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N O R M A BRANŻOWA BN-82 
PRODUKTY Wypełniacze 6720-03 
CHEMICZNE 

NIEORGANICZNE do wyrobów 
Metody 

I. WSTĘ:P 

LI. Przedmiot norm y. Przedmiote m norm y S,) meto
d y bada ó wypełniaczy ~ t osowanych do produkcji wyro
bów lakinowyc h. 

1.2. Rod zaje metod badań 
a) oznacza nie rozk ładu wielkośc i ziarn - a na li za 

sed ymentacyjna metodą pi petową, 

b ) oznacza nie pozos l a l ości na SIC ie, 
c) oznaczanie bia l ości. 

d) oznacza nie liczby olejowej. 
e) oznaczanie wi l go tn ości, 

f) oznacz.al1le zawart ośc i substa ncji ro zpu szczal nyc h 
w wod zie, 

g) oznacza nic p H zawiesin y wod nej. 
h) oznacza ni e strat po prażeniu. 

i) oznacza nie zawa rt ośc i g ł ównego sk ładni k a I). 

1.3. Określenia 
1.3.1. frakcja ziarnowa - zb iór zia rn o o kreś l o n y m 

zakre~ie I'ozmiarów śred ni c zastępc7ych. 

1.3.2. średnica zastępcza ziarna - średnica k ul i, któ
ra m a t ę samą gęstość i opa da w cieczy z tą sa m 'l 
prędkością co dane ziarno . 

1.3.3. frakcja jednostronnie ograniczona - fra kcja n ic 
większa od okreś l o n ej wielk ośc i ś rednicy zastę pc zej. 

1.3.4. frakcja dwustronnie ogran iczona - fra k cja ni e 
większa od ok reśl o n ej wielkości śred n icy zas t ą pczej i ni e 
ml1l eJsza od okreś l o n ej w i e l kości śred n icy zas t ę pczej. 

2. METODY BADAŃ 

2.1. Oznaczanie rozkładu wielkości ziarn - analiza 
sedymentacyjna metodą pipetową 

2.1.1. Zasada oznaczania. Anali za sedymentacyj na 
wykorzystuje zjawisko opada nia ruche m jednostajn ym , 
zdys pergowa nych w cieczach ziarn ma t e ri a łów sypkich. 
Po m iar stęże ni a za wiesiny po okreś l o nym czasie o pa
dania i w o k reślonej od l eg ł ości od lustra cieczy d yspe r
gują cej pozwa la określ i ć s l·Jad zia rnowy badanej sub-

lakierowych 
badań 

G rupa katalogowa 1019 

sta ncj i. Metodę t ę można stosować do oznacza n ia w iel
k ośc i ziarn w za kresie od 2 d o 60 j..lm. 

2.1.2. Aparatura 
a) Cylinder sedymentacyj ny ze sz kła laboratoryjnego 

o ś rednicy wewnątrznej nie mn iejszej niż 56 mm , za
o pa t rzo ny w s k alę od O d o 200 mm , przy czym po
zio m zerowy znajduje s ię w od l egłośc i nie mniejszej 
ni ż 25 mm od dna naczynia. Objętość cylindra od dna 
do pozio mu 200 mm na skali cylindra wynosi 550 -7-

-7- 620 cm "' (r"'lI nek) . 
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l ) Nic dOl)'l'7V kao linu i ia l," Cyli nde r sedy mentacyj n y z pipet~ 

Zgłoszona przez I nstytut Przemysłu Tworzyw i Farb 
Ustanowiona przez M in istra Przemysłu Chemicznego i Lekkiego dnia 10 Września 1982 r. 

jako norma obowiązująca od dnia 1 lipca 1983 r. 
(Dz. Norm. i M iar nr 3/ 1983 poz . 4) 
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b) Pipeta wyposażo na w rurkę kapilarną i kurek 
dwudrożny z boczną rurką do zlewania, umożliwiający 
oprpżnienie pipety bez wyjmowania jej z cyl indra. Obję
tość pipety od szlifu do znaku na górnym przewężeniu 
powinna wynosić 10 cm]. Do pipety przy topiony jest 
korek ze szlifem zamykający cylinder sedymentacyjny. 
Zwężone zakończenie pipety musi znajdować się na 
linii zerowej cylindra sedymentacyjnego. Srednica rurki 
kapilarnej wynosi na jej końcu I -;- 1,3 mm , a powyżej 
przewężen ia kapilary 4 -;- 4,5 mm . 

c} Termostat o zakresie temperatur 15 -;- 30 oC z do
kładnością do 0,5 oC, w którym cylinder sedymenta
cyjny zanurzony jest do poziomu 200 mm na jego skali. 

d) Mecha niczne mieszadlo (1000 ±100 obr/min) lub 
mechaniczna wytrząsarka umożliwiająca uzyskanie cał
kowitej dyspersji. 

e) aczynie do dyspergowania o odpowiednich wy
miarach np. pojemniki szklane pojemności 1000 cm] . 

f) Naczynia wagowe pojemności 20 cm] i masie nie 
większej niż 20 g. 

g) Sekundomierz. 

2.1.3. Cechowanie cylindra sedymentacyjnego. Cylin
der edymentacyjny wg 2.1.2 a) pO ,um yci u i wysuszeniu 
zważyć razem z pipetą wg 2. 1.2 b) z dokładnością do 
0,1 g. Ustawić kurek ówudrożny w takiej pozycji , aby 
rurka kapilarna była polączona z pipetą i napełnić go 
wodą destylowaną nieznacznie poni żej kreski oznacza
jącej poziom 200 mm na skali cylindra. Tak przygoto
wany cylinder z pipetą umleSC1C w termostacie wg 
2.1.2c). Po wyrównaniu się temperatury ' z temperaturą 
otoczenia dopełnić cylinder wodą destylowaną dokład
nie do górnego poziom u, po czym ponownie zważyć . 

Operację wykonać trzykrotnie w tej samej tempera
turze . 
Wewnętrzną objętość cylindra (Ve) obliczyć w cm) 

wg wzoru 

,nu, 
V,. 

d 
(l) 

w którym: 
ma - masa wody zawartej w cylindrze (średnia aryt

metyczna trzech pomiarów), g, 
d - gęstość wody w temperaturze pomiaru, g/cm) . 

2.1.4. Cechowanie pipety. Pipetę wg 2.1.2b), po umy
ciu i wysuszeniu, umieścić w cylindrze sedymentacyj
nym . Cylinder napełnić wodą destylowaną wg 2.1.3. 
Kurek ustawić w pozycji "do pobierania" i wężem 
gumowym napełnić pipetę wodą z cylindra do wyso
kości kreski zaznaczonej na pipecie. Obrócić kurek 
do pozycji zamykającej i wodę z pipety s puścić do zwa
żonego uprzednio naczynia wagowego wg 2.1.2f). Na
czynie wagowe z wodą zważyć z dokładnością do 
0.001 g. Operację wykonać trzykrotnie w tej samej tem
peraturze. 
Wewnętrzną objętość pipety (Vp) obliczyć w cm) wg 

wzoru 

d 
(2) 

w którym: 
mp - masa wody zawartej w pi pecie (średnia aryt

metyczna trzech pomiarów), g, 
d·- gęstość wody w temperatu rze pomiaru, g/cm). 

2.1.5. Wyznaczenie słupa cieczy w cylindrze sedymen
tacyjnym (Sn) po pobraniu kolejnych porcji cieczy. Cy
linder sedymentacyjny napełnić wodą destylowaną wg 
2.1.3. Następnie napełnić pipetę pierwszą porcją wody 
desty lowanej wg 2.1.4 i odczytać na skali cylindra wyso
kość słupa wody. Czynność powtórzyć kilkakrotn ie 
wyznaczając w ten sposób wysokość słupa wody w cy
lindrze sedymentacyjnym po odebraniu pipetą kolej
nych porcji wody . Wyniki należy zanotować . Wyzna
czone wysokości słupa wody odpow i adają drodze opa
dania ziarn, gdy cylinder będzie zawierał dyspersję, przy 
czym dla pierwszej porcji droga ta wynosi 200 mm. 

2.1.6. Wykonanie oznaczania 
2.1.6.1. Przygotowa nie dyspersji. Stosując i l ości wy

pełniacza odważonego ź dokładnością do 0,0002 g 
i dyspergatora wg tabl. I, sporządzić dyspersję przez 
mieszanie badanej próbki w naczyniu do dyspergowa
nia wg 2.1.2e), z roztworem dyspergatora w takiej 
ilości, aby otrzymać całkowitą objętość około 500 cm) . 
Całość mieszać lub wytrząsać przez 15 min przy użyciu 
aparatury wg 2.1.2d). Natychm iast przelać całą dys
persję do cylindra sedymentacyjnego, a pozostałość wy
mywać kilkakrotnie wodą desty l owaną, którą dołączyć 

do dyspersji w cyl indrze. Do cylindra wprowadzić pi
petę i uzupełnić zawartość cylindra do poziomu 
200 mm, stosując jako ciecz uzupełniającą wodę desty
l owaną lub a lkoho l wg tabl. I. Całość przenieść do 
termostatu wg 2. 1.2c). 

Tablica l 

Odważka 

Lp. Rod zaj wypelniacza wypelniacza Ilość i rodzaj dyspergalOra 
(N) g 

I Kaolin 12 0,2 g węglanu sodowego 
cZ.d.a. i 

0. 1 g heksametafosfora-
nu sodowego cz. 

rozpuścić w 500 cm' 
wody destylowanej 

2 Baryt 20 0,75 g heksametafosfo-
ranu sodowego cz. 

rozpuścić w 500 cm' 
wody destylowanej 

3 Siarczan barowy 30 0.75 g heksa metafosfo-
strącany ranu sodowego cz. 

rozpuścić w 500 cm' 
wody destylowanej 

4 Kreda 0,4 g pirofosforanu so-
5 Węglan wapnia 3,5 dowego rozpuścić 

strącany w 500 cm ' 20 % roztwo-
ru alkoholu ety lowego 

6 Dolomit cz. w wodzie deslylo-

-. wanej 

7 Talk 0,4 g pirofosforanu sodo 
8 Talk zawierający 10 wego cz. rozpuścić 

węglany w 500 cm' 20 % roztwo-
ru alkoholu etylowego 
cz. w wodzie destylo-
wanej 
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cd . tab!. I 

Odważka 

Lp. Rodzaj wypełniacza wypeln iacza Il ość i rodzaj dys perga to ra 
(N ) g 

9 Krzem ia n glino- 0. 75 g heks3 mcta fos fo-
wo-sod owy syn- 5 ra nu sod u C7 . rozpuśc ić 

tetYC7 ny w 500 cm' wody des ty-
lD Krze mionka lowa ncj 

syntetyczna 

2.1.6.2. Obliczanie czasu (t), po którym należy pobrać 
pipetą kolejne porcje dyspersji z cylindra. zas t opa
dania ziarn o okreś lonej średn icy zas tępczej obliczon y 
w sekundach, po którym należy pobrać frakcje ziarno
we opadające w dyspersji uwarunkowa ny jest równa
niem Stokesa 

l -
18 . S il' n 

----- .108 

g D 2 (d,-dJ 
(3) 

w którym: 
Sn - droga opadania ziarn wyznaczona wg 2. 1.5, 

. cm , 
n - lepkość cieczy dyspergującej w temperaturze 

pomiaru (przyjąć lepkość wody) , Pa . s, 
g przyspieszenie graw itacyj ne ZIemI , g = 

= 981 cm/ s2, 

D-

gęstość badanego wypełn i acza. g/cm3
, 

gęstość cieczy dyspergującej w temperaturze 
pomiaru (przyjąć gęs t o ' ć wody) , g/ cm3 , 

określona średnica zas tępcza zia rna . Jlm (d la 
pierw zego pomiaru wynosi 60 Jlm , a dla ostat
niego 2 ~lIn ). 

2.1.6.3. Wykonanie analizy sedymentacyjnej. Dysper
sję przygotowaną wg 2. I .6.1, po osiągn ięc i u tem pera
tury otoczenia. wyjąć z termostatu. Zawartość cylindra 
sedymentacyjnego starannie wymieszać przez kilkakrot
ne obrócenie dnem do góry . Natychmiast po wymiesza
niu i ustawieniu cylindra włączyć sekun domierz, przyj
mując ten moment za początek pomiaru (czas = O) . 
Kolej ne porcje dyspersji al, 0 1. 03 ... an o objętości 

10 cm3 pobierać pipetą natychmiast po upływie czasu 
obliczonego dla poszczególnych frakcji . Naczynko pipe
ty należy równo miern ie napełnić w ciągu około 20 s, 
a po opróżnieniu i przepłukaniu pipety wodą destylo
waną , należy kurek powoli otworzyć, aby opadająca 
w rurce pipety ciecz nie powodowała za wirowa ń za wie
si ny. Zebrane do naczyń wagowych próbki dyspersji 
wysuszyć w suszarce laboratoryjnej w temperatu rze 
105 oC do stałej masy i zważyć z dok ładności ą do 
0,0002 g. Przebieg analizy zapisać w tablicy obejmującej 
mierzone wielkości jak w załączniku I . 

2.1.7. Obliczanie udziału poszczególnych frakcji. 
Udział frakcji jednostronn ie ogra niczonych (jn) ob l iczyć 

w procentach wg wzoru 

fil 
an • Vc ' 100 

Vp . N 
(4) 

w którym: 
an - masa n-tej frakcji , g, 
Vc wewnętrzna objętość cy lind ra sed ymentacyjne

go wyznaczona wg 2. I .3, cm 3
, 

Vp wewnętrzna objętość pipety wyznaczona wg 
2. 1.4, cmJ

, 

N - odważka wypełniacza. g. 
Udział frakcji dwustronnie ograniczonych (Fil) obli

czyć w procentach wg wzoru 

(5) 

2.1.8. Przedstawienie wyników. Wynik anal izy sedy
mentacyjnej przedstawić w postaci zestawienia procen
towych udzia łów frakcji jednostronnie ograniczonych 
i frakcji dwustronnie ograniczonych, w za l eżnośc i od 
potrzeby podziału na fra kcje. Wynik i przedstawić Iw ta
blicy wg załącznika 2. 

2.1.9. Wynik. W dwóch przeprowadzonych po mia
rach dla tej samej próbki rozbieżności wyników nie 
mogą przekraczać 5 % zawattości frakcji jednostronnie 
ograniczonych. 

2.2. Oznaczanie pozostałości na sicie o boku oczka 
kwadratowego 0,12S mm, 0,063 mm i 0,04S mm wykonać 
wg PN-80/C-04401 p . 2.3 .4. 

2.3. Oznaczanie białości wykonać wg PN-70/C-04425. 
2.4. Oznaczanie liczby olejowej wykonać wg PN-80/ 

C-04401 p. 2.8.4. 
2.S. Oznaczanie wilgotności wykonać wg PN-80/ 

C-0440 I p. 2.4. 
2.6. Oznaczanie zawartości substancji rozpuszczalnych 

w wodzie wykonać wg PN-80/C-0440 1 p. 2. 5 metodą 
na zimno lub na gorąco w zależności od rodzaju wy
pełniacza. Wybór metody dla poszczególnych wypeł

niaczy stosować wg ta bl. 2. 

Tablica 2 

Lp. Rodzaj wypełniacza 
Metoda 

na zImno na gorąco 

I Kao lin x 
2 Baryt x 
3 Sia rczan barowy strącany x 
4 Kreda x 
5 Węglan wapnia strąca n y x 
6 Dolo mit x 
7 T alk x 
8 Talk (zawie rający węg l any) x 
9 Krzemian g linowo-sodowy 

syntetyczny - -
10 Krze mionka syntetyczna -'- -

Dla wypełniacza nr 9 i 10 oznaczania nie wykonuje s ię . 

2.7. O znaczanie pH zawiesiny wodnej wykonać wg 
PN-80/C-04401 p. 2.6. 

2.8. Oznaczanie strat po prażeniu. Próbkę badanego 
wypełniacza uprzednio wysuszonego wg 2.5 odważyć 
w ilości około 2 g z dokładnością do 0,0002 g w tyglu 
porcelanowym uprzednio wysuszonym i zważonym z tą 
samą dokładnością . 

Tygiel z próbką umieścić w piecu elektrycznym i pra
żyć w temperaturze 1000 ±25 oC do stałej masy. 

Straty prażenia (XI) obliczyć w procentach wg wzoru 
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--- . 100 (6) 
m 

w którym : 
m I masa tygla z badaną próbką przed prażeniem, 

g, 
m2 masa tygla z badaną próbką po prażeniu , g, 
m odważka badanego wypełniacza, g. 
Za wynik należy przyjąć śred nią arytmetyczną dwóch 

oznaczań różniących się między sobą nie więcej niż 

o 0,01 %. 
2.9. Oznaczanie zawartości głównego składnika 

2.9.1. Oznaczanie zawartości siarczanu barowego w 
siarczanie barowym strącanym i w barycie 

2.9.1.1. Zasada oznaczania zgodna z PN-77 / 
C-84088.10. W sposobie wykonania zastosowano do
datkowe stapianie i powtórne wytrącanie zanieczysz
cze ń , w cel u poprawienia dokładności oznaczania. 

2.9.1.2. Odczynniki i aparatura 
a) Mieszanina lopnikowa - I część węglanu pota

sowego cZ.d.a. i I część węglanu sodowego cZ.d.a. 
w tosunk u masowym. 

b) Węglan sodowy bezwodny cZ.d.a. - I g bezwod
nego węglanu sodowego rozpuśc i ć w 100 cm 3 wody 
destylowanej . 

c) Kwas solny cZ.d.a. (1,18) oraz roztwory: 1+3, 
1+ 100. 

d) Kwas siarkowy cZ.d.a. (1,84) oraz roztwór 1+9. 
e) Woda a monia kalna cZ.d.a. roztwór 1+3. 
f) Woda bromowa, roztwór nasycony. 
g) Chlorowodorek hydrok syla min y cz.d.a., roztwór 

d = 50 g/d m3• 

h ) Tygle platynowe z przykrywką. 
2.9.1.3. Przygotowanie próbek do badań 
a) Przygotowanie siarczanu barowego strącanego. Do 

tygla platynowego odważyć 5 g mieszaniny topnikowej . 
Dodać okolo I g próbki uprzednio wysuszonej wg 
2.5 i zważonej z dokładnością do 0,0002 g. Całość 

dobrze wymie zać i nałożyć na wierzch warstwę mie
szan iny topnikowej w ilości okoł o l g. 

b) Przygotowanie próbki barytu. Do zlewki pojemnoś
ci 400 cm) przenieść około l g próbki uprzednio wy
suszonej wg 2.5 i zważonej z dokładnością do 0,0002 g, 
dodać 100 cm3 roztworu kwasu solnego (I + I 00) i po
zostawić na I h w temperaturze pokojowej. Roztwór 
przesączyć przez twardy sączek. osad na sączku prze
myć kilkakrotnie gorącą wodą destylowaną , sączek z 
osadem wysuszyć i spalić w tyglu platynowym. Dodać 
5 g miesza niny topnikowej , dobrze wymieszać i nałożyć 
na wierzch warstwę mieszaniny topni kowej w ilości 

około I g. 

2.9.1.4. Wykonanie oznaczania 
a) Wykonanie oznaczania zawartości siarczanu baro

wego w siarczanie barowym strąca nym. Tygiel platyno
wy z próbką przygotowaną wg 2.9. 1.3a) przykryć przy
krywką i ogrzewać przez 15 min w temperaturze jasne
go żaru. Po ochłodzeniu tygiel umieścić w zlewce po
jemności 400 cm ) (z lewka A), zawierającej 100 cm 3 go
rącej wody destylowanej. Ca lość ogrzewać łagodnie 

przez 15 min w celu wyekstrahowania stopu . Po za
kończeniu ogrzewania wyjąć tygiel i przykrywkę za 
pomocą szkla nego pręcika i nad z l ewką spłukać wodą 

destylowaną tygiel, przykrywkę i pręcik . Do zlewki po
jemności 600 cm) (zlewka B) odmierzyć 95 cm ) wody 
destylowanej i 5 cm) stężonego kwasu so lnego i umieś
cić w niej tygiel z przykrywką. Ekstrakt w zlewce A po
zostawić do osadzan ia się osadu na ciepłej płytce azbes
towej na 30 min , po czym roztwór zdekantować przez 
twardy sączek, a osad pozostały w zlewce przemyć 

trzykrotnie przez dekantację, stosując każdorazowo 
10 cm) gorącego roztworu węglanu sodowego i prze
nieść go na sączek. Powtórzyć przemywanie trzykrot
nie , sto ując po 5 cm 3 rottworu węglanu sodowego. 
Sączek z osadem umieścić w zlewce B po uprzednim 
usunięciu z niej i opłukaniu tygla z przykrywką. Za
wartość zlewki B przykryć szkiełkiem zegarkowym , 
podgrzać do wrzenia i utrzymywać w temperaturze 
wrzenia przez 5 min , po czym roztwór przesączyć przez 
twardy sączek. Osad na sączku przemyć sześciokrotnie, 

stosując po 10 cm 3 gorącej wedy destylowanej . Kwaśne 
przesącze wraz z wodą po przemyciu zachować do dal
szego oznaczania . Sąezek z osadem przenieść do tygla 
platynowego, wysuszyć i spalić. Po spaleniu sączka 

dodać do tygla 2 g mieszaniny topnikowej . przykryć 
przykrywką i stapiać przez 15 min w temperaturze 
jasnego żaru . Po ochłodzeniu umieścić tygie l z przy
krywką w zlewce A zawierającej 50 cm 3 gorącej wody 
destylowanej. Ogrzewać łagodnie przez 15 min w celu 
wyekstrahowania stOpll. Po ostudzeniu usunąć tygiel 
i przykrywkę ze zlewki za pomocą pręci ka szklanego, 
przepłukując nad zlewką wodą destylowaną tygiel , 
przykrywkę i pręcik. Przesączyć roztwór przez twardy 
sączek i osad na sączku przemyć dwukrotnie stosując 
po 5 cm 3 roztworu węglanu sodowego. Tygiel z przy
krywką umieścić w zlewce zawierającej 20 cm 3 kwasu 
solnego (1+3) i 50 cm 3 gorącej wody destylowanej , 
wypłukać, po czym wyjąć, a kwaśn y roztwÓr przelać 
przez sączek z osadem. Przesącz z rozpuszczonym osa
dem połączyć z poprzednim kwaśnym przesączem po
zostawionym do dalszego oznaczania. Przemyć jeszcze 
sączek sześciokrotnie , stosując po 5 cm) gorącej wody 
destylowanej. Wody z przemycia również d9łączyć do 
kwaśnych przesączy i całość roztworu rozcieńczyć wodą 
destylowaną do objętości 300 cm), po czym ogrzać do 
wrzenia i powoli dodawać 20 cm) gorącego kwasu siar
kowego (1+9). Następnie zlewkę przykryć szk iełkiem 

zegarkowym i pozostawić na łaźni wodnej na 3 h. 
Po tym czasie roztwór wraz z osadem. przesączyć przez 
twardy sącze k, przemyć kilkakrotnie ciepłą wodą desty
lowaną. Sączek z osadem wysuszyć, spa l ić i wyprażyć 
do stałej masy w temperaturze 850 oC w uprzednio 
wyprażonym i zważonym tyglu . 

b) Wykonanie oznaczania zawartości siarczanu baro
wego w barycie. Oznaczanie wykonać wg poz. a) do mo
m.entu połączenia kwaśnych przesączów i rozcieńczenia 
całości roztworu do objętości 300 cm 3

, to sując próbkę 

przygotowaną wg 2.9. ł.3b) . Otrzymany roztwór dopro
wadzić do wrzenia w celu usunięcia C0 2 i dodać wody 
bromowej aż do pojawieni a się żółtego zabarwienia. 
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a na tępnie wody amoniakalnej w wyczuwalnym nad
miarze . Ca lość doprowadzić do wrzenia w cel u strą

cenia wodorotlenków żelaza , glinu i manganu. Wytrą
cony osad prze ' ączyć przez miękki sączek i przemyć 
trzykrot nie gorącym roztworem wody amoniakalnej. 
Otrzymane przesącze ze"'rać w zlewce pojemności 

400 cm 3 (zlewka A). Osad na s~czku rozpuścić w zlewce 
o obję t ości 250 cm 3 w 8 cm) kwasu solnego (1+3) 
i 12 cm) wody destylowanej , do któ rej naleiy dodać 
kilka kropli hydroksyloaminy. Calość rozcieńczyć do 
objętości 50 cm ), doda ć wody blOfn C' Wt:j do poja wienia 
się żółtego zabarwienia, a n astępnie wody amoniakalnej 
w niewielkim nadmiarze , doprowadzając roztwór do 
wrzenia. Powstały osad przesączyć przez miękki 'ączek 

i przemyć trzykrotni e gorącym roztworem wody amo
niakalnej. Przesącz dołączyć do przesączu znajdującego 
się w zlewce A. Całość zakwasić kwasem solnym (1+3) 
wobec oranżu metylowego , dodając około 4 cm) kwasu 
w nadmiarze , po czym ogrzewać clo wrzenia i po woli 
dodawać 20 cm) gorącego kwasu ia rkowego (I +9) . 
Dalej postępować jak w poz. a). 

2.9.1.5. Obliczanie wy ników. Zawartość siarczanu ba
rowego (X 2) obliczyć w procentach wg wzoru 

(7) 

w którym: 
m 4 masa wyprażonego osadu siarczanu barowe

go, g, 
m ) - odważka wype lniacza, g. 
2.9.1.6. Wynik, Za wynik należy przyjąć ś rednią aryt

metyczną co najmniej dwóch oznaczań różniących s ię 

między sobą najwyżej o 0,05 %. 
2.9.2. Oznaczanie zawartości wapnia i magnezu w kre

dzie, dolomicie i talku zawierającym węglany (o stratach 
po prażeniu powyżej 10 %) 

2.9.2.1. Odczynniki 
a) Chlorek amonowy cZ.d.a. 
b) Woda amoniakalna cz.d.a., (d .= 0.880 g/cm) . 
c) Wersenian dwusodowy cz.d .a., roztwór 0,05 mol / I. 
d) Kwas sol ny cz.d .a ., roztwór 6N . 
e) Wod orotlenek po tasowy cz.d.a., roztwór 4N . 
f) Czerń eriochromowa T (I g czerni eriochromowej 

T utrzeć dokładnie z 99 g chlorku sodowego cz. d.a.). 
g) Ba rwnik Pattona i Reedara - kalces w mieszani

nie z chlo rkiem sodowym (I g kalcesu i 100 g chlorku 
sodowego cZ.d.a. rozetrzeć dokładnie i przechowywać 
w naczyniu szklanym z do zlifowanym korkiem). 

h) Roztwór wzorcowy magnezu 0,05 mol/I (1,2 160 g 
uprzednio wypłukanych w a lkoholu etylowym i wysu
szonych wiórków magnezowych cZ.d.a. rozpusclc 
ostrożnie w 6N roztworze kwasu solnego, dodając go 
w niewielkim nadmiarze. Pod koniec reakcji roztwór 
łagodni e podgrzać. Po ostudzeniu roztwór przenieś.ć do 
Kolby pomiarowej pojemności 1000 cm), uzupełnić wo
clą destylowaną i dokładnie wymieszać) . 

2.9.2.2. Ustalanie poprawki miana 0,05 mol/l roztwo
ru wersenianu dwusodowego. D o kolby stożkowej po
jemności 300 cm 3 odmierzyć 40 cm) 0,05 mol/ I roztwo-

ru magnezu, dodać wody amon iaka lnej do otrzymania 
pH lO -7- I I , dodać 10 cm ) wody destylowanej i mia
reczkować roztworem wersenianu dwusodowego do 
zmiany barwy z winnoczerwonej na niebiesk ą, doda
jąc czerni eriochromowej pod koniec miareczkowania . 
Poprawkę mia na 0,05 mol/I rOZlWvrli wersen ianu dwu
sodowego obl iczyć wg wzoru 

p= (8) v 

w którym : 
VI - objętość ściśle 0,05 mol/I roztworu magnezu 

użytego do ustalenia poprawki miana 
0,05 mol / I roztworu werseni'anu dwu sodowe
go, cm 3 , 

V - obję t ość 0,05 mol / I roztworu wersenianu dwu-
sodowego użytego do miareczkowania 
0,05 mol/I roztworu magnezu , cm). 

2.9.2.3. Przygotowanie próbki. Odważyć z dokład

nością do 0,0002 g, 0.5 g wypełniacza wysuszonego do 
stałej masy wg 2.5, przenieść i lościowo do zlewki po
jemności 250 cml, zw'ilżyć wodą destylowaną i dodać 
7 cm) kwasu so lnego. W celu całkowitego rozkładu 
osadu roztwó r podgrzewać do wrzenia pod przykry
ciem, po czym rozcieńczyć wodą destylowaną do obję
tości 100 cm), dodać 3 g chlorku a monowego i zne
utralizować wodą amoniaka l ną (z niewie lki m nadmia
rem). Pozostały nierozpuszcza lny osad przesączyć 

i przemyć gorącą wodą destylowaną. Przesącz po za
kwaszeniu kwasem solnym przen ieść ilościowo do kol
by pomiarowej pojemnośc i 500 cm) i uzupełnić wodą 
desty lowaną do kreski . 

2.9.2.4. Oznaczanie zawartości wapnia. Z próbki 
przygotowanej wg 2.9.2.3 pobrać pipetą 100 cm3 roz
tworu, przenieść do zlewki pojemności około 400 cml, 
rozcieńczyć wodą destylowaną do 250 cm), dodać roz
tworu wodorotlenku potasowego w celu otrzymania 
pH co najmniej 12, dodać 0,2 -7- 0,4 barwnika Pattona 
i Reedara i miareczkować roztworem wersenia nu dwu
sodowego do zmia ny barwy z ciemnoczerwonej na nie
bieską· 

Zawartość wapnia (X 3) w przeliczeniu na CaCO ) obli
czyć w procentach wg wzoru 

V2 p. 0,005 
. 100 (9) 

m s 

w którym: 
V2 - objętość 0,05 mol/I roztworu wersenianu 

dwusodowego zużytego do miareczkowa-
. ) nla, cm , 

0,005 - ilość CaCO) odpowiadająca l cm 3 ściś l e 

0,05 mol/I roztworu wersenianu dwusodo
wego, g, 

P pop rawka miana 0,05 mol/I wersenianu 
dwu sodowego oznaczona wg 2.9 .2.2, 

m s - odważka wypełniacza, g. 
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2.9.2.5. Oznaczanie zawartości magnezu. Z próbki 
przygotowanej wg 2.9.2.3 pobrać pipetą 100 cm) roz
tworu , przenieść do zlewki pojemności 400 cm3, roz
cieńczyć wodą destylowaną do 250 cm), dodać wody 
amoniakalnej do otrzymania pH 10-11 i miareczkować 
mianowanym roztworem wersenianu dwusodowego do 
zmiany barwy z ciemnoczerwonej na niebieską , dodając 

czerni eriochromowej pod koniec miareczkowania. 

Zawartość magnezu (X4) w przeliczeniu na MgCO ) 
obliczyć w procentach wg wzoru 

(V) - VJ) . p . 5 . 0,004216 

w którym: 
V2 

p-

0,004216 

. JOD (10) 
m s 

objętość 0,05 molll roztworu wersenia
nu dwusodowego zużytego do miarecz
kowania wg 2.9.2.4, cm), 
objętość 0,05 molll roztworu wersenia
nu dwusodowego zużytego do miarecz
kowania, cm), . 

poprawka miana 0,05 molll roztworu 
wersemanu dwusodowego oznaczona 
wg 2.9.2.2, 
ilość MgCO ) I cm ) ściśle 0,05 molll 
roztworu wersenianu dwusodowego, g, 

m s - odważka "'wypełniacza , g. 

2.9.2.6. Obliczanie sumarycznej zawartości wapnia 
i magnezu w przeliczeniu na węglan wapniowy. Zawar
tość wapnia i magnezu (Xs) w przeliczeniu na CaCO ) 
obliczyć w procentach wg wzoru 

v) . p . 5 . 0,005 

0,005 ilość CaCO) odpowiadająca I cm) ściśle 

0,05 molll roztworu wersenianu dwusodo
wego, g, 

m s - odważka wypełniacza, g. 
2.9.2.7. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią aryt

metyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań róż
niących się między sobą najwyżej o 0,5 %. 

2.9.3. Oznaczanie zawartości krzemionki w krzemion-
ce syntetycznej 

2.9.3.1. Odczynniki i materiały 
a) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwór J+ I. 
b) Fluorowodór cZ.d.a. 40 %. 
c) Tygle platynowe . 
d) Parownice platynowe. 
2.9.3.2. Przygotowanie próbki. Badaną próbkę wypra

żyć w tyglu platynowym w temperaturze 1000 oC ±25 oC 
do stałej masy. 

2.9.3.3. Wykonanie oznaczania. W uprzednio wypra
żonej do stałej masy parownicy platynowej odważyć 
z dokładnością do 0,0002 g, 2 g próbki przygotowanej 
wg 2.9.3.2. Próbkę zwilżyć I cm) kwasu siarkowego, 
odparować i prażyć przez 15 min w temperaturze 
900 oC ±25 oc. Po ostudzeniu w eksykatorze zważyć 
z dokładnością 0,0002 g. Następnie dodać do parownicy 
z osadem 15 cm) fluorowodoru i I cm) kwasu siarko
wego i odparować na łaźni wodnej do całkowitego 

rozkładu osadu. Dodać powtórnie 10 cm) fluorowo
doru i dalej odparowywać: Pozostałość wyprażyć w cią
gu 15 min w temperaturze 900 oc. Po ostudzeniu 
w eksykatorze parownicę z pozostałością zważyć z tą 
samą dokładnością. Zawartość krzemionki Si0 2 (X6) 

obliczyć w procentach wg wzoru 

. 100 ( 12) 
mg 

Xs . 100 
m s 

(lI) w którym: 

w którym: 
V) - objętość 0,05 molll roztworu wersenianu 

dwu sodowego zużytego do miareczkowa
nia wg 2.9.2.5 , cm), 

p - poprawka miana 0,05 molll roztworu wer
semanu dwusodowego oznaczona wg 
2.9.2.2, 

m 6 masa próbki po odparowaniu kwasu siarko
wego i wyprażeniu, g, 

m7 masa próbki po odparowaniu fluorowodo-
ru, g, 

mg odważka próbki, g. 
2.9.3.4. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią aryt

metyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań róż
niących s ię między sobą najwyżej o 0,5 %. 

KONI EC 

Załączni k i 2 
Informacje doda tk o we 
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ZAŁĄCZNIK I 

PRZEBIEG ANALIZY SEDYMENTACYJNEJ 

Nr 
Droga opa-

. Frakcja 
Czas opa- Masa pus- Masa naczy- Masa Udział 

dania Sn dania (t) tego na- nka z frak- frakcji fra kcji 
próbki 

(cm) Jlm h, min . s czynka (g) cją (g) (g) (%) 

I 200 
2 
3 
4 
5 
6 
7 

8 
9 

10 

ZAŁĄCZN IK 2 

PRZYKŁADOWY WYNIK ANALIZY SEDYMENTACYJNEJ 

Lp. Frakcja (pm) Udzia ł j., (%%) F rakcja od - do (pni) Udział I" (%%) 

I 60 100 60 0,0 
2 40 98,5 40 60 1,5 
J 30 96,0 30 40 2,5 
4 20 90,0 20 30 6,0 
5 10 77.0 10 20 13,0 
6 6 67.0 6 10 10,0 
7 4 59,0 4 6 8,0 
8 2 44.5 2 4 19,5 
9 I 3 1,5 I 2 13,0 

INFORMA CJ E DODATKOWE 

l. Instyt ucja opracowująca normę - I nSlylul Prze mysł u Tworzyw 
i Farb . Gliwice . 

2. Normy z",i:łzane 

PN-80/ C-0440 I Pigment y. Ogó lne metody bada ń 
PN-70/C-04425 Pigment y i wypełniacze do wyrobów lakierowych. 

Wy7 nac73 nie białości 

PN-77/C-84088. 1 O Baryt. Oznaczanie zawartości siarcza nu barowego 
metodą wagową 

3. Norm y międzynarodowe i zagraniczne 
ISO 3262 Extenders for pa ints 
W. Bryta nia BS 1795: 1976 Specification for ex tendcrs for paints 

4. Autor projektu normy - inż. Krystyna Szandała - Instytut 
Prze mysłu Tworzyw i Farb. Gliwice . 
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