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NORMA BRANZOWA
BN-72

Surowce 6714 - 17
Maczka dolomitowa

szklarskie
do produkcji wtokna szklanego

Gr.katal.vII-171/

i(-m > J*
1. WSTEP
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy Jest maczka dolomitowa atosowana do
produkcji witokna szklanego,zwana w dalszej tres$ci normy maczkg dolomitowa.
1.2. Okreslenie. Maczka dolomitowa - produkt sypki,powstaty przez zmielenie

marmuru dolomitycznego, ktérego gtdwnym sktadnikiem Jest weglan wapnia /CaCO”/ i

magnezu /MgCO~/.

1.3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygotowania probek
PN/C-60010 Chemiczne badania i préby. Przyrzady do pobierania prébek.Zagteb-
niki do produktow sypkich i w kawatkach

PH-72/C-84070 Kreda techniczna
PN-71/M-94008 Sita i siatki z drutu.Wymiary oczek

PN-70/P-79005 Worki papierowe

Dokumentacja geologiczna ztoza marmuru dolomitycznego "Otdrzychowice™ w kat.B+C,
zatwierdzona przez Prezesa CUG dnia 28 lutego 1969 r. znak: KZK/012/K/1993/68/

/69.

2. OZNACZENIE

MACZKA DOLOMITOWA DO PRODUKCJI WLOKNA SZKLANEGO
BN-72/6714-17

1/5WW 1416-33

ZJEDNOCZENIE PRZEMYStU SZKLARSKIEGO

Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Szklarskiego w dniu

25.V.1972 r. jako norma obowigzujgca w zakresie produkcji i obrotu od dn.
1.1.1973 r. /Mon.Pol.Nr......... L T oo J A /
Druk i rozpowszechnianie Zaktad Reprodukcji i WDB, Warszawa, ul. Krélewska 27 —

tel.27-66-39. Zamoéwienie nr 1043 z dnia 21 czerwca 1972 roku. Naktad 100+20 egz.
Cena z+t.—9.— Ark. druk. 1, 5.
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3. WYMAGANIA

eTablica 1

Zawartosc¢
Lp. Wymagania % masy
nie mniej! niewiecej
niz niz
1 Zawarto$é tlenku magnezowego /MgO/ 19,0 21,0
2 Zawarto$é tlenku wapniowego /CaO/ 31,0 33,0
3 Zawarto$é tlenku zelazowego - 0,2
. 4 Czeéci nierozpuszczalne w HC1 3.0
5 Wilgotnosé °,4
6 Strata prazenia 48,0
7 Uziamienie —pozostato$¢ na 3icie o boku oczka
kwadratowego w mm:
powyzej 2,0
0,15 - 2,0 2,0
0,075 - 0,15 56,0
ponizej 0,075 42,0
. B . kamien tamany ze
8 Surowiec do produkcji maczki 7toza  marmuru
dolomitycznego
"Otdrzychowice"
wedtug zatwierdze
nej dokumsntacji
przez Prezesa CUG
z dn.28.11.69 r.
9 Okres,w ktérym maczka dolomitowa opakowana i prze-
chowywana wg 4, nie pov7inna wykazywa¢ odchylen od
wymagan normy,liczba dni od daty produkcji ) 120
- *
4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE. TRANSPORT
4wtl. Pakowanie. Kaczke dolomitowa nalezy pakowaé w worki papierowe otwarte kle-
jone, czterowarstwowe.w tym jedna warstwa z papieru dwuwarstwowego sklejone-

/1822-21/0K3+1AS/ wg PN-70/P-79005.
50 kg z dopuszczalng odchytka + 1 kg-
Na workach powinien by¢

go asfaltem

powinna wynosié

Masa worka z maczka

dolomitowa

trwaty,wyrazny napis zawierajgcy co najmniej:

20 mm.

a/ znak i nazwy wytwémi,
b/ numer partii i date produkcji,
¢/ oznaczenie wg 2,
d/ masa netto 50+ 1 kg.
Wysokos$¢ liter i cyfr wnapisie powinna wynosi¢ co najmniej
4.2. Przechowywanie. Maczka dolomitowa w workach powinna byé przechowywana

pomieszczeniach czystych, suchych i zabezpieczonych przed

dowanie poszczegOlnych partii maczki dolomitowej

w sposOb zabezpieczajacy przed uszkodzeniem opakowania

go dostepu do kazdej partii.

zawilgoceniem.

z mozliwoscia

Skta -

powinno odbywa¢ sie oddzielnie,

swobodne-
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Dopuszczalna ilos¢ warstw sktadowania workéw z maczkag dolomitowg w Btosach wy-

nosi 10.

4.3. Transport. Maczke dolimitowa pakowang wg 4.1. nalezy przewozi¢ krytymi wa-
gonami lub innymi $rodkami transportu w warunkach zabezpieczajgcych jg przed za-
wilgoceniem i uszkodzeniem opakowania.

Srodki transportu powinny byé suche i przed zatadunkiem maczki dolomitowej na-
lezy je oczyscié.

Do transportu worki z maczka dolomitowg nalezy uktada¢ w stosach, w warstwach

nie wiekszych niz 6 workow.

5. BADANIA

5.1. Program badan maczki dolomitowej obejmuje nastepujgce oznaczenia:

a/ zawartos$¢ wilgoci,

b/ strat prazenia,

o/ zawarto$¢ czesSci nierozpuszczalnych w HC1,
d/ zawarto$¢ tlenku wapniowego /CaO/,

e/ zawarto$¢ tlenku magnezowego /MgO/,

f/ zawarto$¢ tlenku zelazowego /PegOn/,

g/ uziemienia.

5.2. Wielko$¢ partii nie powinna by¢ wieksza niz 60 ton.

5.3. Czestotliwo$é badan. Badania nalezy prowadzi¢ dla kazdej partii przezna-
czonej do odbioru.

5.4. Pobieranie prébek

5.4.1. Sposéb pobierania.przygotowania 1 pakowania préobek do badan wg PTT-67/
/C—04500 i PN/C-60010 oraz PN-71/M-94008.

5.4.2. Przyrzagdy do pobierania probek wg PN-67/C-04500 i PN/C-60010

5.4.3. Wielkos¢ 1 liczba probek

Tablica 2
Liczba opakowan jedno- Wiel- Liczba Wiel- Wielko$¢ Sre-
Liczba stkowych,ktérg nalezy kos¢ _probek koS¢ dniej probki
wylosowaé z partii do probki pierwotny™ pro'bkl laboratoryj-
opako- pobrania prébek pier- pier- z jednego 0g6l- nej
wan v wotnych wotnej opakowania nej
jednostko-
w wego
partii g g g
64-160 14 14000
161-400 15 15000
401-1000 16 500 2 16000 1500

1001-1200 16 16000
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5.5. Opis badan

5.5.1. 0Ogo6lne wymagania. Do wszystkich badan analitycznych nalezy stosowa wo-
de destylowang,odczynniki o stopniu czystos$ci cz.d.a. Probki do wszystkich ozna-
czen nalezy odwaza¢ na wadze analitycznej z doktadnos$cig do 0,00002 g.

5.5.2. Schemat badan

5.5.3. Oznaczenie wilgotnosci

5.5.3.1. Zasada oznaczania polega na ustaleniu zawartos$ci wilgoci przez procen-

towy ubytek masy probki przy suszeniu w temperaturze 105-110 C.

5.5.3.2. Przyrzady

a/ naczynko wagowo z pokrywka,

b/ szczypce,
¢/ suszarka laboratoryjna.

5.5.3.3. Wykonanie oznaczenia. Ze $redniej probki laboratoryjnej nalez9dwa-

zy¢ 5 g maczki dolomitowej do naczynka wagowego uprzednio wysuszonego do state]j

masy, nastepnie zawarto$¢ naczynka wysuszy¢é w suszarce laboratoryjnej do state]

masy.
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5.5.3.4. Obliczenie wynikébw. Zawarto$¢ wilgoci /x-J nalezy oblicza¢ w % wg wzo-

ru:

nl.- °2
X1 n x 100
w ktérym: n” - masa naczynka z probkag przed suszeniem, g,
ng - masa naczynka z prébkag po wysuszeniu, g,
n - odwazka prébki przed suszeniem, g.

5.5.3-5- Dopuszczalna réznica miedzy wynikami dwéch réwnolegtych oznaczen nie
powinna przekroczy¢ 5% wyniku mniejszego.

5.5.3.6. Wynik obliczania. Za wynik ostateczny nalezy przyjag¢ Sredniag arytme-
tyczng wynikéw dwéch rownolegtych oznaczen.

5.5.4. Oznaczanie strat prazenia

5.5.4.1. Zasada oznaczania polega na ustaleniu ubytku masy pr¢bki maozki dolo-

mitowej po wyprazeniu w temp.1000°C.

5.5.4.2. Przyrzpdy

a/ piec muflowy,

b/ tygle platynowe lub porcelanowe,

¢/ mozdzierz agatowy,
d/ sito o wymiarach oczka kwadratowego 0,06 mm.

5.5.4.3. Sposéb przygotowania probki do badania

Ze Sredniej prébki laboratoryjnej nalezy pobra¢ okoto 5 g maczki dolomitowej,
utrze¢ w mozdzierzu agatowym do uziamienia ponizej 60 mikronéw i suszy¢ w temp.

105-110°C do statej masy.

5.5.4.4. Wykonanie oznaczenia. Z prébki przygotowanej wg 5-5.4-3.o0dwazy¢ 1 g
maczki dolomitowej do tygla platynowego lub porcelanowego ogrzewajac stopniowo

do 1000°C i wyprazy¢ w tej temperaturze do statej masy.

5.5.4.5. Obliczanie wynikow. Strate prazenia /ij/ nalezy oblicza¢ w % wg wzo-

ru:
n, -

X2 x 100

w ktorym: nl - masa tygla z prébkag przed wyprazeniem, g,

N - masa tygla z prébka po wyprazeniu, g,
n - odwazka prébki przed oznaczeniem,g.
5.5.4.6. Dopuszczalna r6znica miedzy wynikami dwéch réwnolegtych oznaczen nie

powinna przekracza¢ 5% wyniku mniejszego.

5.5.4.7. Wynik obliczania. Za wynik ostateczny nalezy przyja¢ $rednig arytme -

tyczng wynikéw dwoch rownolegtych oznaczen.
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5.5»5. 0Oznaczanie czesci nierozpuszczalnych w HC1
5.5.5.1. Zagada oznaczania. Oznaczanie polega na rozpuszczeniu probki maczki

dolomitowej w kwasie solnym, odsaczeniu czesci nierozpuszczalnych,wyprazeniu,zwa-
zeniu i1 obliczeniu procentowej ich zawartosci.

5.5.5.2. Przyrzady

a/ eksykator,

b/ piec elektryczny z samoczynng regulacja temperatury,o zakresie do 1200 C,
o/ tygiel porcelanowy,

d/ zlewka o pojemnosci 400 cm3 i szkietko nakrywkowe,

e/ lejek szybkosaczacy,

f/ cylinder miarowy na 25 cm

5.5.5.3. 0Odczynniki
a/ kwas solny 1 + 1,
b/ azotan srebra cz.d.a.,roztwor 1u,
c/ chlorek amonowy,
d/ woda utleniona,
e/ amoniak.

5.5.5.4. Wykonanie oznaczania. Z probki pozostatej po oznaczeniu zawartosci
willgoci wg 5.5.3.3. nalezy odwazy¢ na wadze analitycznej 1 g maczki dolomitowej.
Odwazke przenies¢ do zlewki o pojemnosci 400 cm'" zwilzy¢ woda,przykry¢ szkiek-
kiem nakrywkoT/ym,doda¢ 20 cm3 kwasu solnego 1+1. Ogrza¢ do wrzenia i gotowacC

przez 10 minut.

Nastepnie rozcienczy¢ wodg do podwdjnej objetosci i przesgczy¢ przez twardy sa-
czek. Osad na saczku przemy¢ Kkilkakrotnie gorgcg wodg do zaniku reakcji na jon
chlorkowy. Saczek z osadem przenies¢ do tygla porcelanowego wyprazonego uprzednio
do statej wagi a nastepnie wysuszyC i prazy¢ w temperaturze 1000°-1050°C przez
1 godzine,po czym zwazy¢ tygiel z osadem.e
Przesacz nalezy zebra¢ do zlewki na 400 cm3,doda¢ kilka kropel wody utlenionej i
ogrze¢ do wrzenia,doda¢ okoto 5 g chlorku amonowego zalkalizowa¢ amoniakiem /roz-
twor powinien mie¢ stabg won amoniakalng/.Roztwor postawi¢ na 4azni wodnej i po
opadnieciu osadu szybo go odsgczy¢ przez miekki sgczek i osad przen™¢ Kkilkakrot-
nie gorgcg woda /osad P/.Przesgcz zebra¢ do kolby miarowej o pojemnosci 250 cm

/roztwér R™/.

5.5.5.5. Obliczanie wynikoéw. Zawartos¢ czesci nierozpuszczalnych nalezy ob-

licza¢ w % wg wzoru:

w ktoérym: a - masa tygla z wyprazonym osadem,g,
b - masa tygla,g,
cM— masa odwazonej probki,g.

5.5.5.6. Dopuszczalna roéznica miedzy wynikami dwéch oznaczenh nie powinna prue-

kracza¢ 1,0%.
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5.5.5.7. Wynik obliczania. Za wynik ostateczny nalezy przyja¢ Srednig arytme -
tyczng z dwoéch rownolegdych oznaczen.

i,6. Oznaczanie zawartos$ci tlenku wapniowego CaO

- . - . 2 .
5.5.6.1. Zasada oznaczania polega na miareczkowaniu Jonow Eg_ mianowanym roz-
tworem warsenianiu dwusodowego wobec ¢alcesu Jako wskaznika.

5.5.6.2. Przyrzady

a/ biureta na 50 cm3 z automatycznym nastawieniem zera z dokdtadnoscig podziatki
do 0,1 cm3,

b/ pipeta o pojemnosci 25 cm,

c/ zlewka o pojemnosci 400 cm3 i szkie-fitc nakrywkowe,

d/ kolba miarowa o pojemnosci 1000 an® .

e/ cylinder miarowy o pojemnosci 10 an™",

f/ 3 kolby stozkowe o pojemnosci 250 cm ,

[6-5.6«3« Odczynniki i roztwory
a/ kalcee: 1 g kalcesu i1 100 g chlorku sodowego cz.d.a. rozetrze¢ starannie wmoz-

dzierzu agatowym, a nastepnie wymiesza¢ i przechowywa¢ w naczyniu szklanym z
doszlifowanym korkiem,

b/ wzorcowy roztwor chlorku wapniowego: odwazy¢ 5,0040 g weglanu wapniowego cz.d.a.
wysusz cnego poprzednio w ciggu 4 godzin w temperaturze 110 C i ostroznie roz-
pusci¢ /pod przykryciem/ w 100 o™ kwasu solnego /1+3/.

Ogrza¢ do wrzenia, rozcienczy¢ wodg do podwdjnej objetosci i przenies¢ ilos-
ciowo do kolby miarowej o pojemnosci 1000 cm™ i po ochtodzeniu do temperatu-
ry pokojowej dopedni¢ wodg do kreski. 1 cm”™ roztworu odpowiada 0,0025 g CaO

lub 0,0050 g CaC03,
c/ wodorotlenek potasowy cz.d.a., roztwor 20&,

d/ kwas solny cz.d.a., 143,
e/ woda utleniona cz.d.a. roztwor W,
f/woda amoniakalna cz.d.a., 1+1,

g/ chlorek amonowy cz.d.a.,
h/ wersenian dwusodowy, roztwor okoto 0,05 m odwazy¢ 18,612 g dwuwodnego irerso-

nianu dwusodowego cz.d.a. C*~0gBag. 2 H20 rozpusci¢ w wodzie, przelac
ilosciowo ze zlewki do kolby miarowej o pojemnosci 1000 cm i rozcienczy¢

wodg do kreski.

Oznaczenie miana wersenianu dwusodowego /w gramach CaO/cm_/

Pobra¢ pipetg 25 cm roztworu wzorcowego wapnia do kolby stozkowej o pojemno-
Sci 250 cm3, rozcienczy¢ wodg destylowang do ok.100 cm3,doda¢ krople oranzu me-
tylowego i1 2036 wodorotlenku potasowego do zmiany barwy roztworu na zodtg i za-
kwasi¢ kwasem solnym 1+3 do zmiany barwy z zédtej na rézowg. Doda¢ roztworu wen-
senianu dwusodowego z biurety w ilosci mniejszej o kilka cm”™ do potrzebnej do
miareczkowania catej ilosci Jonow wapnia znajdujgcej sie w roztworze.

Nastepnie doda¢ 10 cm3 roztworu wodorotlenku potasowego,szczypte kalcesu i
miareczkowa¢ roztworem wersenianu do pierwszej zmiany barwy roztworu z rozowej

na niebieska bez odcienia fioletowego.

Nastepnie nalezy oblicza¢ miano roztworu /M/ w g, wg wzoru:
u - %% §-0028
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3
w ktorym: - ilos¢ gramow CaO0 réwnowazna 1 cm nastawionego weraenianu,

V - objetos¢ roztworu weraenianu dwueodowego uzyta na zmiareczkowanle
+
25 cn? roztworu wzorcowego Ca2 .
Miano wersenianu oznaczyc¢ jako Srednig arytmetyczng trzech oznaczen.

5.5.6.4. Wykonanie oznaczania. Z roztworu3R.i przygotowanego wg 5-5-5-43P0braé
25 cnr do kolby stozkowej o pojemnosci 250 cm , rozcienczy¢ wodg do 100 cnr dodac
krople oranzu metylowego i zakwasi¢ kwasem solnym 1+3 do zmiany barwy roztworum
rézowg. Nastepnie doda¢ mianowanego roztworu wersenianu dwusodowego z biurety w
ilosci mniejszej o kilka cm do potrzebnej do zmiareczkowania catej ilosci jonow
Ca znajdujacych sie w roztworze. Nastepnie doda¢ 10 cnr 20% wodorotlenku pota-
sowego, szczypte kalcesu i1 kontynuowa¢ miareczkowanie wersenianu do pierwszej wda-

ny barwy roztworu z rézowej na niebieska.

5.5.6.5. Obliczanie wynlk07/. Zawartos$é¢ tlenku wapniowego /X~/ nalezy obliczaé¢ w
* wg wzoru: y "M~ 10
X4 * ] x 100

w Ktorym: Vo, - objetos¢ 0,05 m Wersenian% dwusodowego zuzytego na zmiareczkowa -

nie 25 cm roztworu , Cm ,
- miano wersenianu dwusodowego czyli ilos¢ graméw CaO réwnowazna laf?

0,05 m wersenianu dwusodowego,
CjJ = masa odwazonej probki mgczki dolomitowej, g.

5.5.6.6. Dopuszczalna roéznica pomiedzy wynikami dwéch oznaczen nie powinna
przekracza¢ 0,5%.

5.5.6.7 Wynik badania. Za wynik ostateczny nalezy przyjac¢ Srednig arytmetycz-
ng otrzymang z dwéch rownolegdych oznaczen.

5.5.7. Oznaczanie zawartos$ci tlenku magnezowego

5,5,7 1. Zasada oznaczania polega na miareczkowaniu mianowanym roztworem werw
senianw sodowego wobec czerni oriochromowej jako wskaznika.

5.T1.7.2. Przyrzady

a/ biureta z automatycznie nastawionym zerem z dok#adnosciag podzlatki 1/10 cm ,
b/ cylinder miarowy 5 cm3, 10 cm3;3

c/ pipeta miarowa 50 cm3-

5.5.7.3. Odczynniki 1 roztwory

a/ roztwér kwasu solnego 1+3»

b/ oranz metylowy 0,05%,

c/ wodorotlenek potasowy 20%,

d/ bufor amonowy: 67,5 g NH~CI & 570 cm®" 25% NH"OH dope#ni¢ woda do 1000 cm ,

e/ czern eriochromowa, 1 g czerni eriochromowej ET i 100 g chlorku sodowego cz.&a.
rozetrze¢ starannie w mozdzierzu agatowym,wymieszac¢ i przechowywa¢ w naczyniu
szklanym z doszlifowanym korkiem,

T/ tréjetanoloamina 30% roztwor alkoholowy,

g/ chlorowodorek hydroksylaminy,

h/ wersenian dwusodowy okoto 0,05 m.
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i/ chlorek magnezowy, mianowany roztwo6r ok. 0,05 m - odwazy¢ 2,0160 g tlenku mag-
nezowego cz.d.a. przeprazonego w temperaturze 1000°C,rozpus$ci¢ w 60 ca™ kwasu
solnego 1+3, ogrza¢ do wrzenia, rozcienczy¢ wodg do podwdjnej objetosci, prze-

nies¢ ilosciowo do kolby miarowej o pojemnos$ci 1000 cm” i po ostygnieciu do-
petni¢ do kreski wodg 1 cm” roztworu odpowiada 0,002016 g MgO lub 0,004216 g
MgCOy

Oznaczanie miana wersenianu dwusodowego /1U/

Pobra¢ pipeta do kolby stozkowej 25 cnr roztworu wzorcowego magnezu rozoienczy¢

wodg do 100 cm”, doda¢ jedng krople oranzu metylowego i zobojetni¢ amoniakiem 1+1
do zmiany barwy roztworu na z061ttga.

Haetepnie doda¢é 10 cmJ buforu,szczypte czerni ET do uzyskania barwy rézowej i mia-

reczckowa¢ wersenianem dwueodowym do zmiany barwy na niebieska.

N, 2ULQXS.9?9.
2
w ktéorym: Mg < ilos¢é graméw MgO réwnowazna 1 cm nastawionego wereenianu dwusodo-
wego,
V_ - ilos¢ ccr3 wersenianu uzytego do zmiareczkowania 25 cnr3 roztworu

wzorcowego Mg

Miano wersenianu oznaczone Jako S$rednia arytmetyczna trzech oznaczehA powinno po-
krywa¢ sie z mianem oznaczonym przy uzyciu roztworu wzorcowego wapnia /5.5.6.3./.

5.5.7«4. Wykonanie oznaczenia

Z roztworu R.1 przygotowanego zgodnie z 5.5.6.4. odmierzy¢ %ipeta 50 cm~do kol-
by stozkowej o pojemnosci 250 ¢cm , rozcienczy¢ woda do 100 cm e

Doda¢ krople oranzu metylowego i zobojetni¢ kwasem solnym 1+3 do zmiany barwy
roztworu na rézowa, nastepnie zalkalizowa¢ amoniakiem 1+1 do zmiany barwy na z¢t-
tg,dodaé¢ kilka krysztatkéw chlorowodorku hydroksylaminy, 5 cm trojetanoloaminy,

wymieszaé i pozostawi¢ na 5 minut.
nastepnie doda¢ 10 cm”™ buforu, szczypte czerni ET do uzyskania barwy rozowej

i miareczkowaé wersenianem dwusodowym do zmiany barwy na niebieskq.

5.5.7.5. Obliczanie wynikéw, Zawarto$¢ tlenku magnezowego /X~/ nalezy obli-

czaé w % wg wzoru: /a - 2b/ . KL . 5
K —mm £--—- x 100
*5
w ktorym: a 1 ilos§é zuzytych cm” roztworu wersenianu na miareczkowanie 50 a? roz-

tworu R, w obecnos$ci czerni eriochromowej ET, 3
b1 ilos§é cnr wersenianu zuzytego na miareczkowanie 25 cm roztworu RA

w obecnosci kalcesu wg 5.5.6.3«»
Mg» miano wersenianu dwusodowego czyli ilo§¢ gramow MgO réownowazna 1cn?

nastawionego wersenianu,
C.j- masa odwazonej probki maczki dolomitowej w gramach wg 5.5.6.5.

5.5.7.6. Dopuszczalna réznica pomiedzy wynikami dwoéch oznaczen nie powinna
przekracza¢ 0,5%.
5.5.7.7. Wynik badania. Za wynik ostateczny nalezy przyjaé Srednia arytme-

tycznag z dwoch rownolegtych oznaczen.
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5.5.8. Oznaczanie zawartos$ci tlenku zelazowego FegO.

5.5.8.1. Zasada oznaczenia. Tlenek zelazowy oznacza sie fotokolorymetrycznie
mierzgc ekstynkcje zo6ttego zabarwienia zwigzku kompleksowego zelaza z kwasem sul-
fosalicylowym.

5.5.8.2. Przyrzad

Fotokolorymetr z komplethym wyposazeniem

5.5.8.3. Odczynniki i roztwory

a/ chlorowodorek hydrokeylaminy,

b/ HHA”CI 5%,

¢/ kwas sulfosalicylowy 25%,

d/ woda amoniakalna 25”,

e/ roztwdér wzorcowy soli Mohra: 0,4910 g niezw ietrzatej soli Mohra Fe/NH”/g
/S0 /% 6 HoO zaléwasié 10 cm”™ HC1 o c.wt. 1,19 i dopetnic

4 3
rowaj do 1000 cm*7. Z tego roztworu odmierzyé pipetg 50 ¢cm, przenie$¢ do kol-

wodg w kolbie mia-

by miarowej o pojemnos$ci 250 cm3, doda¢ 5 cnr HOL i dopetni¢ wodg do kreski.
1 cm” tego roztworu odpowiada 0,02 mg FegO”~ i stuzy do sporzagdzania krzywej

wzorcowej.

5.5.8.4. Sporzadzanie krzywej wzorcowej. Do kolby miarowej o pojemnosci 10Qcn?
odmierzy¢ z biurety takie ilo$§ci roztworu wzorcowego,aby stezenie w poszczegdl-
nych kolbkach FegO® wynosito 0,05 do 0,5 mg na 1000 cmA”.

Do kazdej kolbki doda¢ okoto 0,5 g chlorowodorku hydroksylaminy, 10 cm”~ roz-

tworu NHg._Cl, 5 cm” kwasu sulfosalicylowego ,i kroplgmi wode amoniakalng do z6t14-
tego zabarwienia roztworu,a nastepnie doda¢ jeszcze 5 cm wody amoniakalnej. Po
ochtodzeniu do temp. pokojowej dopetni¢ woda do kreski,wymiesza¢ i po uptywie 30
minut mierzy¢ przy pomocy fotokolorymetru ekstynkcje stosujgc filtr niebieski
/dtugosci fali Swietlnej 420 mm/.

Pomiar wykona¢ wobec roztworu poréwnawczego,zawierajacego wszystkie odczynniki

dodane do kolb z roztworem wzorcowym.
Pomiar ten wykonuje sie trzykrotnie dla roztworu kazdej z kolb i jako wartos¢

ekstynkcji przyjmuje sie $Srednig arytmetyczng.
Krzywa wzorcowag wykres$la sie odkladaéqc na osi rzednych ekstynkoje, a na osi
odcietych stezenie F®2®3 w mS na 10® cm

5.5.8.5. Wykonanie oznaczania. Osad "P" otrzymany wg pkt.5.5.5.4. rozpuscié
w 10 cnr kwasu solnego 1+1,przela¢ do kolby miarowej o pojemnos$ci 250 c¢cm ,pobrac
pipeta 50 cm” do kolby miarowej o pojemnos$ci 100 cm”~,doda¢ nastepnie okoto 0,5¢g
chlorowodorku hydroksylaminy, 10 cnr roztworu HH~”CI, 5 cm” roztworu kwasu sulfo—
salicylowego i kroplami wprowadza¢ wode amoniakalng do zmiany barwy roztworu na
76tta.

Po uzyskaniu zabarwienia zéttego dodac jeszcze 5 cnr wody amoniakalnej.Ochtodzi¢
do temperatury pokojowej.wymiesza¢ i po 30 minutach mierzy¢ ekstynkcje przy po-
mocy fotokolorymetru stosujgc filtr niebieski.

Stopien stezenia FegO” w badanolJ prébce odczytaé¢é za pomocg krzywej wzorcowej.
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5.%5.8.6. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ tlenku zelazowego /Xg/ nalezy obliczac
w % Wg Wzoru: a#v
X6 " V2"*b . 1TO x 100

w ktorym: a = zawartos¢ FegO™ w badanym roztworze odczytana z krzywej wzorcowej,mg
V.I = catkowita objetos¢ roztworu proébki, o, 5
V2 = objetos¢ roztworu prcébki pobrana do kolorymetrowania,cm ,
n = odwazka prcbki przed oznaczeniem, g,

1000 * wspodczynnik przeliczeniowy mg na g.

5.5.8.7. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami dwéch réwnolegdych oznaczern nie
powinna przekracza¢ 5% wyniku mniejszego.

5.5.8.8. Wynik obliczania. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng =z
dwoch réwnolegdych oznaczen.

5.5.9. Oznaczanie uzlamlenia

5.5.9.1. Zasada oznaczania polega na przesiewaniu metoda sit podcisnienionych,
pobranej probki mgczki dolomitowej i wazeniu pozostatosci na poszczegélnych si-

tach.

5.L2.9.2. Przyrzady

a/ komplet sit kontrolnych o splocie ptéciennym i oczkach kwadratowych. Wymiary
oczek wg tablicy 2,

b/ sito pneumatyczne "Alpina" - typ laboratoryjny, silnik napedzany pradem o na-
pieciu 220 V. Gniazdko ze stykiem ochronnym, zegar programowy, pokrywka z ple-
ksiglasu,mdotek do opukiwania,

c/ odkurzacz o okreslonym podcisnieniu wraz z wezem ssawnym i kablem,gniazdko ze
stykiem ochronnym,

d/ cisnieniomierz - wskaznik manometryczny.

5-71.9.3. Sposbéb przygotowania probki. Ze Sredniej probki laboratoryjnej prze-
znaczonej do badann nalezy pobra¢ metodg kwartowanla 50 g mgczki dolomitowej do
jednej analizy uziemienia. Dok#adnos¢ wazenia 0,01 g.

5.5.9»]- Wykonanie oznaczania. Czyste i suche sito o wym.oczek 0.075 mm umie-
szcza sie na przyrzadzie dopasowujgc szczelnie za pomocg znajdujacych sie na dol-
nym brzegu uszczelek gumowych. Dokdadnie odwazong probke maczki dolomitowej wy-
suszonej w temperaturze 105°C do statej masy,przenosi sie na sito i rozprowadza
rownomiernie pedzlem na powierzchni sita.

Nastepnie przykrywamy sito pokrywkga z pleksiglasu i nastawiamy czas obrotu na
tarczy zegarowej na okres 5 minut, wkaczajgc roéwnoczesnie odkurzacz.Materiat przy-
legajacy do pokrywki usuwa sie przez stukanie w gatke pokrywki plastikowym miot-
kiem lub podnoszenie pokrywki i oczyszczenie, rozcierajac skupiska miekkim pedz-
lem.

Po uptywie 5 minut wylkaczamy odkurzacz, a pozostatos¢ na sicie wazymy dokkadnie
na wytarowanym Szkietku zegarowym.

Z kolei ustawiamy Jak poprzednio sito o wymiarze oczek. 0,15.Umieszczamy nanim
pozostatos¢ z poprzedniego przesiewania i powtarzajac wszystkie czynnosci jak
poprzednio nastawiamy czas na 3 minuty.
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Nastepng pozostato$¢ umieszczamy na sicie o wymiarze oczek 2,0 mm i powtarzamy
operacje Jw. nastawiajgc czas na 2 minuty. Po skonczonej analizie nalezy kazdora-
zowo wytrzepa¢ worek filtraoyjny odkurzacza. Nalezy wykonaé¢ co najmniej trzy

analizy granulometryczne petne.

5.5.9.5. Dopuszczalne réznice miedzy wynikami trzech réwnolegtych analiz nie
powinny przekracza¢ wielkoséci procentowych podanych w tablicy 4.

Tablica 4
Przy pozostato$ci na sicie Dopuszczalne réznice
do 1% 0,1%
1-5% 0,3%
5-20% 0,6%
powyzej 20% 1,0%
5.5.9.6. Wynik obliczania. Za wynik ostateczny nalezy przyjagé S$Srednig arytme-

tyczng z trzech réwnolegtych oznaczen /analiz uziarnienia/.

5.6. Ocena partii. Partie maczki dolomitowej nalezy uzna¢ za zgodng z wymaga-
niami normy,jezeli wszystkie przeprowadzone badania okre$lone wg 5.1* wykazaty

zgodno$¢ z postanowieniami rozdziatu 3.

5.7. Zaswiadczenie wytwércy o wynikach badan. Do kazdej dostarczonej partii ma-
czki dolomitowej wytwodrca jest obowigzany przedstawi¢ zasSwiadczenie o wynikach

badan z réwnoczesnym podaniem:

a/ numeru partii,

b/ wielkos$ci partii,

¢/ date wykonania badan,
d/ nazwe i adres wytwarcy,
e/ oznaczenie wg 2.

S. POSTANOWIENIA PRZEJSCIOWE

W okresie do dnia 31 grudnia 1974 r. dopuszcza sie w zakresie postanowien pun-
ktu 5.5.8. stosowanie do oznaczania zawartos$ci tlenku zelazowego FegO~" wg
5.2.4. PN-72/C-84070 oraz wykonywanie przez Krosnienskie Huty Szkta badan sktadu
chemicznego w zakresie oznaczen wg 5.1« a/ ¢+ f/ dla kazdej dostarczonej partii ma-

czki dolomitowej.

KONIEC



