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1 .  WSTĘP

S u ro w ce

s z k l a r s k i e

N O R M A  B R A N Ż O W A
B N -7 2

M ą czk a  d o lo m ito w a  

do p r o d u k c j i  w łó k n a  s z k la n e g o

6 7 1 4  -  17

G r . k a t a l . V I I - 1 7 1/

1 . 1 .  P r z e d m io t  n o rm y . P r z e d m io te m  n o rm y J e s t  m ą c z k a  d o lo m ito w a  a to so w a n a  do  

p r o d u k c j i  w łó k n a  s z k la n e g o ,z w a n a  w d a l s z e j  t r e ś c i  no rm y m ą c z k ą  d o lo m ito w ą .

1 . 2 .  O k r e ś l e n i e . M ą czk a  d o lo m ito w a  -  p r o d u k t  s y p k i , p o w s t a ł y  p r z e z  z m i e l e n i e  

m arm uru  d o lo m it y c z n e g o ,  k t ó r e g o  głó w n ym  s k ł a d n ik ie m  J e s t  w ę g la n  w a p n ia  / C a C O ^ /  i  

m a g n e zu  /M gC O ^/.

1 . 3 .  Norm y i  d o k u m e n ty  z w ią z a n e

P N - 6 7 / C -0 4 5 0 0

P N / C -6 0 0 1 0

P H - 7 2 / C - 8 4 0 7 0
P N -7 1 / M -9 4 0 0 8

P N - 7 0 / P -7 9 0 0 5

P r o d u k t y  c h e m ic z n e .  W y ty c z n e  p o b i e r a n i a  i  p r z y g o t o w a n ia  p r ó b e k  

C h e m ic z n e  b a d a n ia  i  p r ó b y .  P r z y r z ą d y  do p o b i e r a n i a  p r ó b e k . Z a g ł ę b -  

n i k i  do  p ro d u k tó w  s y p k i c h  i  w k a w a łk a c h  

K r e d a  t e c h n i c z n a
S i t a  i  s i a t k i  z  d r u t u .W y m ia r y  o c z e k  

W o r k i p a p ie ro w e

D o k u m e n ta c ja  g e o l o g i c z n a  z ł o ż a  m arm uru  d o lo m it y c z n e g o  " O łd r z y c h o w ic e "  w k a t . B + C ,  

z a t w ie r d z o n a  p r z e z  P r e z e s a  CUG d n ia  28  l u t e g o  1 9 6 9  r .  z n a k :  K Z K / 0 1 2 / K / 1 9 9 3 / 6 8 /

/ 6 9 .

2 .  O ZN A C ZE N IE

MACZKA DOLOMITOWA DO P R O D U K C JI WŁÓKNA SZKLA N EG O  
B N -7 2 / 6 7 1 4 -1 7

1 / SWW 1 4 1 6 -3 3

Z JE D N O C Z E N IE  PRZEM YSŁU  S Z K L A R S K IE G O

U s ta n o w io n a  p r z e z  D y r e k t o r a  Z j e d n o c z e n ia  P r z e m y s łu  S z k l a r s k i e g o  w d n iu  

2 5 . V . 1 9 7 2  r .  j a k o  n o rm a o b o w ią z u ją c a  w z a k r e s i e  p r o d u k c j i  i  o b r o t u  od d n .  

1 . 1 . 1 9 7 3  r .  / M o n . P o l . N r ................%............p o z .........................../

D r u k  i  r o z p o w s z e c h n ia n ie  Z a k ł a d  R e p r o d u k c j i  i  WDB, W a rsz a w a , u l .  K r ó le w s k a  2 7  — 
t e l . 2 7 - 6 6 - 3 9 .  Z a m ó w ie n ie  n r  1 0 4 3  z  d n ia  21 c z e r w c a  1 9 7 2  r o k u .  N a k ła d  1 0 0 + 2 0  e g z .  
C e n a  z ł . —9 . — A r k .  d r u k .  1 , ‘5 .
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3. WYMAGANIA
• T a b lic a  1

L p . W ym agan ia
Z a w a r t o ś ć  

%  m asy
n i e  m n ie j!  nie więcej niż niż

1 Z a w a r t o ś ć  t l e n k u  m ag n e zo w e go  /M gO/ 19,0 21,0
......

2 Z a w a r t o ś ć  t l e n k u  w a p n io w e g o  /C a O / 31,0 33,0— -- .
3 Z a w a r t o ś ć  t l e n k u  ż e la z o w e g o - 0,2

4
t - -------

5
C z ę ś c i  n i e r o z p u s z c z a l n e  w HC1  

W ilg o t n o ś ć

3,0_
°,4

6 S t r a t a  p r a ż e n i a 48,0

7 U z i a m i e n i e  — p o z o s t a ł o ś ć  n a  3 i c i e  o b o k u  o c z k a  
k w a d ra to w e g o  w mm:powyżej 2,0

0,15 - 2,0 
0,075 -  0,15 
poniżej 0,075 42,0

2,0
56,0

8 S u r o w ie c  d o  p r o d u k c j i  m ą c z k i
k a m ie ń  ła m a n y  z e  
z ł o ż a  m arm uru  
d o lo m it y c z n e g o  
" O łd r z y c h o w ic e "  
w e d łu g  z a t w ie r d z ę  nej d o k u m s n t a c j i  
p r z e z  P r e z e s a  CUG 
z  dn.28.II.69 r .

9 O k r e s ,w  k t ó r y m  m ą c z k a  d o lo m ito w a  o p ako w an a i  p r z e 
cho w yw ana w g 4 ,  n i e  p o v7inna w y k a zy w a ć o d c h y le ń  od  
w ym agań n o r m y , l i c z b a  d n i  od d a t y  p r o d u k c j i 120

i— ------------------------------*

4 .  PAKO W ANIE, PRZECHOW YW ANIE. TRANSPORT

4w tl. Pakowanie. Kaczkę d o lo m ito w ą  n a l e ż y  p ak o w ać w w o r k i  p a p ie ro w e  o t w a r t e  k le 

j o n e ,  c z t e r o w a r s t w o w e .w  tym  je d n a  w a rs tw a  z  p a p ie r u  dw uw arstw ow ego s k l e j o n e 

g o  a s f a l t e m  / 1 8 2 2 - 2 1 / 0 K 3 + 1 A S /  wg PN-70/P-79005. M asa w o rk a  z  m ą c z k ą  d o lo m ito w ą  

p o w in n a  wyn o s i ć  50 k g  z d o p u s z c z a l n ą  o d c h y łk ą  +  1 k g -
Na w o rk a c h  p o w in ie n  b y ć  t r w a ł y , w y r a ź n y  n a p i s  z a w i e r a j ą c y  c o  n a j m n ie j :  

a /  z n a k  i  n a zw y  w y t w ć m i ,  

b /  n u m e r p a r t i i  i  d a t ę  p r o d u k c j i ,  

c /  o z n a c z e n ie  w g 2 ,  

d /  m asa n e t t o  5 0 + 1  k g .
W y so k o ś ć  l i t e r  i  c y f r  w n a p i s i e  p o w in n a  w y n o s ić  c o  n a jm n ie j  2 0  mm.

4 . 2 .  P r z e c h o w y w a n ie .  M ą czk a  d o lo m ito w a  w w o rk a c h  p o w in n a  b y ć  p rze ch o w y w a n a  w 

p o m ie s z c z e n ia c h  c z y s t y c h ,  s u c h y c h  i  z a b e z p ie c z o n y c h  p r z e d  z a w ilg o c e n ie m . S k ł a  -  

d o w a n ie  p o s z c z e g ó ln y c h  p a r t i i  m ą c z k i  d o lo m it o w e j p o w in n o  odbyw ać s i ę  o d d z i e l n i e ,  

w s p o s ó b  z a b e z p i e c z a j ą c y  p r z e d  u s z k o d z e n ie m  o p a k o w a n ia  z  m o ż l iw o ś c ią  sw obodne

g o  d o s t ę p u  do k a ż d e j  p a r t i i .



D o p u s z c z a ln a  ilość warstw s k ła d o w a n ia  worków z  m ą c z k ą  dolomitową w Btosach wy

n o s i  1 0 .

4 . 3 .  T r a n s p o r t . M ą czk ę  d o lim it o w ą  p ak o w an ą wg 4 . 1 .  n a l e ż y  p r z e w o z ić  k r y t y m i  wa
g o n a m i lu b  in n y m i ś r o d k a m i t r a n s p o r t u  w w a ru n k a c h  z a b e z p i e c z a j ą c y c h  j ą  p r z e d  z a 

w ilg o c e n ie m  i  u s z k o d z e n ie m  o p a k o w a n ia .

Ś r o d k i  t r a n s p o r t u  p o w in n y  b y ć  s u c h e  i  p r z e d  z a ła d u n k ie m  m ą c z k i  d o lo m it o w e j n a 

l e ż y  j e  o c z y ś c i ć .
Do t r a n s p o r t u  w o r k i  z  m ą c z k ą  d o lo m ito w ą  n a l e ż y  u k ła d a ć  w s t o s a c h ,  w w a rs tw a c h  

n i e  w ię k s z y c h  n i ż  6 w o rk ó w .

5 .  BADANIA

5 . 1 .  P r o g ra m  b a d a ń  m ą c z k i  d o lo m it o w e j o b e jm u je  n a s t ę p u ją c e  o z n a c z e n ia :

a /  z a w a r t o ś ć  w i l g o c i ,  

b /  s t r a t  p r a ż e n i a ,
o /  z a w a r t o ś ć  c z ę ś c i  n i e r o z p u s z c z a l n y c h  w H C 1 ,  

d /  z a w a r t o ś ć  t l e n k u  w a p n io w e g o  / C a O / ,  

e /  z a w a r t o ś ć  t l e n k u  m agn e zo w e go  /M gO /, 

f /  z a w a r t o ś ć  t l e n k u  ż e la z o w e g o  / P e g O ^ / ,  

g /  u z i e m i e n i a .

5 . 2 .  W ie lk o ś ć  p a r t i i  n i e  p o w in n a  b y ć  w ię k s z a  n i ż  6 0  t o n .

5 . 3 .  C z ę s t o t l i w o ś ć  b a d a ń . B a d a n ia  n a l e ż y  p r o w a d z ić  d l a  k a ż d e j  p a r t i i  p r z e z n a 

c z o n e j  do  o d b io r u .

5 . 4 .  P o b i e r a n i e  p r ó b e k

5 . 4 . 1 .  S p o s ó b  p o b i e r a n i a . p r z y g o t o w a n ia  1 p a k o w a n ia  p r ó b e k  do  b a d a ń  w g PTT-67/  

/ C —0 4 5 0 0  i  P N / C -6 0 0 1 0  o r a z  P N -7 1 / M -9 4 0 0 8 .

5 . 4 . 2 .  P r z y r z ą d y  do  p o b i e r a n i a  p r ó b e k  w g P N - 6 7 / C -0 4 5 0 0  i  P N / C -6 0 0 1 0

5 . 4 . 3 .  W ie lk o ś ć  1 l i c z b a  p r ó b e k

T a b l i c a  2
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L i c z b a  

o p a k o 

w ań v 

w
p a r t i i

L i c z b a  o p ako w ań  j e d n o -  
s t k o w y c h , k t ó r ą  n a l e ż y  
w y lo s o w a ć  z  p a r t i i  do  
p o b r a n ia  p r ó b e k  p i e r 

w o tn y c h

W ie l 
k o ś ć
p r ó b k i
p i e r 
w o tn e j

g

L i c z b a  
p r ó b e k  

p ie r w o t n y *  
z  je d n e g o  
o p a k o w a n ia  
je d n o s t k o 

w ego

W ie l
k o ś ć
p r ó b k i
o g ó l 

n e j

g

W ie lk o ś ć  ś r e 
d n i e j  p r ó b k i  
l a b o r a t o r y j 

n e j

g

6 4 -1 6 0 14 1 4 0 0 0

1 6 1 - 4 0 0 15 1 5 0 0 0

4 0 1 - 1 0 0 0 1 6 5 0 0 2 1 6 0 0 0 1 5 0 0

1 0 0 1 -1 2 0 0 16 1 6 0 0 0
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5 . 5 .  O p is  b a d a ń

5 . 5 . 1 .  O g ó ln e  w y m a g a n ia . Do w s z y s t k i c h  b a d a ń  a n a l i t y c z n y c h  n a l e ż y  s to s o w a ć  wo

dę d e s t y lo w a n ą , o d c z y n n ik i  o s t o p n iu  c z y s t o ś c i  c z . d . a .  P r ó b k i  do  w s z y s t k i c h  o z n a 

c z e ń  n a l e ż y  o d w ażać n a  w a d ze  a n a l i t y c z n e j  z  d o k ł a d n o ś c ią  do 0 ,0 0 0 0 2  g .

5 . 5 . 2 .  S ch e m a t b a d a ń

5 . 5 . 3 .  O z n a c z e n ie  w i l g o t n o ś c i

5 . 5 . 3 . 1 .  Z a s a d a  o z n a c z a n ia  p o le g a  n a  u s t a l e n i u  z a w a r t o ś c i  w i l g o c i  p r z e z  p r o c e n 

tow y u b y t e k  m a sy  p r ó b k i  p r z y  s u s z e n i u  w t e m p e r a t u r z e  1 0 5 - 1 1 0  C .

5 . 5 . 3 . 2 .  P r z y r z ą d y

a /  n a c z y ń k o  wagowo z  p o k r y w k ą ,  

b /  s z c z y p c e ,
c /  s u s z a r k a  l a b o r a t o r y j n a .

5 . 5 . 3 . 3 .  W y k o n a n ie  o z n a c z e n ia . Ze  ś r e d n i e j  p r ó b k i  l a b o r a t o r y j n e j  n a l e ż y  

ż y ć  5 g  m ą c z k i  d o lo m it o w e j do  n a c z y ń k a  w agow ego u p r z e d n io  w y s u s z o n e g o  do 

m a s y , n a s t ę p n ie  z a w a r t o ś ć  n a c z y ń k a  w y s u s z y ć  w s u s z a r c e  l a b o r a t o r y j n e j  do

o d w a-

s t a ł e j

s t a ł e j

m a sy .
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5 . 5 . 3 . 4 .  O b l i c z e n i e  w y n ik ó w . Z a w a r t o ś ć  w i l g o c i  / x - J  n a l e ż y  o b l i c z a ć  w %  w g w zo 

r u :

X 1
n 1 -  °2  

n
x  1 0 0

w k t ć r y m :  n^ -  m asa  n a c z y ń k a  z  p r ó b k ą  p r z e d  s u s z e n ie m ,  g ,  

n g  -  m asa  n a c z y ń k a  z  p r ó b k ą  po w y s u s z e n iu ,  g ,  

n  -  o d w a żka  p r ć b k i  p r z e d  s u s z e n ie m ,  g .

5 . 5 . 3 - 5 -  D o p u s z c z a ln a  r ć ż n i c a  m ię d z y  w y n ik a m i d w ćch  r ó w n o le g ły c h  oznaczeń n i e  
p o w in n a  p r z e k r o c z y ć  5%  w y n ik u  m n ie js z e g o .

5 . 5 . 3 . 6 .  W y n ik  o b l i c z a n i a .  Z a  w y n ik  o s t a t e c z n y  n a l e ż y  p r z y j ą ć  ś r e d n i ą  a r y t m e 

t y c z n ą  w y n ik ó w  d w ćch  r ó w n o le g ły c h  o z n a c z e ń .

5 . 5 . 4 .  O z n a c z a n ie  s t r a t  p r a ż e n i a

5 . 5 . 4 . 1 .  Z a s a d a  o z n a c z a n ia  p o le g a  n a  u s t a l e n i u  u b y t k u  m a sy  p r ć b k i  m ą o z k i  d o lo 

m it o w e j po  w y p r a ż e n iu  w t e m p .1 0 0 0 ° C .

5 . 5 . 4 . 2 .  P r z y r z p d y  

a /  p i e c  m u flo w y ,

b /  t y g l e  p la t y n o w e  l u b  p o r c e la n o w e ,  

c /  m o ź d z ie r z  a g a t o w y ,
d/  s i t o  o w y m ia r a c h  o c z k a  k w a d ra to w e g o  0 , 0 6  mm.

5 . 5 . 4 . 3 .  S p o s ó b  p r z y g o t o w a n ia  p r ó b k i  do b a d a n ia

Z e  ś r e d n i e j  p r ó b k i  l a b o r a t o r y j n e j  n a l e ż y  p o b r a ć  o k o ło  5 g  m ą c z k i  d o lo m it o w e j ,  

u t r z e ć  w m o ź d z ie r z u  a gato w ym  do  u z i a m i e n i a  p o n i ż e j  6 0  m ik ro n ó w  i  s u s z y ć  w tem p . 

1 0 5 - 1 1 0 ° C  do s t a ł e j  m a s y .

5 . 5 . 4 . 4 .  W y k o n a n ie  o z n a c z e n ia .  Z  p r ó b k i  p r z y g o t o w a n e j wg 5 - 5 . 4 - 3 . o d w a ż y ć  1 g  
m ą c z k i  d o lo m it o w e j do t y g l a  p la t y n o w e g o  l u b  p o r c e la n o w e g o  o g r z e w a ją c  s t o p n io w o  

do  1 0 0 0 ° C  i  w y p r a ż y ć  w t e j  t e m p e r a t u r z e  do  s t a ł e j  m a s y .

5 . 5 . 4 . 5 .  O b l i c z a n i e  w y n ik ó w . S t r a t ę  p r a ż e n i a  / i j /  n a l e ż y  o b l i c z a ć

ru:
w %  w g w z o -

n„ -
X2 “ x 100

w k t ó r y m : n 1 -  m a sa  t y g l a  z  p r ó b k ą  p r z e d  w y p r a ż e n ie m , g ,  

^  -  m asa  t y g l a  z  p r ó b k ą  po  w y p r a ż e n iu ,  g ,  

n  -  o d w a żk a  p r ó b k i  p r z e d  o z n a c z e n ie m ,g .

5 . 5 . 4 . 6 .  D o p u s z c z a ln a  r ó ż n i c a  m ię d z y  w y n ik a m i dw óch r ó w n o le g ły c h  o z n a c z e ń  n i e  

p o w in n a  p r z e k r a c z a ć  5% w y n ik u  m n ie j s z e g o .

5 . 5 . 4 . 7 .  W y n ik  o b l i c z a n i a . Z a  w y n ik  o s t a t e c z n y  n a l e ż y  p r z y j ą ć  ś r e d n i ą  a ry tm e  -  

t y c z n ą  w y n ik ó w  dw óch r ó w n o le g ły c h  o z n a c z e ń .

I
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5.5»5. Oznaczanie części nierozpuszczalnych w HC1
5.5.5.1. Zagada oznaczania. Oznaczanie polega na rozpuszczeniu próbki mączki

dolomitowej w kwasie solnym, odsączeniu części nierozpuszczalnych,wyprażeniu,zwa
żeniu i obliczeniu procentowej ich zawartości.

5.5.5.2. Przyrządy 
a/ eksykator,
b/ piec elektryczny z samoczynną regulacją temperatury,o zakresie do 1200 C, 
o/ tygiel porcelanowy,
d/ zlewka o pojemności 400 cm3 i szkiełko nakrywkowe, 
e/ lejek szybkosączący, 3f/ cylinder miarowy na 25 cm .

5.5.5.3. Odczynniki 
a/ kwas solny 1 + 1,
b/ azotan srebra cz.d.a.,roztwór 1%, 
c/ chlorek amonowy, 
d/ woda utleniona, 
e/ amoniak.

5.5.5.4. Wykonanie oznaczania. Z próbki pozostałej po oznaczeniu zawartości 
wilgoci wg 5.5.3.3. należy odważyć na wadze analitycznej 1 g mączki dolomitowej. 
Odważkę przenieść do zlewki o pojemności 400 cm" zwilżyć wodą,przykryć szkieł
kiem nakrywkoT/ym,dodać 20 cm3 kwasu solnego 1 + 1 .  Ogrzać do wrzenia i gotować 
przez 10 minut.

Następnie rozcieńczyć wodą do podwójnej objętości i przesączyć przez twardy są
czek. Osad na sączku przemyć kilkakrotnie gorącą wodą do zaniku reakcji na jon 
chlorkowy. Sączek z osadem przenieść do tygla porcelanowego wyprażonego uprzednio 
do stałej wagi a następnie wysuszyć i prażyć w temperaturze 1000°-1050°C przez 
1 godzinę,po czym zważyć tygiel z osadem.e
Przesącz należy zebrać do zlewki na 400 cm3,dodać kilka kropel wody utlenionej i 
ogrzeć do wrzenia,dodać około 5 g chlorku amonowego zalkalizować amoniakiem /roz
twór powinien mieć słabą woń amoniakalną/.Roztwór postawić na łaźni wodnej i po 
opadnięciu osadu szybo go odsączyć przez miękki sączek i osad przen^ć kilkakrot
nie gorącą wodą /osad P/.Przesącz zebrać do kolby miarowej o pojemności 250 cm 
/roztwór R^/.

5.5.5.5. Obliczanie wyników. Zawartość części nierozpuszczalnych należy ob
liczać w % wg wzoru:

w którym: a - masa tygla z wyprażonym osadem,g, 
b - masa tygla,g, 
ĉ  — masa odważonej próbki,g.

5.5.5.6. Dopuszczalna różnica między wynikami dwóch oznaczeń nie powinna prue- 
kraczać 1,0%.
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5.5.5.7. Wynik obliczania. Za wynik ostateczny należy przyjąć średnią arytme - 
tyczną z dwóch równoległych oznaczeń.

i„ 6 . O z n a c z a n i e  z a w a r t o ś c i  t l e n k u  w ap n io w e g o  CaO

2*f5.5.6.1. Zasada oznaczania polega na miareczkowaniu Jonów Ca mianowanym roz
tworem warsenianiu dwusodowego wobec ¿alcesu Jako wskaźnika.

5.5.6.2. Przyrządy
a/ biureta na 50 cm3 z automatycznym nastawieniem zera z dokładnością podziałki

3do 0,1 cm ,
b/ pipeta o pojemności 25 cm^ ,
c/ zlewka o pojemności 400 cm3 i szkie-fitc nakrywkowe, 
d/ kolba miarowa o pojemności 1000 cm' . 
e/ cylinder miarowy o pojemności 10 cm'', 
f/ 3 kolby stożkowe o pojemności 250 cm ,

[5.5.6«3« Odczynniki i roztwory
a/ kalcee: 1 g kalcesu i 100 g chlorku sodowego cz.d.a. rozetrzeć starannie wmoź

dzierzu agatowym, a następnie wymieszać i przechowywać w naczyniu szklanym z 
doszlifowanym korkiem,

b/ wzorcowy roztwór chlorku wapniowego: odważyć 5,0040 g węglanu wapniowego cz.d.a. 
wysusz cnego poprzednio w ciągu 4 godzin w temperaturze 110 C i ostrożnie roz
puścić /pod przykryciem/ w 100 cm"' kwasu solnego /1+3/.
Ogrzać do wrzenia, rozcieńczyć wodą do podwójnej objętości i przenieść iloś
ciowo do kolby miarowej o pojemności 1000 cm^ i po ochłodzeniu do temperatu
ry pokojowej dopełnić wodą do kreski. 1 cm^ roztworu odpowiada 0,0025 g CaO 
lub 0,0050 g CaC03,

c/ wodorotlenek potasowy cz.d.a., roztwór 20&,
d/ kwas solny cz.d.a., 1+3, 
e/ woda utleniona cz.d.a. roztwór 35®, 
f/woda amoniakalna cz.d.a., 1+1, 
g/ chlorek amonowy cz.d.a.,
h/ wersenian dwusodowy, roztwór około 0,05 m  odważyć 18,612 g dwuwodnego irerso- 

nianu dwusodowego cz.d.a. C ^ ^ O g B a g .  2 H20 rozpuścić w wodzie, przelać 
ilościowo ze zlewki do kolby miarowej o pojemności 1000 cm i rozcieńczyć
wodą do kreski.

Oznaczenie miana wersenianu dwusodowego /w gramach CaO/cm_/
Pobrać pipetą 25 cm roztworu wzorcowego wapnia do kolby stożkowej o pojemno

ści 250 cm3, rozcieńczyć wodą destylowaną do ok.1 0 0 cm3,dodać krople oranżu me
tylowego i 2036 wodorotlenku potasowego do zmiany barwy roztworu na żółtą i za
kwasić kwasem solnym 1+3 do zmiany barwy z żółtej na różową. Dodać roztworu wen- 
senianu dwusodowego z biurety w ilości mniejszej o kilka cm^ do potrzebnej do 
miareczkowania całej ilości Jonów wapnia znajdującej się w roztworze.

Następnie dodać 10 cm3 roztworu wodorotlenku potasowego,szczyptę kalcesu i 
miareczkować roztworem wersenianu do pierwszej zmiany barwy roztworu z różowej 
na niebieską bez odcienia fioletowego.

Następnie należy obliczać miano roztworu /M^/ w g, wg wzoru:
25 x 0.0028M1 - -2---f
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3w którym: - ilość gramów CaO równoważna 1 cm nastawionego weraenianu,

V - objętość roztworu weraenianu dwueodowego użyta na zmiareczkowanle3 2+25 cnr roztworu wzorcowego Ca .
Miano wersenianu oznaczyć jako średnią arytmetyczną trzech oznaczeń.

5.5.6.4. Wykonanie oznaczania. Z roztworu R. przygotowanego wg 5.5.5.4.PObrać3 i 325 cnr do kolby stożkowej o pojemności 250 cm , rozcieńczyć wodą do 100 cnr dodać 
kroplę oranżu metylowego i zakwasić kwasem solnym 1+3 do zmiany barwy roztworum 
różową. Następnie dodać mianowanego roztworu wersenianu dwusodowego z biurety w 
ilości mniejszej o kilka cm do potrzebnej do zmiareczkowania całej ilości jonów 
Ca znajdujących się w roztworze. Następnie dodać 10 cnr 20% wodorotlenku pota
sowego, szczyptę kalcesu i kontynuować miareczkowanie wersenianu do pierwszej w d a 
ny barwy roztworu z różowej na niebieską.

5.5.6 .5. O b lic za n ie  wynlkÓ7/. Zawartość tlenku wapniowego /X^/ należy obliczać w
* wg wzoru: y ^ M ^ I O

X4 * CTj x 100
w którym: V.. - objętość 0,05 m wersenianu dwusodowego zużytego na zmiareczkowa -* 3  3

n ie  25 cm roztworu , cm ,
- miano wersenianu dwusodowego czyli ilość gramów CaO równoważna 1 en? 

0 ,05 m wersenianu dwusodowego,
C.j = masa odważonej próbki mączki dolomitowej, g.

5.5 .6 .6 . Dopuszczalna różnica pomiędzy wynikami dwóch oznaczeń nie powinna 
przekraczać 0,5%.

5.5.6 .7* Wynik badan ia. Za wynik ostateczny należy przyjąć średnią arytmetycz
ną otrzymaną z dwóch równoległych oznaczeń.

5.5.7. Oznaczanie za w a rto śc i tlenku magnezowego
5,5,7 1. Zasada oznaczan ia  polega na miareczkowaniu mianowanym roztworem werw 

senianw sodowego wobec czerni oriochromowej jako wskaźnika.
5 . ,T.7 .2 .  P rzy rzą d y 3a/ biureta z automatycznie nastawionym zerem z dokładnością podzlałki 1/10 cm ,

3 3b/ cylinder miarowy 5 cm , 10 cm , 33c/ pipeta miarowa 50 cm .

5.5.7.3. Odczynniki 1 roztwory
a/ roztwór kwasu solnego 1+3» 
b/ oranż metylowy 0,05%, 
c/ wodorotlenek potasowy 20%,
d/ bufor amonowy: 67,5 g NH^Cl i 570 cm' 25% NH^OH dopełnić wodą do 1000 cm , 
e/ czerń eriochromowa, 1 g czerni eriochromowej ET i 100 g chlorku sodowego cz.&a. 

rozetrzeć starannie w moździerzu agatowym,wymieszać i przechowywać w naczyniu 
szklanym z doszlifowanym korkiem, 

f/ trójetanoloamina 30% roztwór alkoholowy, 
g/ chlorowodorek hydroksylaminy, 
h/ wersenian dwusodowy około 0,05 m.
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i /  c h l o r e k  m a g n e zo w y , m ian o w an y r o z t w ó r  o k . 0 ,0 5  m -  o d w ażyć 2 ,0 1 6 0  g  t l e n k u  m ag

n e zo w e g o  c z . d . a .  p r z e p r a ż o n e g o  w t e m p e r a t u r z e  1 0 0 0 ° C , r o z p u ś c i ć  w 6 0  c a ^  k w a su  

s o ln e g o  1 + 3 , o g r z a ć  do w r z e n ia ,  r o z c i e ń c z y ć  w odą do  p o d w ó jn e j o b j ę t o ś c i ,  p r z e 

n i e ś ć  i l o ś c i o w o  do k o lb y  m ia ro w e j o p o je m n o ś c i  1 0 0 0  cm^ i  p o  o s t y g n i ę c i u  d o 

p e ł n i ć  do k r e s k i  w odą 1 cm^ r o z t w o r u  o d p o w ia d a  0 ,0 0 2 0 1 6  g  MgO l u b  0 ,0 0 4 2 1 6  g  
M g C O y

O z n a c z a n ie  m ia n a  w e r s e n ia n u  dw usodow ego /1 U /

P o b r a ć  p i p e t ą  do  k o l b y  s t o ż k o w e j 25  c n r  r o z t w o r u  w zo rco w e g o  m a g n e zu  r o z o i e ń c z y ć  
w odą do  1 0 0  cm ^, d o d a ć  je d n ą  k r o p lę  o r a n ż u  m e ty lo w e g o  i  z o b o j ę t n ić  a m o n ia k ie m  1+1  

do  z m ia n y  b a rw y  r o z t w o r u  n a  ż ó ł t ą .
H a e t ę p n ie  d o d a ć  1 0  cmJ  b u f o r u , s z c z y p t ę  c z e r n i  E T  do  u z y s k a n i a  b a rw y  r ó ż o w e j i  m ia

r e c z k o w a ć  w e r s e n ia n e m  dwueodowym do z m ia n y  b a rw y  n a  n i e b i e s k ą .

^  „ 2ULQxS.9?9.
*2

w k t ó r y m : Mg <* i l o ś ć  gram ów  Mg 0 ró w n o w a żn a  1 cm n a s t a w io n e g o  w e r e e n ia n u  d w u so d o -  

w e g o ,
3 3V_ -  i l o ś ć  c c r  w e r s e n ia n u  u ż y t e g o  do z m ia r e c z k o w a n ia  2 5  c n r  r o z t w o r u  

2 2+ 
w zo rco w e g o  Mg .

M ia n o  w e r s e n ia n u  o z n a c z o n e  J a k o  ś r e d n i a  a r y t m e t y c z n a  t r z e c h  o z n a c z e ń  p o w in n o  p o 

k r y w a ć  s i ę  z  m ianem  o zn a c z o n y m  p r z y  u ż y c i u  r o z t w o r u  w zo rco w e g o  w a p n ia  / 5 . 5 . 6 . 3 . / .

5 . 5 . 7 « 4 .  W y k o n a n ie  o z n a c z e n ia

Z  r o z t w o r u  R .  p r z y g o t o w a n e g o  z g o d n ie  z  5 . 5 . 6 . 4 .  o d m ie r z y ć  p i p e t ą  5 0  cm ^do k o l -  
1 3 , , 3

b y  s t o ż k o w e j  o p o je m n o ś c i  2 5 0  cm , r o z c i e ń c z y ć  w odą do 1 0 0  cm •

D o d a ć  k r o p lę  o r a n ż u  m e ty lo w e g o  i  z o b o j ę t n i ć  kw asem  s o ln y m  1 + 3  do  z m ia n y  b a rw y

r o z t w o r u  n a  ró ż o w ą , n a s t ę p n ie  z a l k a l i z o w a ć  a m o n ia k ie m  1+1 do  z m ia n y  b a rw y  n a  ż ć ł -

t ą ,d o d a ć  k i l k a  k r y s z t a ł k ó w  c h lo r o w o d o r k u  h y d r o k s y la m in y ,  5 cm t r ó j e t a n o lo a m in y ,

w y m ie s z a ć  i  p o z o s t a w ić  n a  5 m in u t .
n a s t ę p n i e  d o d a ć  10 cm^ b u f o r u ,  s z c z y p t ę  c z e r n i  E T  do u z y s k a n i a  b a rw y  r ó ż o w e j  

i  m ia r e c z k o w a ć  w e r s e n ia n e m  dwusodowym do z m ia n y  b a rw y  n a  n i e b i e s k ą .

5 . 5 . 7 . 5 .  O b l i c z a n i e  w y n ik ó w ,  

c z a ć  w %  wg w z o r u :

*5

Z a w a r t o ś ć  t l e n k u  m ag n e zo w e go  / X ^ /  n a l e ż y  o b l i -

/a - 2b/ . KL . 5« ------------£---- x 100

w k t ó r y m : a  ■  i l o ś ć  z u ż y t y c h  cm^ r o z t w o r u  w e r s e n ia n u  n a  m ia r e c z k o w a n ie  5 0  a ?  r o z 

tw o ru  R ,  w o b e c n o ś c i  c z e r n i  e r io c h r o m o w e j E T , 3
b ■  i l o ś ć  c n r  w e r s e n ia n u  z u ż y t e g o  n a  m ia r e c z k o w a n ie  2 5  cm r o z t w o r u  R^ 

w o b e c n o ś c i  k a l c e s u  w g 5 . 5 . 6 . 3 « »
Mg» m ia n o  w e r s e n ia n u  dw usodow ego c z y l i  i l o ś ć  gram ów  MgO ró w n o w ażn a  1 cn ?  

n a s t a w io n e g o  w e r s e n ia n u ,
C . j -  m a sa  o d w a ż o n e j p r ó b k i  m ą c z k i  d o lo m it o w e j w g ra m a c h  wg 5 . 5 . 6 . 5 .

5 . 5 . 7 . 6 .  D o p u s z c z a ln a  r ó ż n i c a  p o m ię d z y  w y n ik a m i dw óch o z n a c z e ń  n i e  p o w in n a  

p r z e k r a c z a ć  0 ,5 % .

5 . 5 . 7 . 7 .  W y n ik  b a d a n ia . Z a  w y n ik  o s t a t e c z n y  n a l e ż y  p r z y j ą ć  ś r e d n i ą  a ry tm e 

t y c z n ą  z  dw óch r ó w n o le g ły c h  o z n a c z e ń .
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5 . 5 . 8 .  O z n a c z a n ie  z a w a r t o ś c i  t l e n k u  ż e la z o w e g o  F e g O .

5 . 5 . 8 . 1 .  Z a s a d a  o z n a c z e n ia . T le n e k  ż e la z o w y  o z n a c z a  s i ę  f o t o k o lo r y m e t r y c z n ie  

m ie r z ą c  e k s t y n k c j ę  ż ó ł t e g o  z a b a r w ie n ia  z w ią z k u  k o m p le k so w e g o  ż e l a z a  z  kwasem  s u l -  
f o s a l ic y lo w y m .

5 . 5 . 8 . 2 .  P r z y r z ą d

F o t o k o lo r y m e t r  z  k o m p le tn y m  w y p o s a ż e n ie m

5 . 5 . 8 . 3 .  O d c z y n n ik i  i  r o z t w o r y

a /  c h lo r o w o d o r e k  h y d r o k e y la m in y ,  

b /  H H ^ C l 5% ,

c /  k w a s s u l f o s a l i c y l o w y  2 5 % , 

d /  w oda a m o n ia k a ln a  2 5 ^ ,
e /  r o z t w ó r  w zo rco w y  s o l i  M o h ra : 0 ,4 9 1 0  g  n i e z w i e t r z a ł e j  s o l i  M ohra F e / N H ^ / g

/ S 0 . / o .  6 Ho 0  z a k w a s ić  1 0  cm^ H C1 o c . w ł .  1 ,1 9  i  d o p e ł n ić  w odą w k o l b i e  m ia -  4 <- o 3
r o w a j do 1 0 0 0  cm*7.  Z  t e g o  r o z t w o r u  o d m ie r z y ć  p i p e t ą  50  c m ,  p r z e n i e ś ć  do k o l -3 3b y  m ia r o w e j o p o je m n o ś c i  2 5 0  c m ,  d o d a ć  5 c n r  HOL i  d o p e ł n ić  w odą do k r e s k i .

1 cm^ t e g o  r o z t w o r u  o d p o w ia d a  0 ,0 2  mg F e g O ^  i  s ł u ż y  do s p o r z ą d z a n ia  k r z y w e j  

w z o r c o w e j.

5 . 5 . 8 . 4 .  S p o r z ą d z a n ie  k r z y w e j  w z o r c o w e j.  Do k o lb y  m ia ro w e j o p o je m n o ś c i  10Qcn? 

o d m ie r z y ć  z  b i u r e t y  t a k i e  i l o ś c i  r o z t w o r u  w z o r c o w e g o ,a b y  s t ę ż e n i e  w p o s z c z e g ó l 

n y c h  k o lb k a c h  F e g O ^  w y n o s i ł o  0 ,0 5  d o  0 , 5  mg n a  1 0 0 0  cm ^.

D o k a ż d e j  k o l b k i  d o d a ć  o k o ło  0 , 5  g  c h lo r o w o d o r k u  h y d r o k s y la m in y ,  10 cm^ r o z 

tw o ru  N H .C 1 ,  5 cm^ k w a su  s u l f o s a l i c y l o w e g o  i  k r o p la m i  wodę a m o n ia k a ln ą  d o  ż ó ł -zj. , 3
t e g o  z a b a r w ie n ia  r o z t w o r u , a  n a s t ę p n ie  d o d a ć  j e s z c z e  5 cm w ody a m o n ia k a ln e j .  P o  

o c h ł o d z e n iu  do te m p . p o k o jo w e j d o p e ł n ić  w odą do k r e s k i , w y m ie s z a ć  i  po  u p ły w ie  3 0  

m in u t  m ie r z y ć  p r z y  po m ocy f o t o k o lo r y m e t r u  e k s t y n k c j ę  s t o s u j ą c  f i l t r  n i e b i e s k i  

/ d ł u g o ś c i  f a l i  ś w i e t l n e j  4 2 0  mm/.
P o m ia r  w y k o n a ć  w o b ec r o z t w o r u  p o r ó w n a w c z e g o ,z a w ie r a ją c e g o  w s z y s t k i e  o d c z y n n i k i  

d o d a n e  do  k o l b  z  ro z tw o r e m  w zo rco w y m .
P o m ia r  t e n  w y k o n u je  s i ę  t r z y k r o t n i e  d l a  r o z t w o r u  k a ż d e j  z  k o lb  i  j a k o  w a r t o ś ć  

e k s t y n k c j i  p r z y j m u j e  s i ę  ś r e d n i ą  a r y t m e t y c z n ą .

K r z y w ą  w z o rc o w ą  w y k r e ś la  s i ę  o d k ł a d a j ą c  n a  o s i  r z ę d n y c h  e k s t y n k o j ę ,  a  n a  o s i3
o d c i ę t y c h  s t ę ż e n i e  F ® 2 ® 3  w mS  n a  1 0 ®  cm .

5 . 5 . 8 . 5 .  W y k o n a n ie  o z n a c z a n i a .  O sa d  " P "  o t r z y m a n y  wg p k t . 5 . 5 . 5 . 4 .  r o z p u ś c i ć  

w 10  c n r k w a su  s o ln e g o  1 + 1 , p r z e l a ć  do  k o lb y  m ia r o w e j o p o je m n o ś c i  2 5 0  cm , p o b r a ć  

p i p e t ą  5 0  cm^ d o  k o lb y  m ia r o w e j o p o je m n o ś c i  1 0 0  c m ^ ,d o d a ć  n a s t ę p n ie  o k o ło  0 , 5 g  

c h lo r o w o d o r k u  h y d r o k s y la m in y ,  10  cnr r o z t w o r u  H H ^ C l,  5 cm^ r o z t w o r u  k w a su  s u l f o — 

s a l i c y l o w e g o  i  k r o p la m i  w p ro w a d za ć  wodę a m o n ia k a ln ą  do  z m ia n y  b a rw y  r o z t w o r u  n a  

ż ó ł t ą .
P o  u z y s k a n i u  z a b a r w ie n ia  ż ó ł t e g o  dodać j e s z c z e  5 c n r  w ody a m o n ia k a ln e j .O c h ło d z ić  

do  t e m p e r a t u r y  p o k o jo w e j.w y m ie s z a ć  i  po  3 0  m in u t a c h  m ie r z y ć  e k s t y n k c j e  p r z y  po 

m o cy  f o t o k o lo r y m e t r u  s t o s u j ą c  f i l t r  n i e b i e s k i .

S t o p i e ń  s t ę ż e n i a  F e g O ^  w b a d a n o J  p r ó b c e  o d c z y t a ć  z a  po m ocą k r z y w e j  w z o rc o w e j.
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5.*5.8.6. Obliczanie wyników. Zawartość tlenku żelazowego /Xg/ należy obliczać 
w  %  wg wzoru: a # v

X6 " V2' ’"b . 1TO x 100
w którym: a = zawartość FegO^ w badanym roztworze odczytana z krzywej wzorcowej,mg 

V. = całkowita objętość roztworu próbki, cm^,I *5V2 = objętość roztworu prćbki pobrana do kolorymetrowania,cm , 
n = odważka prćbki przed oznaczeniem, g,
1000 * współczynnik przeliczeniowy mg na g.

5.5.8.7. Dopuszczalna różnica między wynikami dwóch równoległych oznaczeń nie 
powinna przekraczać 5% wyniku mniejszego.

5.5.8.8. Wynik obliczania. Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną z 
dwóch równoległych oznaczeń.

5.5.9. Oznaczanie uzlamlenia
5.5.9.1. Zasada oznaczania polega na przesiewaniu metodą sit podciśnienionych, 

pobranej próbki mączki dolomitowej i ważeniu pozostałości na poszczególnych si- 
tach.

5. <?. 9 .2 . P rzyrządy
a/ komplet sit kontrolnych o splocie płóciennym i oczkach kwadratowych. Wymiary 

oczek wg tablicy 2,
b/ sito pneumatyczne "Alpina" - typ laboratoryjny, silnik napędzany prądem o na

pięciu 220 V. Gniazdko ze stykiem ochronnym, zegar programowy, pokrywka z ple- 
ksiglasu,młotek do opukiwania,

c/ odkurzacz o określonym podciśnieniu wraz z wężem ssawnym i kablem,gniazdko ze 
stykiem ochronnym,

d/ ciśnieniomierz - wskaźnik manometryczny.
5-^.9.3. Sposób przygotowania próbki. Ze średniej próbki laboratoryjnej prze

znaczonej do badań należy pobrać metodą kwartowanla 50 g mączki dolomitowej do 
jednej analizy uziemienia. Dokładność ważenia 0,01 g.

5.5.9»|- Wykonanie oznaczania. Czyste i suche sito o wym.oczek 0.075 mm umie
szcza się na przyrządzie dopasowując szczelnie za pomocą znajdujących się na dol
nym brzegu uszczelek gumowych. Dokładnie odważoną próbkę mączki dolomitowej wy
suszonej w temperaturze 105°C do stałej masy,przenosi się na sito i rozprowadza 
równomiernie pędzlem na powierzchni sita.

Następnie przykrywamy sito pokrywką z pleksiglasu i nastawiamy czas obrotu na 
tarczy zegarowej na okres 5 minut, włączając równocześnie odkurzacz.Materiał przy
legający do pokrywki usuwa się przez stukanie w gałkę pokrywki plastikowym młot
kiem lub podnoszenie pokrywki i oczyszczenie, rozcierając skupiska miękkim pędz
lem.

Po upływie 5 minut wyłączamy odkurzacz, a pozostałość na sicie ważymy dokładnie 
na w y t a r o w a n y m  szkiełku zegarowym.

Z kolei ustawiamy Jak poprzednio sito o wymiarze oczek. 0,15.Umieszczamy na nim 
pozostałość z poprzedniego przesiewania i powtarzając wszystkie czynności jak 
poprzednio nastawiamy czas na 3 minuty.
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N a s t ę p n ą  p o z o s t a ł o ś ć  u m ie s z c z a m y  n a  s i c i e  o w y m ia rz e  o c z e k  2 , 0  mm i  p o w ta rza m y  

o p e r a c ję  Jw . n a s t a w i a j ą c  c z a s  n a  2 m in u t y .  Po s k o ń c z o n e j  a n a l i z i e  n a l e ż y  k a ż d o r a 
zow o w y t r z e p a ć  w o re k  f i l t r a o y j n y  o d k u r z a c z a .  N a le ż y  w yk o n ać c o  n a jm n ie j  t r z y  
a n a l i z y  g r a n u lo m e t r y c z n e  p e łn e .

5 . 5 . 9 . 5 .  D o p u s z c z a ln e  r ć ż n i c e  m ie d z y  w y n ik a m i t r z e c h  r ó w n o le g ły c h  a n a l i z  n i e  
p o w in n y  p r z e k r a c z a ć  w i e l k o ś c i  p r o c e n t o w y c h  p o d a n y c h  w t a b l i c y  4 .

T a b l i c a  4

P r z y  p o z o s t a ł o ś c i  n a  s i c i e D o p u s z c z a ln e  r ó ż n i c e

do  1% 

1 -5 %  

5 -2 0 %

p o w y ż e j 20%

0 ,1 %

0 ,3 %
0 ,6 %

1 ,0 %

5 . 5 . 9 . 6 .  W y n ik  o b l i c z a n i a .  Z a  w y n ik  o s t a t e c z n y  n a l e ż y  p r z y j ą ć  ś r e d n i ą  a ry tm e 

t y c z n ą  z  t r z e c h  r ó w n o le g ły c h  o z n a c z e ń  / a n a l i z  u z i a r n i e n i a / .

5 . 6 .  O ce n a  p a r t i i . P a r t i ę  m ą c z k i  d o lo m it o w e j n a l e ż y  u z n a ć  z a  z g o d n ą  z  wymaga

n ia m i  n o r m y , j e ż e l i  w s z y s t k i e  p r z e p r o w a d z o n e  b a d a n ia  o k r e ś lo n e  wg 5 .1 *  w y k a z a ły  

z g o d n o ś ć  z  p o s t a n o w ie n ia m i r o z d z i a ł u  3 .

5 . 7 .  Z a ś w ia d c z e n ie  w y tw ó r c y  o w y n ik a c h  b a d a ń . Do k a ż d e j  d o s t a r c z o n e j  p a r t i i  mą

c z k i  d o lo m it o w e j w y tw ó rc a  j e s t  o b o w ią z a n y  p r z e d s t a w ić  z a ś w ia d c z e n ie  o w y n ik a c h  

b a d a ń  z  ró w n o c z e sn y m  p o d a n ie m :

a /  n u m eru  p a r t i i ,  

b /  w i e l k o ś c i  p a r t i i ,  

c /  d a t ę  w y k o n a n ia  b a d a ń ,  

d /  n a zw ę  i  a d r e s  w y t w ó r c y ,  

e /  o z n a c z e n ie  wg 2 .

S .  PO STAN O W IEN IA P R Z E JŚ C IO W E

W o k r e s i e  do d n ia  31 g r u d n ia  1 9 7 4  r .  d o p u s z c z a  s i ę  w z a k r e s i e  p o s t a n o w ie ń  p u n 

k t u  5 . 5 . 8 .  s t o s o w a n ie  do  o z n a c z a n ia  z a w a r t o ś c i  t l e n k u  ż e la z o w e g o  F e g O ^  wg

5 . 2 . 4 .  P N - 7 2 / C - 8 4 0 7 0  o r a z  w y k o n y w a n ie  p r z e z  K r o ś n i e ń s k i e  H u t y  S z k ł a  b a d a ń  s k ła d u  

c h e m ic z n e g o  w z a k r e s i e  o z n a c z e ń  wg 5 . 1 «  a /  ♦  f /  d l a  k a ż d e j  d o s t a r c z o n e j  p a r t i i  mą

c z k i  d o lo m it o w e j .

K O N I E C


