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1. WSTEP stancji. Metod¢ t¢ mozna stosowa¢ do oznaczania wiel-

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg meto-
dy badan wypetniaczy stosowanych do produkeji wyro-
bow lakierowych.

1.2. Rodzaje metod badan

a) oznaczanie rozkladu wielkosci ziarn — analiza
sedymentacyjna metodg pipetowa,

b) oznaczanic pozostalosci na sicie,

¢) oznaczanie biatosci,

d) oznaczanie liczby olejowej.

¢) oznaczanie wilgotnosci,

) oznaczanie zawarto$ci substancii rozpuszczalnych
w wodzie,

g) oznaczanie

h) oznaczanie

pH zawiesiny wodnej,
strat po prazeniu,
1) oznaczanie zawartosci gidownego sktadnika !).

1.3. Okreslenia

1.3.1. frakcja ziarnowa — zbior ziarn o okreslonym
zakresie rozmiaréw Srednic zastgpczych.

1.3.2. Srednica zastepcza ziarna — $rednica kuli, kto-
ra ma t¢ sama gestos¢ 1 opada w cleczy z tg samg
predkoscig co dane ziarno.

1.3.3. frakcja jednostronnie ograniczona — frakcja nie
wigksza od okres§lonej wielkoscr $rednicy zastgpeze.

1.3.4. frakcja dwustronnie ograniczona — frakcja nie
wigksza od okreslonej wielkosci $rednicy zastgpczej i nie
mniejsza od okreslonej wielkosci $rednicy zastepczej.

2. METODY BADAN

2.1. Oznaczanie rozktadu wielkosci ziarn — analiza
sedymentacyjna metoda pipetowa

2.1.1. Zasada oznaczania. Analiza sedymentacyjna
wykorzystuje zjawisko opadania ruchem jednostajnym,
zdyspergowanych w cieczach ziarn materialow sypkich.
Pomiar stgzenia zawiesiny po okreslonym czasie opa-
dania 1 w okreslonej odlegltosci od lustra cieczy dysper-
gujacej pozwala okresli¢ sklad ziarnowy badanej sub-

') Nie dotyczy kaolinu 1 talku

kosci ziarn w zakresic od 2 do 60 um.

2.1.2. Aparatura

a) Cylinder sedymentacyjny ze szkta laboratoryjnego
o $rednicy wewngtrznej nie mniejszej niz 56 mm, za-
opatrzony w skalg¢ od 0 do 200 mm, przy czym po-
ziom zerowy znajduje si¢ w odleglo$ci nie mniejszej
niz 25 mm od dna naczynia. Obj¢tos¢ cylindra od dna
do poziomu 200 mm na skali cylindra wynosi 550 +
+ 620 ¢cm? (rvsunck).

> 25mm

Pare

Cylinder sedymentacyjny z pipety

Zgtoszona przez Instytut Przemystu Tworzyw i Farb
Ustanowiona przez Ministra Przemystu Chemicznego i Lekkiego dnia 10 wrzesnia 1982 r.
jako norma obowigzujgca od dnia 1 lipca 1983 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 3/1983 poz. 4)
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Cena zt 16,00
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b) Pipeta wyposazona w rurk¢ kapilarng i1 kurek
dwudrozny z boczng rurkg do zlewania, umozliwiajgcy
opréznienie pipety bez wyjmowania jej z cylindra. Objg-
to$¢ pipety od szlifu do znaku na gérnym przewg¢zeniu
powinna wynosi¢ 10 cm?®. Do pipety przytopiony jest
korek ze szlifem zamykajacy cylinder sedymentacyjny.
Zwe¢zone zakonczenie pipety musi znajdowaé si¢ na
linii zerowej cylindra sedymentacyjnego. Srednica rurki
kapilarnej wynosi na jej koncu 1 =+ 1,3 mm, a powyzej
przewe¢zenia kapilary 4 <+ 4,5 mm.

¢) Termostat o zakresie temperatur 15 = 30 °C z do-
ktadnoscig do 0,5 °C, w ktérym cylinder sedymenta-
cyjny zanurzony jest do poziomu 200 mm na jego skali.

d) Mechaniczne mieszadto (1000 £100 obr/min) lub
mechaniczna wytrzasarka umozliwiajgca uzyskanie catl-
kowitej dyspersji.

e) Naczynie do dyspergowania o odpowiednich wy-
miarach np. pojemniki szklane pojemnosci 1000 cm?.

f) Naczynia wagowe pojemnosci 20 cm?® i masie nie
wigkszej niz 20 g.

g) Sekundomierz.

2.1.3. Cechowanie cylindra sedymentacyjnego. Cylin-
der sedymentacyjny wg 2.1.2 a) po umyciu i wysuszeniu
zwazy¢ razem z pipetg wg 2.1.2 b) z dokladnoscia do
0,1 g. Ustawi¢ kurek dwudrozny w takiej pozycji, aby
rurka kapilarna byta polgczona z pipeta i napetnic¢ go
woda destylowana nieznacznie ponizej kreski oznacza-
jace) poziom 200 mm na skali cylindra. Tak przygoto-
wany cylinder z pipeta umie$cié w termostacie wg
2.1.2¢). Po wyrédwnaniu si¢ temperatury z temperaturg
otoczenia dopetni¢ cylinder woda destylowang doktad-
nie do gornego poziomu, po czym ponownie zwazyc.
Operacj¢ wykona¢ trzykrotnie w tej samej tempera-
turze.

Wewngtrzng objetosc¢ cylindra (V) obliczy¢ w cm?
wg wzoru

m,
Ve = (1
d
w ktorym:
m, — masa wody zawartej w cylindrze ($rednia aryt-

metyczna trzech pomiaréw), g,
d — ggstos¢ wody w temperaturze pomiaru, g/cm’.
2.1.4. Cechowanie pipety. Pipet¢ wg 2.1.2b), po umy-
ciu 1 wysuszeniu, umiesci¢ w cylindrze sedymentacyj-
nym. Cylinder napetni¢ wodg destylowang wg 2.1.3.
Kurek ustawié w pozycji ,do pobierania® 1 we¢zem
gumowym napetni¢ pipet¢ woda z cylindra do wyso-
kosci kreski zaznaczonej na pipecie. Obrocié¢ kurek
do pozycji zamykajacej 1 wodg z pipety spusci¢ do zwa-
zonego uprzednio naczynia wagowego wg 2.1.2f). Na-
czynie wagowe z wodg zwazy¢ z dokladnoscig do
0,001 g. Operacj¢ wykonaé trzykrotnie w tej samej tem-
peraturze.
Wewngtrzng objetosé pipety (V) obliczy¢ w ecm? wg
wzoru

Vp = (2)

w ktoérym:
m, — masa wody zawarte] w pipecie ($rednia aryt-
metyczna trzech pomiaréw), g,
d-— gesto$¢ wody w temperaturze pomiaru, g/cm?.

2.1.5. Wyznaczenie stupa cieczy w cylindrze sedymen-
tacyjnym (S,) po pobraniu kolejnych porcji cieczy. Cy-
linder sedymentacyjny napeini¢ woda destylowang wg
2.1.3. Nastgpnie napetni¢ pipetg pierwszg porcja wody
destylowanej wg 2.1.4 i odczyta¢ na skali cylindra wyso-
ko$¢ stupa wody. Czynno$¢ powtdrzy¢ kilkakrotnie
wyznaczajac w ten sposob wysokos¢ stupa wody w cy-
lindrze sedymentacyjnym po odebraniu pipeta kolej-
nych porcji wody. Wyniki nalezy zanotowaé. Wyzna-
czone wysokosci stupa wody odpowiadaja drodze opa-
dania ziarn, gdy cylinder bgdzie zawierat dyspersjg, przy
czym dla pierwszej porcji droga ta wynosi 200 mm.

2.1.6. Wykonanie oznaczania

2.1.6.1. Przygotowanie dyspersji. Stosujgc ilosci wy-
pelniacza odwazonego 7 doktadnoscia do 0,0002 g
1 dyspergatora wg tabl. 1, sporzadzi¢ dyspersj¢ przez
mieszanie badanej probki w naczyniu do dyspergowa-
nia wg 2.1.2¢), z roztworem dyspergatora w takiej
ilosci, aby otrzymac catkowitg objetosé okoto 500 cm?.
Catos$¢ mieszaé lub wytrzgsac przez 1S min przy uzyciu
aparatury wg 2.1.2d). Natychmiast przela¢ calg dys-
persj¢ do cylindra sedymentacyjnego, a pozostato$¢ wy-
mywac¢ kilkakrotnie wodg destylowang, ktora dotaczyé
do dyspersji w cylindrze. Do cylindra wprowadzi¢ pi-
pet¢ 1 uzupetni¢ zawarto$¢ cylindra do poziomu
200 mm, stosujac jako ciecz uzupetniajaca wodg desty-
lowang lub alkohol wg tabl. 1. Calo$¢ przenies¢ do
termostatu wg 2.1.2¢).

Tablica 1
Odwazka
Lp. | Rodzaj wypelniacza|wypelniacza | llos$¢ i rodza) dyspergatora
(N) g
1 Kaolin 12 0,2 g wgglanu sodowego
cz.d.a. i
0.1 g heksametafosfora-
nu sodowego cz.
rozpusci¢ w 500 cm?
wody destylowane)
2 Baryt 20 0,75 g heksametafosfo-
ranu sodowego cz.
rozpusci¢ w 500 cm’
wody destylowanej
3 Siarczan barowy 30 0,75 g heksametafosfo-
strgcany ranu sodowego cz.
rozpusci¢ w 500 cm’®
wody destylowanej
Kreda 0,4 g pirofosforanu so-
5 Weglan wapnia 3.5 dowego rozpuscié
stragcany w 500 cm® 20 % roztwo-
ru alkoholu etylowego
6 Dolomit cz. w wodzie destylo-
‘ wanej
7 Talk 0,4 g pirofosforanu sodo
8 Talk zawierajacy 10 wego ¢z, rozpuscié
weglany w 500 cm?® 20 % roztwo-
ru alkoholu etylowego
cz. w wodzie destylo-
wanej
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cd. tabl. |
Odwazka
Lp.| Rodza) wypelmacza|wypelmacza| 1os¢ i rodza) dyspergatora
(N) g
9 Krzemian glino- 0,75 g heksametafosfo-
wo-sodowy syn- S ranu sodu ¢z. rozpuscié¢
tetyczny w 500 cm® wody desty-
10 Krzemionka lowanej
syntetyczna

2.1.6.2. Obliczanie czasu (7), po ktorym nalezy pobra¢
pipeta kolejne porcje dyspersji z cylindra. Czas ¢ opa-
dania ziarn o okreslonej srednicy zast¢pczej obliczony
w sekundach, po ktérym nalezy pobra¢ frakcje ziarno-
we opadajgce w dyspers)i uwarunkowany jest réwna-
niem Stokesa

18 -Sp- n .
I B e | 3
¢ D (dd) e
w ktorym:
S§» — droga opadania ziarn wyznaczona wg 2.1.5,

.cm,

n — lepkos$¢ cieczy dyspergujacej w temperaturze
pomiaru (przyjac¢ lepkos¢ wody), Pa - s,

g — przyspieszenie  grawitacyjne ziemi, g =
= 981 cm/s?,

d, — gestos$¢ badanego wypelniacza, g/cm?,

d. — gestos¢ cieczy dyspergujgcej w temperaturze
pomiaru (przyjac¢ gesto$¢ wody), g/cm?,

D — okreslona $rednica zastgpcza ziarna, pm (dla

pierwszego pomiaru wynosi 60 pm, a dla ostat-
niego 2 pm).

2.1.6.3. Wykonanie analizy sedymentacyjnej. Dysper-
sj¢ przygotowana wg 2.1.6.1, po osiggnigciu tempera-
tury otoczenia, wyja¢ z termostatu. Zawartos¢ cylindra
sedymentacyjnego starannie wymiesza¢ przez kilkakrot-
ne obroécenie dnem do gory. Natychmiast po wymiesza-
niu i ustawieniu cylindra wigczy¢ sekundomierz, przyj-
mujgc ten moment za poczatek pomiaru (czas = 0).
Kolejne porcje dyspersji @i, a» as ... a, o objgtosci
10 cm? pobieraé pipeta natychmiast po uplywie czasu
obliczonego dla poszczegdlnych frakcji. Naczynko pipe-
ty nalezy réwnomiernie napetni¢ w ciggu okoto 20 s,
a po oproznieniu i przeptukaniu pipety wodg destylo-
wanga, nalezy kurek powoli otworzy¢, aby opadajaca
w rurce pipety ciecz nie powodowata zawirowan zawie-
siny. Zebrane do naczyn wagowych préobki dyspersji
wysuszy¢ w suszarce laboratoryjnej w temperaturze
105 °C do stalej masy i1 zwazy¢ z doktadnoscia do
0,0002 g. Przebieg analizy zapisa¢ w tablicy obejmujacej
mierzone wielkosci jak w zatgczniku 1.

2.1.7. Obliczanie udzialu poszczegélnych frakcji.
Udziat frakc)i jednostronnie ograniczonych (f,) obliczy¢
w procentach wg wzoru

- 100
4)

w ktérym:
a, — masa n-tej frakcji, g,
V. — wewngtrzna objetos$¢ cylindra sedymentacyjne-
go wyznaczona wg 2.1.3, cm’,
V, — wewngetrzna objgto$¢ pipety wyznaczona wg
2.1.4, cm?,
N — odwazka wypelniacza, g.

Udziat frakcji dwustronnie ograniczonych (F,) obli-

czy¢ w procentach wg wzoru
Fn = fn - fn+l (5)

2.1.8. Przedstawienie wynikow. Wynik analizy sedy-
mentacyjnej przedstawi¢ w postaci zestawienia procen-
towych udziatéw frakcji jednostronnie ograniczonych
i frakcji dwustronnie ograniczonych, w zaleznosci od
potrzeby podzialu na frakcje. Wyniki przedstawi¢ W ta-
blicy wg zalacznika 2.

2.1.9. Wynik. W dwéch przeprowadzonych pomia-
rach dla tej samej probki rozbieznosci wynikéw nie
moga przekraczac¢ S % zawartosci frakcji jednostronnie
ograniczonych.

2.2. Oznaczanie pozostalosci na sicie o boku oczka
kwadratowego 0,125 mm, 0,063 mm i 0,045 mm wykonaé
wg PN-80/C-04401 p. 2.3.4.

2.3. Oznaczanie biatosci wykonac¢ wg PN-70/C-04425.

2.4. Oznaczanie liczby olejowej wykonaé wg PN-80/
C-04401 p. 2.8.4.

2.5. Oznaczanie wilgotnosci
C-04401 p. 2.4.

2.6. Oznaczanie zawartosci substancji rozpuszczalnych
w wodzie wykona¢ wg PN-80/C-04401 p. 2.5 metoda
na zimno lub na gorgco w zaleznosci od rodzaju wy-
pelniacza. Wybdér metody dla poszczegdlnych wypel-
niaczy stosowaé¢ wg tabl. 2.

wykona¢ wg PN-80/

Tablica 2
Lp. Rodzaj wypelniacza e
na zimno | na gorgco

1 Kaolin S
2 Baryt X
3 Siarczan barowy strgcany X
4 Kreda X

5 Weglan wapnia stracany %

6 Dolomit X

¥ Talk X
8 Talk (zawierajacy wegglany) X

9 Krzemian glinowo-sodowy

syntetyczny — —

10 Krzemionka syntetyczna é— —

Dla wypetniacza nr 9 i 10 oznaczania nie wykonuje sig.

2.7. Oznaczanie pH zawiesiny wodnej wykonaé¢ wg
PN-80/C-04401 p. 2.6.

2.8. Oznaczanie strat po prazeniu. Probk¢ badanego
wypelniacza uprzednio wysuszonego wg 2.5 odwazyc
w ilosci okoto 2 g z doktadnoscig do 0,0002 g w tyglu
porcelanowym uprzednio wysuszonym i zwazonym z t3
samg dokladnoscig.

Tygiel z probka umiesci¢ w piecu elektrycznym i pra-
zy¢ w temperaturze 1000 £25 °C do stalej masy.

Straty prazenia (X)) obliczy¢ w procentach wg wzoru
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m,-m:
Xy = —— - 100 (6)
m

w ktorym:
m; — masa tygla z badang proébkg przed prazeniem,

£
m; — masa tygla z badang prébka po prazeniu, g,

m — odwazka badanego wypelniacza, g.

Za wynik nalezy przyjac srednig arytmetyczng dwoch
oznaczan roznigcych si¢ migdzy soba nie wigcej niz
o 0,01 %.

2.9. Oznaczanie zawartosci glownego sktadnika

2.9.1. Oznaczanie zawarto$ci siarczanu barowego w
siarczanie barowym stragcanym i w barycie

2.9.1.1. Zasada oznaczania zgodna z PN-77/
C-84088.10. W sposobie wykonania zastosowano do-
datkowe stapianie i powtdrne wytrgcanie zanieczysz-
czen, w celu poprawienia doktadnosci oznaczania.

2.9.1.2. Odczynniki i aparatura

a) Mieszanina topnikowa — | cz¢$¢ weglanu pota-
sowego cz.d.a. 1 | czg§¢ weglanu sodowego cz.d.a.
w stosunku masowym.

b) Weglan sodowy bezwodny cz.d.a. — 1 g bezwod-
nego weglanu sodowego rozpuscic w 100 cm?® wody
destylowane;.

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

d) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84) oraz roztwér 1+49.

¢) Woda amoniakalna cz.d.a. roztwor 1+43.

f) Woda bromowa, roztwor nasycony.

¢) Chlorowodorek hydroksylaminy cz.d.a., roztwér
d = 50 g/dm’.

h) Tygle platynowe z przykrywka.

2.9.1.3. Przygotowanie probek do badan

a) Przygotowanie siarczanu barowego stracanego. Do
tygla platynowego odwazy¢ 5 g mieszaniny topnikowe;j.
Doda¢ okoto 1 g probki uprzednio wysuszonej wg
2.5 1 zwazonej z dokladnoscig do 0,0002 g. Calosé
dobrze wymiesza¢ 1 natozy¢ na wierzch warstwg¢ mie-
szaniny topnikowej w ilosci okolo 1 g.

b) Przygotowanie prébki barytu. Do zlewki pojemnos-
ci 400 cm’ przenie$¢ okoto 1 g probki uprzednio wy-
suszonej wg 2.5 i1 zwazonej z doktadnoscig do 0,0002 g,
doda¢ 100 cm® roztworu kwasu solnego (1+100) i po-
zostawi¢ na | h w temperaturze pokojowej. Roztwér
przesgczy¢ przez twardy sgczek, osad na saczku prze-
my¢ kilkakrotnie goraca woda destylowang, saczek z
osadem wysuszy¢ 1 spali¢ w tyglu platynowym. Doda¢
5 g mieszaniny topnikowej, dobrze wymiesza¢ i natozy¢
na wierzch warstwg¢ mieszaniny topnikowej w ilosci
okoto 1 g.

2.9.1.4. Wykonanie oznaczania

a) Wykonanie oznaczania zawartosci siarczanu baro-
wego w siarczanie barowym stracanym. Tygiel platyno-
wy z probka przygotowang wg 2.9.1.3a) przykry¢ przy-
krywkg i ogrzewac przez 15 min w temperaturze jasne-
go zaru. Po ochtodzeniu tygiel umieéci¢ w zlewce po-
jemnosci 400 cm? (zlewka A), zawierajacej 100 cm? go-
rgcej wody destylowanej. Calo$¢ ogrzewac tagodnie

przez 15 min w celu wyekstrahowania stopu. Po za-
konczeniu ogrzewania wyjaé tygiel i przykrywke¢ za
pomocy szklanego precika 1 nad zlewka sptukaé¢ wodg
destylowang tygiel, przykrywke i precik. Do zlewki po-
jemnosci 600 cm® (zlewka B) odmierzyé¢ 95 cm® wody
destylowanej i 5 cm?® stezonego kwasu solnego i umies-
ci¢ w niej tygiel z przykrywka. Ekstrakt w zlewce A po-
zostawi¢ do osadzania si¢ osadu na cieplej ptytce azbes-
towej na 30 min, po czym roztwor zdekantowa¢é przez
twardy saczek, a osad pozostaly w zlewce przemy¢
trzykrotnie p}zez dekantacj¢, stosujagc kazdorazowo
10 cm® gorgcego roztworu weglanu sodowego i prze-
nie$s¢ go na saczek. Powtorzy¢ przemywanie trzykrot-
nie, stosujagc po S cm’® roZtworu we¢glanu sodowego.
Saczek z osadem umiesci¢ w zlewce B po uprzednim
usunigciu z niej i optukaniu tygla z przykrywka. Za-
warto$¢ zlewki B przykry¢ szkietkiem zegarkowym,
podgrza¢ do wrzenia i utrzymywaé w temperaturze
wrzenia przez 5 min, po czym roztwor przesaczyé przez
twardy sgczek. Osad na sgczku przemy¢ szesciokrotnie,
stosujac po 10 cm? gorgcej wedy destylowanej. Kwasne
przesgcze wraz z woda po przemyciu zachowa¢ do dal-
szego oznaczania. Sgezek z osadem przenies¢ do tygla
platynowego, wysuszy¢ i1 spali¢. Po spaleniu saczka
dodaé¢ do tygla 2 g mieszaniny topnikowej, przykry¢
przykrywka i stapia¢ przez 15 min w temperaturze
jasnego zaru. Po ochlodzeniu umiesci¢ tygiel z przy-
krywka w zlewce A zawierajgcej 50 cm® gorgcej wody
destylowanej. Ogrzewac¢ tagodnie przez 15 min w celu
wyekstrahowania stopu. Po ostudzeniu usunaé tygiel
1 przykrywke ze zlewki za pomocg precika szklanego,
przeptukujac nad zlewka wodg destylowang tygiel,
przykrywke i precik. Przesgczy¢ roztwor przez twardy
saczek 1 osad na saczku przemy¢ dwukrotnie stosujgc
po 5 cm’ roztworu weglanu sodowego. Tygiel z przy-
krywkg umieéci¢ w zlewce zawierajgcej 20 cm® kwasu
solnego (14+3) i 50 cm?® gorgcej wody destylowane],
wyptukaé, po czym wyjaé, a kwasny roztwor przelac
przez saczek z osadem. Przesgcz z rozpuszczonym osa-
dem potaczy¢ z poprzednim kwasnym przesaczem po-
zostawionym do dalszego oznaczania. Przemy¢ jeszcze
sagczek sze$ciokrotnie, stosujac po 5 cm? gorgcej wody
destylowanej. Wody z przemycia réwniez dotaczy¢ do
kwasnych przesgczy i catos$¢ roztworu rozcienczy¢ woda
destylowang do objgtosci 300 cm’, po czym ogrza¢ do
wrzenia 1 powoli dodawac¢ 20 cm® goracego kwasu siar-
kowego (1+9). Nast¢pnie zlewke przykryé szkietkiem
zegarkowym 1 pozostawi¢ na fazni wodnej na 3 h.
Po tym czasie roztwér wraz z osadem przesgczy¢ przez
twardy saczek, przemy¢ kilkakrotnie ciepla woda desty-
lowana. Saczek z osadem wysuszy¢, spali¢ 1 wyprazy¢
do statej masy w temperaturze 850 °C w uprzednio
wyprazonym 1 zwazonym tyglu.

b) Wykonanie oznaczania zawartosci siarczanu baro-
wego w barycie. Oznaczanie wykona¢ wg poz. a) do mo-
mentu potgczenia kwasnych przesgczow i rozcienczenia
catoséci roztworu do objetosci 300 cm?, stosujgc probke
przygotowang wg 2.9.1.3b). Otrzymany roztwér dopro-
wadzi¢ do wrzenia w celu usunigcia CO, i doda¢ wody
bromowej az do pojawienia si¢ zOltego zabarwienia,
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a nastgpnie wody amoniakalnej w wyczuwalnym nad-
miarze. Calto$¢ doprowadzi¢ do wrzenia w celu strg-
cenia wodorotlenkow Zzelaza, glinu i manganu. Wytrg-
cony osad przesgczy¢ przez migkki sgczek i przemyd
trzykrotnie gorgcym roztworem wody amoniakalne;.
Otrzymane przesgceze zehraé w zlewce pojemnosci
400 cm’ (zlewka A). Osad na sigczku rozpusci¢ w zlewce
o objgtosci 250 em® w 8 ¢cm’ kwasu solnego (143)
1 12 cm® wody destylowanej, de ktoérej nalezy dodac
kilka kropli hydroksyloaminy. Calo$¢ rozcienczyé¢ do
obj¢tosci S0 cm?, doda¢ wody bromowsj do pojawienia
si¢ zottego zabarwienia, a nast¢pnie wody amoniakaline)
w niewielkim nadmiarze, doprowadzajac roztwor do
wrzenia. Powstaly osad przesaczy¢ przez migkk: saczek
1 przemyc trzykrotnie gorgcym roztworem wody amo-
niakalnej. Przesgcz dotaczy¢ do przesgcezu znajdujgcego
si¢ w zlewce A. Catos$¢ zakwasi¢ kwasem solnym (1+43)
wobec oranzu metylowego, dodajgc okoto 4 cm? kwasu
w nadmiarze, po czym ogrzewa¢ do wrzenia 1 powoli
dodawaé 20 cm’ gorgcego kwasu siarkowego (1+9).
Dalej postgpowaé jak w poz. a).

2.9.1.5. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ siarczanu ba-
rowego (X:) obliczy¢ w procentach wg wzoru

my - 100
Ly 55— (7)
ms
w ktorym:
m4 — masa wyprazonego osadu siarczanu barowe-
go, 8,
miy — odwazka wypetniacza, g.

2.9.1.6. Wynik. Za wynik nalezy przyjac $rednig aryt-
metyczng co najmniej dwoch oznaczan rdznigeych sig
mi¢dzy soba najwyzej o 0,05 %.

2.9.2. Oznaczanie zawartosci wapnia i magnezu w kre-
dzie, dolomicie i talku zawierajagcym weglany (o stratach
po prazeniu powyzej 10 %)

2.9.2.1. Odczynniki

a) Chlorek amonowy cz.d.a.

b) Woda amoniakalna cz.d.a., (d = 0,880 g/cm?).

¢) Wersenian dwusodowy c¢z.d.a., roztwor 0,05 mol/1.

d) Kwas solny cz.d.a., roztwor 6N.

e) Wodorotlenek potasowy cz.d.a., roztwor 4N.

f) Czern eriochromowa T (1 g czerni eriochromowej
T utrze¢ doktadnie z 99 g chlorku sodowego cz.d.a.).

g) Barwnik Pattona i Reedara — Kkalces w mieszani-
nie z chlorkiem sodowym (1 g kalcesu 1 100 g chlorku
sodowego cz.d.a. rozetrze¢ doktadnie i przechowywaé
w naczyniu szklanym z doszlifowanym korkiem).

h) Roztwér wzorcowy magnezu 0,05 mol/1 (1,2160 g
uprzednio wyptukanych w alkoholu etylowym i wysu-
szonych wiorkéw  magnezowych c¢z.d.a. rozpuscié
ostroznic w 6N roztworze kwasu solnego, dodajgc go
w niewielkim nadmiarze. Pod koniec reakcji roztwoér
fagodnie podgrza¢. Po ostudzeniu roztwér przenies¢ do
kolby pomiarowej pojemnosci 1000 cm?, uzupetni¢ wo-
da destylowang 1 doktadnie wymieszac).

2.9.2.2. Ustalanie poprawki miana 0,05 mol/l roztwo-
ru wersenianu dwusodowego. Do kolby stozkowej po-
jemnosci 300 cm?® odmierzy¢ 40 cm® 0,05 mol/l roztwo-

ru magnezu, doda¢ wody amoniakalnej do otrzymania
pH 10 =+ 11, doda¢ 10 cm® wody destylowanej i mia-
reczkowaé roztworem wersenianu dwusodowego do
zmiany barwy z winnoczerwonej na niebieska, doda-
jac czerni eriochromowej pod koniec miareczkowania.
Poprawk¢ miana 0,05 mol/l roztworu wersenianu dwu-
sodowego obliczy¢ wg wzoru

Vi
o — 8)
w ktorym:
Vi — objetoéé scisle 0,85 mol/l roztworu magnezu
uzytego do ustalenia poprawki miana

0,05 mol/l roztworu wersenianu dwusodowe-

go, cm’,
V' — objetosé 0,05 mol/I roztworu wersenianu dwu-
sodowego  uzytego do  miareczkowania

0,05 mol/]l roztworu magnezu, cm?.

2.9.2.3. Przygotowanie probki. Odwazy¢ z dokfad-
noscig do 0,0002 g, 0,5 g wypetniacza wysuszonego do
statej masy wg 2.5, przenies¢ ilosciowo do zlewki po-
jemnosci 250 cm?, zwilzyé woda destylowang i dodaé
7 c¢cm® kwasu solnego. W celu catkowitego rozktadu
osadu roztwor podgrzewa¢ do wrzenia pod przykry-
ciem, po czym rozcienczy¢ woda destylowang do objg-
tosci 100 cm?, doda¢ 3 g chlorku amonowego i zne-
utralizowa¢ wodg amoniakalng (z niewielkim nadmia-
rem). Pozostaly nierozpuszczalny osad przesaczyé
1 przemy¢ gorgcg wodg destylowang. Przesacz po za-
kwaszeniu kwasem solnym przenies¢ ilosciowo do kol-
by pomiarowej pojemnosci 509 cm?® i uzupeini¢ woda
destylowang do kreski.

2.9.2.4. Oznaczanie zawartoSci wapnia. Z probki
przygotowanej wg 2.9.2.3 pobra¢ pipeta 100 cm® roz-
tworu, przenie$¢ do zlewki pojemnosci okoto 400 cm?,
rozcienczy¢ wodg destylowang do 250 ¢m?, dodaé roz-
tworu wodorotlenku potasowego w celu otrzymania
pH co najmniej 12, doda¢ 0,2 -+ 0,4 barwnika Pattona
1 Reedara 1 miareczkowa¢ roztworem wersenianu dwu-
sodowego do zmiany barwy z ciemnoczerwonej na nie-
bieska.

Zawarto$¢ wapnia (X3) w przeliczeniu na CaCOj; obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

V, - P - 0,005
Y= - 100 9)
ms

w ktéorym:
V, — objgtos¢ 0.05 mol/l roztworu wersenianu
dwusodowego zuzytego do miareczkowa-
nia, cm?,

0,005 — ilo$¢ CaCO; odpowiadajgca 1 cm?® Scisle
0,05 mol/I roztworu wersenianu dwusodo-

wego, g,
P — poprawka miana 0,05 mol/l wersenianu

dwusodowego oznaczona wg 2.9.2.2,
ms — odwazka wypelniacza, g.



6 BN-82/6720-03

2.9.2.5. Oznaczanie zawartoSci magnezu. Z probki
przygotowanej wg 2.9.2.3 pobraé pipetg 100 cm?® roz-
tworu, przenies¢ do zlewki pojemnosci 400 cm?, roz-
cienczy¢ woda destylowang do 250 cm?, doda¢ wody
amoniakalnej do otrzymania pH 10—11 i miareczkowa¢
mianowanym roztworem wersenianu dwusodowego do
zmiany barwy z ciemnoczerwonej na niebieska, dodajac
czerni eriochromowej pod koniec miareczkowania.

Zawartos¢ magnezu (X4) w przeliczeniu na MgCO;
obliczy¢ w procentach wg wzoru

(Vi-Vy-P-5 - 0,004216

4 - 100 (10)
ms
w ktorym:

V, — objetosé¢ 0,05 mol/l roztworu wersenia-
nu dwusodowego zuzytego do miarecz-
kowania wg 2.9.2.4, cm’,

V3 — objgtosé 0,05 mol/l roztworu wersenia-
nu dwusodowego zuzytego do miarecz-
kowania, cm?,

P — poprawka miana 0,05 mol/l roztworu
wersenianu  dwusodowego oznaczona
wg 2.9.2.2,

0,004216 — ilos¢ MgCO; 1 cm® $cisle 0,05 mol/I
roztworu wersenianu dwusodowego, g,
ms — odwazka “wypelniacza, g.

2.9.2.6. Obliczanie sumarycznej zawartosci wapnia
i magnezu w przeliczeniu na weglan wapniowy. Zawar-
to$¢ wapnia 1 magnezu (Xs) w przeliczeniu na CaCO;
obliczy¢ w procentach wg wzoru

Vi-P-5 - 0,005

ms

Xs = - 100 (11)
w ktérym:
V3 — objgtosé 0,05 mol/l roztworu wersenianu
dwusodowego zuzytego do miareczkowa-
nia wg 2.9.2.5, cm’,

P — poprawka miana 0,05 mol/] roztworu wer-

0,005 — ilo§¢ CaCO; odpowiadajgca 1 cm? $cidle
0,05 mol/l roztworu wersenianu dwusodo-
wego, g,
ms — odwazka wypelniacza, g.

2.9.2.7. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $rednig aryt-
metyczng wynikéw co najmniej dwdch oznaczan réz-
nigcych si¢ migdzy sobg najwyzej o 0,5 %.

2.9.3. Oznaczanie zawarto$ci krzemionki w krzemion-
ce syntetycznej

2.9.3.1. Odczynniki i materiaty

a) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor 1+1.

b) Fluorowodé6r cz.d.a. 40 %.

¢) Tygle platynowe.

d) Parownice platynowe.

2.9.3.2. Przygotowanie probki. Badang probk¢ wypra-
zy¢ w tyglu platynowym w temperaturze 1000 °C £25°C
do statej masy.

2.9.3.3. Wykonanie oznaczania. W uprzednio wypra-
zonej do stalej] masy parownicy platynowej odwazy¢
z doktadnoscia do 0,0002 g, 2 g probki przygotowanej
wg 2.9.3.2. Probke zwilzy¢ 1 cm? kwasu siarkowego,
odparowa¢ 1 prazy¢ przez 15 min w temperaturze
900 °C %25 °C. Po ostudzeniu w eksykatorze zwazy¢
z doktadnoscig 0,0002 g. Nast¢pnie doda¢ do parownicy
z osadem 15 cm?® fluorowodoru i 1 ¢cm?® kwasu siarko-
wego 1 odparowaé¢ na tazni wodnej do catkowitego
rozktadu osadu. Dodaé powtérnie 10 cm?® fluorowo-
doru i dalej odparowywacé. Pozostato$é wyprazyé¢ w cia-
gu 15 min w temperaturze 900 °C. Po ostudzeniu
w eksykatorze parownic¢ z pozostatoscia zwazy¢ z ta
samg doktadnoscig. Zawarto$¢ krzemionki Si10; (X)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

Me — My

Xs = - 100 (12)

ms
w ktorym:
ms — masa probki po odparowaniu kwasu siarko-
wego 1 wyprazeniu, g,

m7; — masa probki po odparowaniu fluorowodo-
ru, g,
mg — odwazka probki, g.

2.9.3.4. Wynik. Za wynik nalezy przyjac $rednig aryt-

senianu  dwusodowego oznaczona wg metyczng wynikdw co najmniej dwoch oznaczan roz-
2.9.2.2, nigcych si¢ migdzy soba najwyzej o 0,5 %.
KONIEZC

Zatgczniki 2
Informacje dodatkowe



Zalaczniki do BN-82/6720-03

PRZEBIEG ANALIZY SEDYMENTACYJNEJ

ZALACZNIK 1

Droga opa- . Czas opa- Masa pus- Masa naczy- Masa Udziat
Nr 5 Frakcja j a o P
robki dania Sn o dania (r) tego na- nka z frak- frakceji frakcji
p (cm) H h, min - s czynka (g) cja (g) (g) (%)
1 200
2
3
4
5
6
7
8
9
10
ZALACIZNIK 2
PRZYKLADOWY WYNIK ANALIZY SEDYMENTACYJNEJ
Lp. Frakcja (um) Udziat f., (%%) Frakcja od — do (pm) Udziat f, (%%)
1 60 100 0,0
2 40 98,5 40 60 15
3 30 96,0 30 40 25
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 1 31,5 1 2 13,0
INFORMACJE DODATKOWE
1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Instytut Przemysiu Tworzyw  PN-77/C-84088.10 Baryt. Oznaczanie zawartosci siarczanu barowego
i Farb, Ghiwice. metodg wagowa

2. Normy zwigzane
PN-80/C-04401 Pigmenty. Ogolne metody badan

PN-70/C-04425 Pigmenty 1 wypetnacze do wyrobéw lakierowych.

Wyznaczanie bialosci

3. Normy mi¢dzynarodowe i zagraniczne
ISO 3262 Extenders for paints
W. Brytama BS 1795:1976 Specification for extenders for paints

4. Autor projektu mormy — inz. Krystyna Szandala — Instytut

Przemystu Tworzyw 1 Farb, Gliwice.
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