorpcję światła stosując iden~czne 

warunki jak~rzy sporządzaniu krzywej wzorcowej i 
odczytać z krzywej wzorcowej zawartoś ć żelaza w 
badanym roztworze. W przypadku gdy zakres krzywej 
nie obejmuje zmierzonej wartości absorpcji, pow
tórzyć oznaczanie pobierając odpowiednio mniejszą 
lub większą objętość roztworu R1• 
Zawartość tlenku żelazowego (X

4
) obliczyć w pro-

centach wg wzoru 

w którym: 

a 
x= 

4 

a - zawartość 

'1,43'~"100 

V:/." m 

żelaza odczytana z 
wzorcowej, g, 

krzywej 

1,43 - mnożnik do przeliczania żelaza na Fe203 , 
~ - całkowi ta obj ętość roztworu R1 wg 2.4.4.3, 

cm3 , 
Vz - objętość części roztworu, R1 pobranej do 

oznaczania, cm3 , 
m - odważka napełniacza wg 2.4.4.3, g. 

2.4.5.6. Wynik. Za wynik przyjąć średnią ary t -
me~czną wyników co najmniej dwóch oznaczań róż

niących się między sobą nie więcej niż 10% wyniku 
mniejszego. 

2.4.6, Oznaczanie zawartości tlenku glinowego 
(AlaQ~ Z roztworu R1 otrzymanego.w 2.:. 4. 3 .Od
mierzyć pipetą 50 cm3 do kolby stozkoweJ pOJem
ności 250 cm.? i wykonać oznaczanie wg BN-6617011-23 
p. 2.5.4, stosując 0,02n roztwór wersenianu dwu
sodowego. W przypadku gdy roztwór po dodaniu kom
pleksonianu miedzi i wskaźnika PAN wg ' BN-66/ 
7011-23 p. 2.5.4.4 nie zabarwi się na fioletowo, 
należy przed przystąpieniem do miareczkowania do
dać kroplami octanu amonowego do pojawienia się 

barwy fioletowej. 
Zawartość tlenku glinowego (Xs) obliczyć w pro

centach wg wzoru 

a "M "0,05096 "~ "100 
X = ---~------=.!._-

5 V • m 
2. 



w którym: 
a - obj ętość roztworu wersenianu dwuso

dowego zu~ytego do miareczkowania 
wobec PAN, cm3 , 

M - molowość roztworu wersenianu dwuso
dowego, 

0,05096 - ilość Al203 odpowiadająca 1 cm3 1m 
roztworu wersenianu dwusodowego, g, 

~ - całkowita objętość roztworu R1 wg 
2.4.4.3, cm3 , 

Vl - objętość roztworu R1 pobrana do ozna-
· 3 czanJ.a, cm , 

m - odważka napełniacza wg 2.4.4.3, g. 

2.4.7. Oznaczanie zawartości tlenku wapniowego 
(CaO). Z roztworu R1 otrzymanego wg 2.4.4.3 pobrać 
pipetą 50 cm3 i oznaczyć tlenek wapniowy wg BN-6Q1 
7011-23 p. 2.5.5, stosując przy oddzielaniu wodo
rotlenków żelaza i glinu wg 2.5.5.4 zamiast wody 
amoniakalnej - 1n roztwór wodorotlenku potasowego. 

Zawartość tlenku wapniowego (x6 ) obliczyć w pI'o
centach wg wzoru 

a· M • 0,05608 • V '100 
X = 1 

6 V· m z 
w którym: 

a - objętość roztworu wersenianu dWUSOOI
wego zużytego do miareczkowania wobec 
kalcesu, cm3 , 

M - molowość roztworu wersenianu dwusodo
wego, 

0,05608 - ilość CaO odpowiadająca 1 cm3 1m roz-
tworu wersenianu dwusodowego, g. 

V1 całkowita objętość roztworu R1 wg 
2.4.4.3, cm3 , 

Vz obj~tość roztworu R1 pobrana do ozna-
· 3 czanJ.a, cm , 

m - odważka napełniacza wg 2.4.4. 3, g. 

2.4.8. Oznaczanie , zawartości tlenku magnezowe§P. 
Z roztworu R1 otrzymanego wg 2.4.4. 3 pobrać pipe
tą 50 cm3 i oznaczyć tlenek magnezowy wg BN-66/ 
7011-23 p . 2.5.6. 

Zawartość tlenku magnezowego (x
7

) obliczyć w pI'O

centach wg wzoru 

w którym: 
b 

(b- a) • M- 0,04032 -V
1 

'100 
x= 

7 

- objętość roztworu wersenianu dwusodo
wego zużytego do miareczkowania wobec 
czerni eriochromowej T, 0m~ 

a - objętość roztworu wersenianu dwusodo-
wego zużytego do miareczkowania wobec 
kalcesu wg 2.4.7, g, 

0,04032 - ilo ś ć MgO odpowiadająca 1 cm3 1m roz
~voru wersenianu dwusodowego, g, 

V1 - całkowita objętość roztworu R1 wg 
2.4.4.3, cm3 , 

V2 - objętoś ć r oztworu R1 pobrana do ozna-
· 3 czanJ.a, cm , 

m - odważka napełniacza wg 2.4.4.3, g, 
M molowość roztworu wersenianu, dwusodo

wego. 

2.4.9. Oznaczanie zawartości tlenku manganawego 
(MIlO) 

2.4.9.1. Zasada oznaczania. Mangan oznacza się 

kolorymetrycznie po utlenieniu nadjodanem do bar
wnego jonu nadmanganowego. 

2.4.9.2. Przyrządy. Fotokolorymetr elektryczny 

2.4.9.3. Odcz~nniki i roztwo~ 
a) Kwas solny (1,19), roztwór 1+1. 
b) Kwas azotowy (1,4). 
c) Kwas siarkowy (1,84). 
d) Kwas fosforowy (1,7). 
e') Nadjodan potasowy. 
f) Wzorcowy roztwór manganu, przygotow8~ wg 

PN-68/C-06500 p. 3.2.1.31, rozcieńczony w stosun
ku 1 :49. Roztwór rOZCieńczony należy przygotować 

w dniu oznaczania. 1 cm3 roztworu zawiera 0,cro02 g 
MIl2+. 

2.4,9.4. Sporządzanie krZyWej wzorcowej. Przy
gotować serię roztworów do sporządzania krzywej 
wzorcowej odmierzając z biurety roztwór wzorcowy 
w ilości 1 ~ 10 cm3 i rozcieńczając go wodą do 

objętości około 25 cm3, Kolejno do każdego z roz
tworów dodawać 5 cm3 kwasu siarkowego, 3 cm3 kwa
su fosforowego, 0,4 g nadjodanu potasowego, 
ogrzać prawie do wrzenia i pozostawić w temperatu
rze 90 ~ 1000 C na przeciąg 5 ~ 15 min. Gdy inten
sywność zabarwienia przestaje wzrastać, roztwór 
ostudZiĆ3 przenieść do kolby pomiarowej pojemnoś
ci 50 cm i rozcieńczyć do kreski wodą. Zmierzyć 

kolejno na fotokolorymetrze absorpcję roztworów 
stosując filtr żółty i kuwetę o długości dobranej 
odpowiednio do zakresu pomiarowego aparatu przy 
podanych stężeniach. Jako roztwór odniesienia sto
sować wodę destylowaną. Wykreślić krzywą wzorcową 

odkładając na osi rz ędnych stę~enia manganu w-1 
g/50 cm3 , a na osi odciętych odpowiadające im 

wartości absorpcji odczytane na skali fotokolory
metru. 

2.4.9.5. Wykonanie oznaczania. Około 5 g napeł
niacza odważyć z dokładnością do 0,01 g do zlewki 
pojemnóś~i 250 cm3 , dodać 20 cm3 kwasu solnego, 
3 cm3 kwasu azotowego, ogrzać do wrzenia i wytra
wiać pod przykryciem na wrzącej łaźni wodnej w 
ciągu 20 min co pewien czas mieszając, Następnie 

zawartość zlewki odparować do sucha. Pozostałość 

zwilżyć 1 cm3 kwasu siarkowego, dodać 50 cm3 go
rącej wody i ogrzewać jeszcze pod przykryciem w 
ciągu 5 min. Nierozpuszczoną pozostałość odsączyć 
i przemyć gorącą wodą. Do przesączu dodać 5 cm3 

kwasu siarkowego i odparować do ukazania się 

obfitych białych par. Po ostudzeniu rozcieńczyć wo
dą do objętości około 40 cm3 (jeśli VI roztworze 
znajduje się osad, odsączyć go przez mały sączek, 
przemyć niewielką ilością gorącej wody i doprowa-
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dzić roztwór ponownie do objętości 40 cm3 przez 
odparowanie), dodać 3 cm3 kwasu fosforowego, 0,4 g 
nadjodanu potasowego i dalej postępować w sposób 
analogiczny jak przy sporządzaniu krzywej wzorco
wej. Po wykonaniu na fotokolorymetrze pomiaru ab
sorpcji odczytać z krzywej wzorcowej ilość manga
nu w badanym roztworze. 

Zawartość tlenku manganawego (XB) obliczyć w 

procentach wg wzoru 

a 01,2910 100 a 0129,1 
Xs m m 

w którym: 
a - ilość manganu odczytana z krzywej wzor

cowej, g, 
1, 291 mnożnik do przeliczenia manganu na MnO, 

m odważka napełniacza, g. 

2.4.9.6. WJnik. Za wynik przyjąć średnią aryt
metyczną wyników co naj~~iej dwóch oznaczań róż

niących się między sobą nie więcej niż o 10% wy
niku mniejszego. 

2.4.10. Oznaczanie zawartości tlenku miedziowe
go (CuO) 

2.4.10.1. Zasada oznaczania. Miedź oznacza się 

kolorymetrycznie przeprowadzając ją w barwny kom
pleks dwuetylodwutiokarbaminowy, który ekstrahuje 
s~-ę z roztworu wodnego czterochlorkiem węgla. 

2.4.10.2. PrzJrzady. Fotokolorymetr elektryczny. 

2.4.10.3. Odczynniki i roztwor:y 
a) Kwas solny (1,19), roztwór 1+1. 
b) Kwas azotowy (1,4). 
c} Kwas siarkowy (1,84)., 
d) Wodorotlenek amonowy (0,91). 
e) Kwas cytrynowy, roztwór 50-procentowy. 
f) Wersenian dwusodowy, roztwór 10-procentowy. 
g) Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy, roztwór 

O,1-procentowy. Trwałość roztworu przechowywanego 
w ciemnej butli - 2 tygodnie. 

h) Czterochlorek węgla. 
i) Wzorcowy roztwór miedzi, przygotowany wg 

PN-68/C-06500 p . 3.2.1.33, rozcieńczony w sto
sunku 1:99. Roztwór rozcieńczony należy przygoto
wywać w dniu oznaczania.1 cm3 tego roztworu zawiera 

2+ 0,00001 g Cu • 

2.4.10.4. Sporządzanie krZywej wzorcowej. Przy
gotować serię roztworów odmierzając z biuretyroz
twór wzorco\vy w ilości 1 - 10 cm3 i rozcieńczając 
go wodą do objętości około 25 cm3• Kolejno dokaż
dego z roztworów dodać 5 cm3 roztworu kwasu cytry
nowego,.. 2 cm3 roztworu wersenianu dwusodoVlego,zo
bojętnić amoniakiem dodając 5 cm3 nadmiaru, prze
nieść do rozdzielacza, dodać 20 cm3 roztworu d\vu
etylodwutiokarbaminianu sodowego i pozostawić na 
20 min VI ciemnym miejscu. Następnie roztwór VI roz
dzielaczu wytrząsać w ciągu 2 min z 10 cm3 cztero
chlorku węgla. Po odstaniu oddzieliĆ warstwę czte
rochlorku i jeszcze dwukrotnie powtórzyć ekstrak
cję 10 cm3 czterochlorku węgla. Połączone ekstrak
ty dopełnić w kolbie pomiarowej pojemności 50 cm3 

do kreski czterochlorkiem węgla. Zmierzyć kolejno 
na fotokolorymetrze absorpcj ę poszczególnych roz
tworów stosując filtr niebieski i kuwetę o długo
ści dobranej odpowiednio do zakresu pomiarowego 
aparatu przy podanych stężeniach. Jako roztwór 
odniesienia stosować czterochlorek węgla. WYkre
ślić krzywą wzorcową odkładając na osi rzędnych 

stężenia miedzi w g/50 cm3, a na osi odciętych od
powiadające im wartości absorpcji odczytane na 
skali fotokolorymetru. 

2.4.10.5. Wykonanie oznaczania. Około 5 g napeł
niacza odważyć z dokładnością do 0,01 g do zlewki 
pOjemności 250 cm3 , dodać 20 cm3 roztworu kwasu 
solnego, 3 cm3 kwasu azotowego, ogrzać do wrzenia 
i wytrawiać pod przykryciem na wrzącej łaźni wod- ' 
nej w ciągu 20 min, co pewien czas mieszając. Na
stępnie zawartość zlewki odparować do sucha. Po
zostałość zwilżyć 1 cm3 kwasu siarkowego, dodać 
50 cm3 gorącej wody i ' ogrzewać jeszcze pod przy
kryciem w ciągu 5 min. Nierozpuszczoną pozosta
łość odsączyć i przemyć gorącą wodą. Przesącz od
parować do obj ętości około 25 cm3, dodać 5 cm3 roz
tworu kwasu cytrynowego, 2 cm3 ro~tworu wersenia
nu dwusodowego, ~zobojętnić amoniakiem dodając 

5 cm3 nadmiaru, przenieść do rozdzielacza i dalej 
postępować analogicznie jak przy sporządzaniu 
krzywej wzorcowej. Po wykonaniu na fotokoloryme
trze pomiaru absorpcji odczytać z krzywej wzorco
wej ilość miedzi w badanym roztworze. 

Zawartość tlenku miedziowego (X
9

) obliczyć w 
procentach wg wzoru 

'1,252'100 X = =a_---'-.,,;.._~~ a ' 125,2 
9 m m 

w którym: 
a - ilość miedz i odczytana z krzywej WZOD

c owej , g , 
1,252 mnożnik do ~rzeliczenia miedzi na CuO, 

m odważka napełniacza, g. 

2.4.10.6. WJnik. Za wynik przyjąć średnią aryt
metyczną wyników co najmniej dwóch o znaczań róż

niących się między sobą nie więcej niż o 10% wy
niku mniejszego. 

2.4.11. Oznaczanie zawartości tlenku sodowego 
(Na22.l 

2.4.11.1. Zasada oznaczania. Przez ogrzewanie 
badanej substancji z chlorkiem amonowym i węgla- ' 

nem wapniO\vym oraz wyługowanie otr zymane j masy VII>

dą otrzymuje się w roztworze alkalia w postaci 
chlorków razem z pewną iloś cią chlorku wapnio
wego, podczas gdy pozostałe metale pozostają 

głównie w postaci nierozpuszczalnych tlenków, a 
krzemionka przechodzi w krzemian wapniowy .Sód wy

trąca się z roztworu w postaci octanu sodowo-cyn
kowo-uranylowego NaZn(U02 )3 o (CfI3COO)9' 6H20 i ozna
cza wagowo. Metoda jest odpowiednia do ozna
czania zawartości tlenku sodowego powyże j 1%. 

2.4.11.2. Odczynniki i roztwory 
a) Chlorek amonovry. 
b) Węglan wapniowy. 
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c) Kwas octowy, roztwór 10-procentowy. 
d) Roztwór octanu cynkowo-uranylowego; przygo

towany w następuj ący sposób. 
Roztwór 1. Octan uranylowy U02 (CH3COO)2' 2H20, 

r oztwór: 77 g octanu uranylowego rozpuścić w mie
szaninie 13,3 cm3 lodowatego kwasu octowego i 
410 cm3 wody, ogrzewaj ąc w temperaturze 700 C. 

Roztwór 2. Octan cynkowy Zn(CH3COO)2'3H20, roz
twór: 231 g octanu cynkQwego rozpuścić w mieszruń
nie 6 , 6 cm3 l odowatego kwasu octowego i 262 cm3 

wody, ogrzewając w temperaturze 700 C. Zmieszać ze 
sobą gorące roztwory 1 i 2 , dodać 1 cm3 0,1n roz
tworu chlorku sodowego, odstawić na 24 godz, do
prowadzić do temperatury 200 C i przesączyć ; 10 c~ 
tego odczynnika wytrąca około 8 mg Na. 

e) Alkohol etylowy 95- procentowy, nasycony w 

temperaturze 200 C octanem sodowo- cynkowo-uranylo
wym. 

f) Eter etylowy. 

2.4.11.3. Wykonanie oznaczania. Około 1 g n~

niacza odważonego z dokładnością do 0 , 0002 g 
utrzeć w moździerzu agatowym z 1 g chlorku amono
wego i 6 g węglanu wapniowego . 0,5 g węglanu wap
niowego rozsypać na dnie głębokie go tygla platy
nowego, na to wysypać przygotowaną mieszaninę i 
pokryć ją porcją 0 , 5 g węglanu wapni owego . Prz, 
kryty tygiel umieścić w otworze-wyciętym w kawał
ku płytki azbestowej i ogrzewać nad niewielkim pło
mieniem, zabezpieczonym od przewiewu powietrza, 
tak aby uchodził tylko amoniak. Gdy zapach amo
niaku zaniknie (po około 15 min) , o~rzewać silniej 
do temperatury około 8000 C, utrzymując w tej tem
peraturze przez 40 ~ 60 min. Zawartość tygla pr.re
nieść następnie do małej parownicy porcelanowej, 
spłukując wnętrze tygla dokładnie 50 ~ 75 cm3 go
rącej wody . Wytrawiać na łaźni wodnej aż do cał

kowitego rozpadnięcia się bryłek , rozgniatając je 
w razie p otrzeby agatowym tłuczkiem. Przesączyć 

przez le jek ze spiekanego szkła do kolby pomiaro
wej pojemności 100 cm3 , dodać 2 krople kwasu octa
wego i dopełnić do kreski wodą. Pobrać pipetą 

50cm3 tego roztworu i odparować do sucha na łaźni 
wodnej. Rozpuści ć pozostałość w 3 cm3 wody, dodać 
1 kroplę kwasu octowego oraz 50 cm3 roztworu octa
nu cynkowo-uranylowego i dokładnie wymieszać. 

Pozostawić na 1 godz w temperaturze 20 ±1 0 C. Wy
dzielony osad odsączyć pod słabą próżnią przez 
zważony t ygiel z dnem porowatym, przemyć pięcio

krotnie porcjami po 2 cm3 roztworu odczynnika, a 
następnie porc jami po 2 cm3 95- procentowego alko
holu etylowego nasyconego octanem sodowo-cynkowo
-uranylowym. Na zakończenie przemy ć eterem i prze
puszczać jeszcze przez 5 min przez tygie l powie
trze w celu wysuszenia go, wytrze ć dokładnie ze
wnętrzne ścianki tygla , umie ścić go w szafce obok 
wagi (w której powinien znajdować się środek osu
szający) i zważyć po upływie 20 min. 

Zawartość tlenku sodowego (Xl) obliczyć w pro
centach wg wzoru 

X
10 

w którym : 

mi ·0,0202 - 2 • 100 
m-

m - odważka napełniacza, g , 
m1 masa osadu, g , 

0,0202 - mnożnik do przeliczenia octanu sodowo
-cynkowo-uranylowego na tlenek sodowy 
(Na20). 

Je śli zawartość tlenku sodowego w napełniaczu 

jest mniejsza niż 1%, należy zastosować ddo jego 

oznaczania metodę fotometrii płomieniowej wg BN-66j 

7011-23 p . 2.5.9. 

2 . 4.11.4. Wynik. Za wynik przyjąć średnią aryt
metyczną v~ników dwóch oznaczań różniących się 

między sobą nie więcej niż o 10% wyniku mniejsze
go . 

2 . 4 .1 2. Oznaczanie zawartości s i arczanów w prze
liczeniu na 80" 

2 . 4.12.1. Zasada oznaczania. Po wyekstrahowaniu 
próbki badanego napełniacza kwasem solnym oznaczyć 
s iarczany metodą turbidymetryczną. 

2 . 4 .12.2. Wykonanie oznaczania. Około 1 g na
~ełniac za odważy ć z dokładnością do 0,0002 g do 
zlewki pojemności 100 cm3 , dodać 30 cm3 kwasu sol
nego, ogrzać do wrzenia, przenieś ć po ostudzeniu 
do kolby pomiarowej pojemności 100 cm3 i dopełnić 
do kreski wodą. Po dokładnym wymieszaniu roztwór 
przesączyć , pobrać pipetą 10 cm3 przesączu do cy
lindra Nesslera i oznaczyć siarczany metodą tur
bidymetryczną wg PN-68jC-04519. Oznaczanie wyko
nać sposobem B, stosując skalę wzorcową, przygo
towaną dla zakresu 0,05 ~ 0,2 mg. W przypadku 
zbyt silnego zmętnienia wziąć do porównania odpo
wiednio mniejszą iloś ć badanego roztworu. 

2.4.13. Oznaczanie zawartości substancji roz-
puszczalnych w wodzie 

2.4.1 3. 1. Wykonanie oznaczania. Około 5 g na
pełniacza odważyć z dokładnością do 0,01 g do kol
by stożkowej pojemności 300 cm3 , dodać 100 ~ 
7 200 cm3 wody, ogrzewać do wrzenia pod przykry
ciem w ciągu 15 min, po czym ostudzić do tempera
t ury poko jowej. Zawartość kolby przenieść iloś

ciowo do kolby pomiarowej pojemności 250 cm3 , do
pełniĆ wodą do kreski i dokładnie wymieszać. Po 
odstaniu się osadu i wyklarowaniu się cieczy roz
twór przesączyć przez nie zwilżony sączek, odrzu
cając pierwsze 25 cm3 przesączu. 100 cm3 przesą
czu pobrać pipetą do wysuszonej uprzednio do sta
łej masy w temperaturze 100 ~ 1050 C parownicy pla

tynowej, bvarcowej lub szklanej, pozostawiając 

resztę przesączu do dalszych oznaczań. Zawartość 

parownicy odparować na łaźni wodnej, po czym su
szyć w temperaturze 100 7 105°C do stałej masy i 
zważyć z dokładnością do 0 ,0002 g . Parownicę wraz 
z zawartością przed lkażdym ważeniem studzić w 
eksykatorze. Jeżeli przesącz jest mętny , należy ])0 

pobraniu p ipetą 100 cm3 odparować na łaźni wodnej 
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do sucha, vGsuszyć w suszarce w temperaturze 110 o? 
w ciągu 2 godz. Po zostałość wyekstrahować 50 cm:J 

gorącej wody i odsączyć do zważonej parownicy, 
przemywając sączek wodą. Dalej postępować jak po
dano wyżej. 

Zawartość substancji rozpuszczalnych w wodzie 
(Xii) obliczyć w procentach wg wzoru 

mi • 2,5 • 100 mi' 250 
Xii rn - m 

w którym: 
m odważka nap ełniacza, g, 
1~ _ masa pozostałości po suszeniu, g. 

2,4,13,2. WJnik. Za wynik przyjąć średnią aryt
metyczną wyników dwóch oznaczań różniących si ę 

mi ędzy sobą nie więcej ni ż o 10% wyniku mniejsze
go. 

2.4.14. Oznaczanie zawartości chlorków 

2.4.14.1. Zasada oznaczania. W ekstrakcie wo~m 
próbki badanego napełniacza oznacza się chlor mia
reczkowo - metodą Mohra. 

2.4.14,2. OdczJnnikii roztwory 
a) Kwas azotowy, r oztwór O,in. 
b) Węglan wapniowy strącany. 
c) Azotan srebra, roztwór 0,05n, 
d) Chromian potasowy, roztwór 5-procentowy. 

2.4.14.~ WJkonanie oznaczania. Pobrać pipetą do 
kolby stożkowej 100 cm3 przesączu otrzymanego wg 
2.4.13.1 i w razie potrzeby z"obojętnić roztworem 
kwasu azotowego. Ewentualny nadmiar kwasu zobojęt
nić węglanem wapniowym. Dodać 2 cm3 roztworu chro
mianu potasowego i miareczkować roztworem azotanu 
srebra do pierwszego, dającego się zauważyć czer
wonobrunatnego , zabarwienia, nie znikaj ącego przy 
mieszaniu. 

Zawartość chloru (X1Z ) obliczyć w procentach wg 
wzoru 

V.n' 0,03546' 2,5 '100 V·n· 8, 865 
~~ m m 

w którym: 

m odważka próbki napełniacza użytej \lo 
oznaczania substancji rozpuszczalnych 
w wodzie wg 2,4.13.1, g, 

V - objętość roztworu azotanu srebra, zu
żytego do miareczkowanie, cm3 , 

n normalność ro ztworu azotanu srebra, 
0,03546 - ilość chlorku odpowiadająca 1 cm3 in 

roztworu azotanu srebra, g . 

2.4.14.4. WJnik. Za wynik należy przyjąć średmą 
arytmetyczną wyników dwóch oznaczań różniących się 
między sobą nie więcej niż o 5% wyniku mniejszego. 

2.4.15. Oznaczanie odsiewu 

2.4.15.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega 
na wymywaniu Odważonej próbki napełniacza przez 
sita 0,125 oraz 0,063 i zważeniu wysuszonej pozo
stałości. 

2.4.15.2. OdczJnniki i roztworJ 
a) Alkohol etylowy. 
b) Eter etylowy. 

2.4.15.3. Przyrządy 

a) Sita tkane o oczkach kwadratowych o wymiarze 
boku oczka 0,125 i 0,063 mm. Oprawa sit powinna 
być wykonana z tworzywa nie korodującego pod wpJ;y_ 

wem wody i powinna mieć średnicę około 75 mm oraz 
wysokoś ć około 50 mm. 

b) Parowni ca szklana o średnicy około 200 mm. 
c) Pędzelek o średnicy u nasady 20 mm. 

2.4.15.4. Wykonanie oznaczania , Około 3 g ba-
danego napełniacza odważyć z dokładnością do 0,01 g 
i prz enieś ć ilo ściowo na sito wysuszone bezpo
średnio przed oznaczaniem do stałej masy w tempe
raturze 100 .;. 1050 C. Napełniacz zwilżyć 10 cm3 al
koholu etylowego dodać około 100 cm3 wody i wy
mieszać na sicie za pomocą pędzla. Następnie u
mieścić s ito nad zlewem, puścić na nie z kranu 
strumień wody i starannie mieszać zawartoś ć pędz
lem przez około 5 min. Szybkoś ć przepływu wody 
powinna wynosić 300 -=- 500 cm3 na minutę , a odle
głość wylotu kurka lub węża od sita około 20 cm. 
Gdy większa częś ć napełniacza prze j dzie przez si
to, wstawi ć je wraz z pozostałością do p arownicy, 
zawierającej taką ilość wody, aby wysokość jej 
warstwy nad próbli ę wynosiła 15 .;. 20 J.IllII. Parownicę 

postawić na czarnym papierze. Zanurzony w wodzie 
napełniacz rozprowadzać pędzlem przez około 20 rek, 
po czym podnieś ć sito tak, aby woda mogła spłynąć 
i czynność tę powtarzać tak długo, zmieniając wo
dę w parownicy, aż przesącz stanie się klarowny i 
nie będzie zawierał śladów napełniacza. Wtedy 
spłukać sito alkoholem etylowym, a następnie ete
rem etylovGm i wysuszyć w temperaturze 100 +1050 C 

do stałej masy, studząc przed każdym ważeniem w 
eksykatorze. Puste sito jak również sito z pozo
stałością ważyć z dokładnością do 0,0002 g. Wyko
nać oznaczanie kolejno na sitach 0,125 i 0,063. 

Zawartoś ć odsiewu (X,3 ) n a poszczególnych sitach 
obliczyć w procentach wg wzoru 

mi '100 
X

'3 
m 

w którym: 
m odważka napełniac za, g, 
mi - masa odsiewu, g . 

2 .4.15. 5. WJnik. Za wynik przyjąć średni ą aryt
metyczną wyników dwóch oznaczań różniących si ę 

między sobą nie więcej niż o 10% wyniku mniejsze
go. 

2.4.16. Oznaczanie gęstości nasypowej 

2.4.16.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega 
na określeniu gęstości w gramach 1 dm3 luźno na
sypanego (nie utrzęsionego ) napełniacza . 

2.4.16.2. PrzJrzadJ 
a) Cylinder o wymiarach: vGsokość - około 140 mm, 

średnica - około 30 mm, pojemnoś ć całkowi t a - do
kładnie 100 cm3• 
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b) Lejek szklany o wymiarach: średnica wylotu -
około 8 mm. średnica górna - około 80 mm, dłu

gość całkowita - około 140 ' mm , długoś ć nóżki - o
koło 70 mm. 

2.4.16.3. Przygotowanie próbki. Próbkę badanego 
napełniacza wysuszyć do stałej masy w temperatu
rze 100 + 105°C•· 

2.4.16.4. W;ykonanie oznaczania. Do sucOOgo i cz:;
stego cylindra, zważonego z dokładnością do 0,01 g, 
wsypywać badanJ napełniacz przez lejek z wysokoś
ci 50 mm, licząc od dolnej krawędzi wylotu lejka 
do górnej krawędzi cylindra, do chwili utworzenia 
się z napełniacza stożka na cylindrze. Następnie 

za pomocą gładkiej listewki wyrównać powierzchnię 

napełniacza równo z górnym brzegiem cylindra. Cy
linder w czasie tych operac j i nie może ulegaćżad
nym. wstrząsom. Cylinder z napełniaczem zważyć z 
dokładnością do 0,01 g. 

Gęstoś ć nas:ypową napełniac za (X14) oblicz:yć 

g/dm3 wg wzoru 

w 

w którJm: 
m

1 
- masa pustego c:ylindra, g , 

711
2 

- masa c:ylindra z napełniaczem, g. 

2.4.16.5. Wynik. Za wynik przyjąć średnią ar:y
metyczną wyników dwóch oznaczań różniąc:ych si ę 

między sobą nie więce j niż o 10% wyniku mniejsze
go. 

~.4.17. Oznaczanie pH zawiesiny wodnej 

2.4.17.1. Przyrządy. Pehametr ze szklaną elek
trodą pomiarową. 

2.4.17.2. Wykonanie oznaczania. OdważyĆ w zlew
ce 5 g napełniacza z dokładnością do 0,01 g, do
dać 50 cm3 wody świeżo przegotowanej, uwolnio~ od 
CO2 i gotować w ciągu 5 min, przykrywając zlewkę 

szkiełkiem zegarkowym. Po ostudzeniu oznaczyć pH 
zawiesiny za pomocą pehametru ze szklaną elektro
dą. 

2.4;18. Oznaczanie liczby wodnej 

2.4.18.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega 
na określeniu najmniej sze j ilości wody w cm3 po
trzebnej do wytworzenia jednorodnej pasty ze 100 g 
badanego napełniacza w postaci sypkiej. 

2.4.18.2. Przygotowanie próbki. Badany 
niacz przesiać przez s i to o wymiarach boku 
kwadratowego około 0,25 mm i wysuszyć do 
masy w t emperaturze 100 + 1050 C. 

napeł-

oczka 
stałej 

2.4.18.3. Wykonanie oznaczania. Odważyć na 
szkiełku zegarkowym 1 g napełniacza z dokładnością 
do 0,001 g i dodawać po kropli z biurety wodę. Po 
dodaniu każdych 2 7 3 kropel wody rozcierać mie
szaninę nap ełniacza z wodą szklaną łopatką. Doda
wanie wody i rozcieranie kontynuować do całkowi

tegG zwilżenia próbki, co uwidocznia się w utwo
rzeniu jednorodnej pasty. Dodanie zbytecznej kro
pli wyraźnie zmniejsza zwartość tej pasty. 

Liczbę wodną (X1S) obliczy ć w cm3 wody na 100 g . 
napełniacza wg wzoru 

x V'100 
15 m 

w którym: 

m - odważka napełniacza, g. 
V - . obj ętoś ć użytej do oznaczania wody, cm3• 

2.4.18.4. Wynik. Za wynik nal eży przyjąć śred

nią arytmetyczną wyników dwóch oznaczań różniących 
się mi ędzy sobą nie więcej ni ż o 10% wyniku mniej
szego. 

2.4.19. Oznaczanie adsorpcji n-d.wubutyloam1py 
(liczby kwasowej) 

2.4.19.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega 
na okreś l eniu ilości dwubutyloaminy adsorbowanej 
na powierzchni napełniacza. Do pr óbki dodaje si ę 

nadmiar n-dwubutyloamin:y w roztworze benzynowym, 
kt óry następnie odmiareczkowuje się roztworem kwa
su nadchlor owego w lotlowatym kwasie octowym.Wiel
koś ć adsorbcji wyraża się w postaci liczby kwa-
sowej w miliwal ach kwasu nadchlorowego na 
napełniacza. 

1 kg 

2.4.19.2. Odczynniki i rozt"wory 
a ) Benzyna ekstrakcyjna III lub 

C-96022. 
IV wg PN-56/ 

b) n-Dwubutyloamina, O,OO2n roztwór benzynowy: 
0,258 g n .-dwubutyloamin:y ' rozpuścić w benzynie i 
dopełnić do kreski w kolbie pomiarowej pojemnośći 
1000 cm3• 

c) Bezwodnik octowy. 
d) Kwas octowy lodowaty. 
e) Wodorotlenek sodowy, roz~vór 2n. 
f) Fenoloftaleina, O,1-procentowy roztwór w 70-

procentowym alkoholu etylowym. 
g) Kwas nadchlorovry (1,70): O,01n roztwór w lo

dowatym h.-wasie octovrym. 
Do óbliczonej objętości kwasu nadchlorowego(~, 

w której zawarte jest 1,005 g 100-procentowego ' 
HCI04 Wkroplić odpowiednią iloś ć bezwodnika octo
wego (Z) w celu związania wody (Y), zawartej w 
użytym roztworze nadchlorowego kwasu. 

Poszczególne wiełkości hależy obliczyć następu
jąco: obj ętość kwasu nadchlorowego (1,70) (W',od-
p owiadającą zawartości 1,005 g 
HCI04 , obliczyć w cm3 wg wzoru 

1 GO-procentowego 

W
_ 10 
- n 

w którym n - normalność kwasu nadchlorowego(1,70) 
; 
ozna~zona uprzednio przez miareczko-
wanie 2n roztworem wodo~otlenku so
dowego wobec fenoloftaleiny. 

Masę wody (Y) zawartej w W cm3 kwasu nadchloro
wego (1,70) oblicz:yć w g wg wzoru 

Y = (W, d) -1,005 

w którym d - gęstość kwasu nadchlorowego (1,70), 
g/cm3• 

Objętość 100-procentowego bezwodnika octowego 
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(2), potrzebna do związania wody o masie Y g, ob
liczyć w cm3 wg wzoru 

y ·102,09 
2 

18,016· 1,082 

w którym: 

102,09 masa cząsteczkowa 100-procentcMego bez

1,082 
wodnika oct owego, 
gęstoś ć 100-procentowego 
octowego, g/cm3 , 

18,016 - masa cZ i)steczkowa wody. 

bezwodnika 

W przypadku użycia bezwodnika o niższej procen
towości należy to w obliczeniach odpowiednio 
uwzględnić. Przy wkraplaniu bezwodnika należy za
równo kwas, jak i be zwodnik oziębiać lodem, uwa
żając, żeby temperatura nie przekroczyła 15°C. 

W przypadku podwyższenia się temperatury nast ępu
je rozkład kwasu, co przejawia się wystąpieniem 

żółtego zabarwienia. Odwodniony roztwór kwasu nad
chlorowego rozcieńczyć w kolbie pomiarowej do ob
jętości 1000 cm3 lodowatym kwasem octov~m. Otrzy-
many rozt wór należy zabezpieczyć pr zed dostępem 

wilgoci z powietrza za pomocą U-rurki napełnionej 
chlorkiem wapniowym. 

h) Chloroform. 
i) Fiolet krystaliczny - wskaźnik, O,1-procen

tovry r oztwór w kwasie octowym lodowatym. 

2.4.19.3. Przygotowanie próbki. Próbkę badanego 
napełniacza przesiać przez sito o wymiarach oczka 
kwadratowego około 0,25 mm i wysuszyć do stałej 

masy w temperaturze 100 .;. 1050 C. 

2.4.19.4. Wykonanie oznaczania. Oznaczyć zuży

cie kwasu nadchlorowego na ślepą próbę. W tym ce
lu wprowadzić do kolby stożkowej z długą szyjką 

5 cm3 chloroformu, 2 krople roztworu fioletu kry

stalicznego i 25 cm3 roztworu dwubutyloaminy, od-
mierzone za pomocą pi pety. Zawartość kolby mia-
reczkować roztvłorem kwasu nadchlorowego do zmiany 
barwy wskaźnika z fioletowej na niebieskozieloną. 
Do miareczkowania należy używać biurety automa
tycznej p ojemności 10 cm3 z działką elementarną 
0,01 cm3 , zabezpieczając zawartość biurety przed 
wpływem wilgoci z powietrza za pomocą U-rurki z 
chlorkiem wapniowym, osadzonej w korku. W celu 
oznaczenia adsorpcji n-dwubutyloaminy w badanej 
próbce odważyć 0,25 g napełniacza z dokładnością 

do 0,0002 g do kolby stożkowej ze szlifem pojem
ności 250 cm3 i dodać za pomocą pi pety 5 cm3 roz
tworu dvrubutyloaminy. Roztwór pozostawić na prze
ciąg 2 godz, mieszając ostrożnie co pewien czas, 
a następnie przesączyć przez fałdowany sączek.Po
brać pipetą 25 cm3 przesączu do kolby stożkowej i 
zmiareczkować kwasem nadchlorowym w sposób podany 
dla ślepej pr óby. 
Liczbę kwasową (X

16
) obliczyć w miliwalach HCIO 4 

na 1 l<g napełniacza wg wzoru 
(dla próbek o masie 

X16= (~-~) ·80 0,25 g ) 

w którym: 
~ - objętość O,01n r oztworu kwasu nadchlorowe-

I 

v -2. 

go, zużytego do miareczkowania 25 cm3 roz
tworu przy ślepe j pr óbie, cm3 , 
obj ętość O,01n roztworu kwasu nadchlorowe
go zużytego do miareczkowania 25 cm3 bada
nego przesączu , cm3• 

2.4.19.5. Wynik. Za wynik przyjąć średnią aryt
metyczną wyników dwóch oznaczań różniących się 

między sobą nie więcej niź o 5% wyniku mniejszego. 

3. BADANIA TECHNOLOGICZNE 

3.1. Zasada wykonania badań. Badania polegają na 
sporzą,dzaniu mieszanki gumowe-j zawieraj ącej bada
ny napełniacz, oznaczaniu jej własności fizycznych 
oraz oznaczaniu własności f izyc znych zwulkanizow&-
nych próbek. 

3.2. Wykonanie mieszanki gumowej 

3.2.1. Aparatura 
a ) Walcarka laborat oryjna o następującej charalr

terystyce: długość walc6w, 300 ~ 400 mm, średni

ca walców, 150 .;. 200 mm, liczba obrotów n a minutę 
przedniego walca - 25 ~ 30, :frykcja - od 1:1,1 do 
1:1,25 • 

b) Waga techniczna o dokładności 0,01 g. 

3.2.2. Składniki mieszanki 
a ) Kauczuk typu SBR-1500 zawierający 23,5±1% 

związanego styrenu, p olimeryzowany wobec miesza
niny kwasów żywicznych w temperaturze około +50 C. 

b) Kwas s t earynowy wg PN-59/C-2401 O. 
c) Biel cynkowa pieczęć biała wg PN-58/C-81015. 
d) Przyspieszacz DM wg PN-60/C-83031. 
e) Przyspieszacz D wg PN-60/C-83030. 
f) Siarka wg PN-67/C-84033. 
g) Glikol dwuetylenowy . 

• 
3.2.3. Skład mieszanek gumowych do badania.Mie

szanki do badań jasnych napełniaczy powinny mieć 

skład podany w t ablicy. 

Skład mieszanki do 
badania 

krzemion- krze- Czas 
mieszania 

Lp. Nazwa składnika ki miany 
min 

cz.wag. cz.wag. 
na 100 cz. na 100 cz. 

kauczuku kauczuku 

1 Kauczuk SBR-1500 100,0 100,0 3 

2 KWas stearynowy 3,0 2,0 2 

3 Glikol dwuetyle-
nowy 3,0 2,0 3 

4 Napełniacz 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 

R a z e mI 166,1 162,9 28 

Zamiast kauczuku SBR-1500 dopuszcza się stosowanie 
kauczuku Ker S 3022. 

Namia r mieszanki laboratoryjnej powinien wynosić 
około 800 g. 

3. 2.4. Przygotowanie składników mieszanki. Syp
kie składniki mieszanki przed ich odważeniem po-
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winny być przechowywane w warunkach normalnych, 
tzn. w temperaturze 20 ±500 przy wilgotności 
względnej powietrza 60 +5% w czasie nie kr6tszym 
niż 15 godz, a następnie przesiane przez sito o 
boku oczka kwadratowego 0,25 mm. 

3.2.5. Odważanie składników. Kauczuk odważyć na 
wadze technicznej z dokładnością do 0,1 g, a po
zostałe składniki mie szanki z dokładnością do 
0,01 g. 

3.2.6. Sporządzanie mieszanki. Należy wykonać 

następujące czynności: 

a) uruchomić walcarkę i ogrzać walce do tempe
ratury 50 ±50 0, 

b) ustawić szczelinę pomiędzy walcami na odle
głość 0,5 mm, 

c) załadować kauczuk na walcarkę i przepuścić 

2 razy; powiększyć, szczelinę do 1,4 mm, utworzy ć 

wstęgę kauczuku opasuj ącą przedni walec i przeci
nać ją z każdej strony na szerokości 3/4 wstęgi; 

d) wmieszać do kauc zuku kwas stearynowy zacho
wując podany czas mi eszania, 

e) vnnie szać do kauczuku około 1/2 ilości odwa
żonego napełniacza, powiększyć szczelinę pomiędzy 

walcami do około 1,6 mm i wmieszać pozostałą ilość 

napełniacza, _ a następnie dodać gl i kol dwuety l eno
wy ; powi ększyć szczelinę do 1,9 mm i wstęgę mi A-
szanki nacinać kole jno 3 razy z obu jej brzegć

co 30 sek na 3/4 długości walca przemieszczając 

naciętJ płat na wstęgę nienaciętą, 
f) wmieszać pozostałe składniki mieszanki za

chowując podaną w tablicy kolejność i czas miesza
nia , 

g ) przeciąć wstęgę mieszanki 3-krotnie z każdej 
strony, zrolować ją i przepuścić przez szczelinę 

walców 0,8 mm; czynność tę powtórzyć 5-krotnie, 
h) zwiększyć szczelinę i wyc iągnąć płyt ę mie

szanki o grubości 2 + 3 mm, 
i) zważyć vrykonaną mieszankę , 

nie powinna różnić się więcej niż 
mas składników mi eszanki. 

masa mieszanki 
o 1,0% od sumy 

3.2.7. Przechowywanie mieszanld. Mieszankę gu
mową w postaci płytJ rozłożyć na czystej blasze 
lub na folii z tworzywa sztucznego i przechowywać 

w pomieszczeniu zaciemnionym w warunkach normal
nych co najmniej przez 12 godz i nie dłużej niż 

72 godz . 

3.3. Oznaczanie fizycznych własności mieszanki 
gumowe,j 

3.3.1. Oznaczani e lepkości za pomocą 

Mooneya wykonać VI t emperaturze 1000 0 wg 
0-04278. 

aparatu 
PN-65/ 

3.3.2. Oznaczanie podwulkanizowania mieszanki za 
pomocą aparatu Mooneya wykonać w temperaturze 
130°C wg PN-66/C-04208. 

3.4. Vfulkanizac .;a mieszanki gumowe,; 

3.4.1. Aparatura 
a ) Prasa wulkanizacyjna o ciśnieniu roboczym co 

najmniej 20 kG/cm2 i temperaturze płyt grzejnych 
143 ±20 C. 

b) Formy wulkanizacy j ne zgodne z vryrnaganiami wg 
PN-65/C-04205, PN-64/C-04238, PN-51+/C-0425~ PN-57/ 
C-04273. 

3.4.2. Przygotowanie i'lieszaILlci do wulkanizac,ji, 
Z mieszanki wyciąć odpowiedniej wielkości płytki 
do wulkanizacji próbki: 

a ) do oznaczania własności wytrzymałościo\'rych wg 

PN-65/ C-04205 , 
b) do oznaczania vlYtrzyrnałości na rozdzieranie 

- wg PN-55/C-04254 , 
c) do oznaczania twardości - wg PN-64/C- OLf238 , 
d) do oznaczania e lastyczności wg PN-51./C-04255, 
e) do oznaczania ścieralności -wg PN-57/C-04273 . 

3.4.2. Warunki wulkanizac.;i. Odważoną ilość mie
szanki gumowej umieścić w gniazdach formy uprzed
nio ogrzanej do temperatury ~~lkanizacji. Czasna
pełniania formy nie powinien vlYnosić więcej niż 

2 min. 
Płytki do oznaczania własności wytrzymałościo

wych wulkanizować VI formach ogrzanych do tempera
t ury 143 ±2 0 0 VI ciągu 5, 10, 15, 20, 30, 40 i 
60 min. 

Płytki do oznaczani a wytrzymał ości na rozdzie
ranie wulkanizować w czasie uznanym za optymalny 
na podstawie badań własności wytrzymałościowych 
próbek wulkanizowanych w różnych czasach. 

Płytki do oznaczania twardości , elastyczności i 
ścieralności wulka11izować VI czasie o 5 min dłuż

szym od optymalnego czasu wulkani zacji. 
Czas wulkanizacji próbek ~ierzy się od chwili 

uzyskania ciśnienia prasy 20 kG/cm2 do momentu 
otwarcia zaworu ciśnieniowego . 

Prze z cały czas wulkanizacji próbek ciśnienie 

prasy na formę powinno być stałe i vlYnosić co 
najmniej 20 kG/cm2• Do obliczeń siły nacisku pra
sy przyjmuje się całkowitą powierzc~~ię pr zekroju 
formy . 

Po otwarciu prasy i wyjęciu próbek należy na
tychmiast ' zanurzyć je w zimnej wodzie, n a okres 
5 min. Czas od chwili otwarcia zaworu ciśnienio
wego do chwili zanurzenia próbek w wodzie nie po
winien być dłuższy niż 3 min. 

3.4.4. Przechowywanie próbek wulka11izowanych 
zgodnie z wymaganiami PJIT-58/C-94099. 

3.5. Oznaczanie wł asności fizycznych wulkanizatów 

3.5.1. Oznacze~ie wytrzymałości na ro zciąganie. 
modułu przy wydłużeniu 100 i 209% vgdlużenia 

względnego przy rozerwaniu i wydłużęnia trwałego 

vQkonać wg PJIT-55/C-04206. 

3.5.2. Oznaczanie twardości wykonać wg PN-64/ 
C-QAl.238. 

3.5.3. Oznaczanie elastyczności wykonać wg FN-54/ 
C-04255. 

3.5.4. Oznaczanie wvtrzymalości na rozdzieranie 
wykonać wg PN-55/C-04254. 
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3.5.5. Oznaczanie ścieralności wykonać wgPN-57/ 
C-()lj.273. 

4. PROTOKÓŁ 

Protokół z badań powinien zawierać następujące 

dane: 
a) nazwę napełniacza, nazwę producenta, datę 

produkcji lub datę i miejsce pobrania próbki na
pełniacza itp., 

b) zestawienie wyników badań fizykochemicznych 
napęłniacza oraz badań fizycznych mieszanek i 
wulkanizatów, zawierających ten napełniacz wg 
ustalonych w niniejszej normie metod badań, 

c) datę rozpoczęcia i zakończenia badań, 

d) nazwę instytucji, w której wykonano badania, 
oraz imię, nazwisko i podpis wykonawcy. 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE do BN-69/6064-0J 

Istotne zmiany w stosunku do BN-6J/6064-0J 

w zakresie badań fizykochemicznych 

a) wprowadzono stapianie napełniacza z s odą zamiast roz

kładu kwasem nadchlorowym, 

b) do oznaczania strat po prażeniu wprowadzono tempera

turę 1000 ±50oC zamiast 650oC, 

c) unowocześniono metody oznaczania tlenk6wI żelaza, 

glinu, wapnia, magnezu, manganu i miedzi, 

d) do oznaczania małych zawartości tlenku sodu wprowa

dzono metodę fotometrii płomieniowej, 

e) wprowadzono zasadę oznaczania odsiewu na dw6ch si

tach zamiast na jednym, 

f) usunięto następujące oznaczania I 

- sumarycznej zawartości glinu i żelaza w przeliczeniu 

na tlenki, 

- zawartości żelaza rozpuszczalnego w kwasach w przeli

czeniu na tlenek, 

- zawartości fluoru, 

- ciężaru usypowego. 

w zakresie badań technologicznych 

a) zmieniono skład mieszanki do badań, uwzględniając w 

niej aktualnie dostępne w Polsce surowce, 

b) podano reżim mieszania i czas wulkanizacji mieszanek, 

c) podano charakterystykę aparatury do badań, 

d) wprowadzono bardziej szczeg6łowe opisy wykonania, 

wulkanizacji oraz badania mieszanek i wulkanizat6w. 


