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1. W STĘP

1.1. Przedm iot normy. Przedmiotem norm y jest o zna­
czanie czasu ochronnego  działania wobec czterochlorku 
węgla elementów sorpcyjnych w postaci pochłaniaczy, 
f iltropochłaniaczy, w kładów  pochłaniających i f i l tropo­
chłaniających, wchodzących w skład sprzętu ochrony  
d róg  oddechowych s tosowanych w skażonym  śro d o ­
wisku powietrznym.

1.2. Zakres stosow ania normy. N orm ę należy stoso­
wać przy badaniach  odbiorczych lub badaniach  typu 
elementów sorpcyjnych przeznaczonych do  ochrony 
dróg  oddechowych przed czterochlorkiem węgla lub p a ­
rami innych związków organicznych, dla k tórych czte­
rochlorek węgla jest substancją testową.

1.3. O kreślenia — wg BN-79/9542-02 p. 1.3.1 i 1.3.2.

2. M E T O D A  BAD AN IA

2.1 . Zasada m etody polega na przepuszczaniu przez 
element sorpcyjny mieszaniny powietrza i cz terochlorku 
węgla (mieszaniny pow ietrznoparowej)  o założonym 
stężeniu do czasu określonej norm ą zmiany b a r w y ’roz­
tworu wskaźnikowego w płuczce umieszczonej za ele­
m entem  sorpcyjnym.

2.2. Aparatura i przyrządy
a) A para t  przedstawiony schematycznie na rysun­

ku, w skład k tórego wchodzą:
— zespół doprow adzający  powietrze (I), obejm ują­

cy sprężarkę powietrza lub inne źródło  powietrza ( / )
o wydajności co najmniej 62 d n r / m i n ,  dwie płuczki, 
z k tórych jedna  zawiera watę szklaną (2 ), a d ruga 
węgiel aktywny fo rm ow any (5), regula tor  wilgotności 
składający się z dwóch zestawów naczyń —  nawilżają­
cego (4) wypełnionego wodą desty lowaną o raz  osusza­
jącego (5) wypełnionego np. silikażelem nasyconym

chlorkiem w apnia ,  p sychrom etr  aspiracyjny (6) oraz 
przepływomierz p ływakowy ( R e i) do  pom iaru  s trum ie­
nia objętości do  60 d m 2/m in ,

—  zespół dozujący czterochlorek węgla (II),  obej­
mujący odparow aln ik  szklany (7) np. wg B N -82/ 
9542-09 rys. 3, łaźnię w odną (£) lub te rm osta t  (9), 
reom etr  (Rei)  do  pom iaru  s trumienia objętości powie­
trza zapewniającego otrzym anie stężenia czterochlorku 
węgla w mieszaninie pow ietrznoparow ej wg 2.7 o wy­
dajności do  0 ,2  d n r / m i n ,

—  zespół mieszający powietrze z mieszaniną powie- 
trznoparow ą (III)  obejmujący mieszalnik (10),

— zespół reakcyjny (IV),  obejmujący przepływ o­
mierze p ływakowe (Re3) i (Ret) do  pom ia ru  strumienia 
objętości mieszaniny powietrznoparowej o zakresie p o ­
miarowym  1,5 -f- 17 d n r / m i n ,  m anos ta t  (11) u trzym u­
jący  w aparacie stałe ciśnienie i odprow adza jący  n ad ­
miar mieszaniny pow ietrznoparow ej do wyciągu (12) 
przez zabezpieczenie np. pochłan iacz  cz terochlorku 
węgla oraz zależnie od przeznaczenia dwa pojemniki 
metalowe (13) i (14) do  um ocow ania  w kładów  pochła­
niających lub filtropochłaniających albo  zaciski do  m o­
cowania filtropochłaniaczy lub pochłaniaczy,

—  zespół do  oznaczania m om en tu  przebicia cztero­
ch lorku  węgla (V),  obejmujący rurow y piec opo row y  
M arscha (15) z regulacją tem pera tu ry  w zakresie 
700 -r- 1000°C, dw a reom etry  (Res) i (Res) umożliw iają­
ce daw kow anie  powietrza opuszczającego badany  ele­
ment sorpcyjny na płuczki o raz  dwie płuczki Dreschla 
(16) i (17) zawierające roztw ór  wskaźnikowy;

b) Czasom ierz np. sekundomierz;

c) Butla M ario t te ’a pojemności 5 d m 3;
d) R otam etry  o zakresach pom iarowych 20 -r- 

240 d m 3/ h ,  500 4- 3000 d n r / h ,  3000-^5000 d n r / h ;
e) G azom ierz  m okry  o zakresie pom iarow ym  500 -ś- 

5000 d n r / h .

Zgłoszona przez Główny Instytut Górnictwa (O)
Ustanowiona przez Ministra Górnictwa i Energetyki dnia 28 września 1984 r. 

jako norma obowiązująca od dnia 1 stycznia 1985 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 15/1984 poz. 31)
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2.3 . Odczynniki i roztw ory b) Jodek  potasow y (K J) cz.d.a. i skrobia stabilizowa-
a) Skrobia s tabilizowana, roztwór: 1,5 g skrobi roz- na, roztw ór wskaźnikowy; 2 cm 3 roztworu skrobi wg

puścić w 20 c m 3 zimnej wody destylowanej i wlać do poz. a) zmieszać z 8 c n r ' O J N  roztworu jo d k u  pota-
300 cm wrzącej wody destylowanej, go tow ać przez .sowego. O trzym aną mieszaninę roztworu uzupełnić do
1 2 min. Po ostygnięciu dodać  0,45 g jo d k u  po taso -  40 c m 3 wodą destylowaną.
wego oraz 4 c m 3 jo d k u  potasow o-rtęciow ego przygo- Czułość wskaźnika wynosi około  0,3 mg czterochlor-
tow anego z 2,5 g jo d k u  rtęciowego cz.d.a. o raz  2,5 g ku węgla w płuczce zawierającej 20 cm 3 roztworu
jo d k u  potasow ego cz.d.a. rozpuszczonego w 100 c m 3 wskaźnikowego (oznaczalność indykacji chemicznej dla
wody destylowanej. cz terochlorku węgla wynosi 197 m g /m 3).
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Roztwór jo d k u  potasowego 0,1 N należy p rzygoto­
wać rozpuszczając 16,69 g jodku  potasowego w 1 d n r  
wody destylowanej.

c) Chlorek wapniowy (C aC h)  cz.d.a.
d) Czterochlorek węgla (CCU) cz.
e) Kwas siarkowy (H 2SO 4) (1,25) cz.d.a.
0  O ranż  metylowy ( C u H u C h ^ S N a )  — roztw ór 

wodny 0 , 1-procentowy — wskaźnik.
g) Silikażel granulowany.
h) Węgiel aktywny form ow any — wg P N -7 4 /  

C -97554.

2.4. Skalow anie reom etrów polega na pom iarze róż­
nicy wysokości słupka cieczy reometrycznej w zależnoś­
ci od s trumienia objętości powietrza przepływającego 
przez kapilarę. R eom etr  {Rei) należy cechować przy 
użyciu butli M ario t te ’a. Skalowanie pozostałych reom e­
trów należy wykonać za pom ocą  zalegalizowanego ro- 
tam etru  lub gazomierza mokrego o dokładności w ska­
zań ±0,015 d n r / m i n .

W czasie skalowania należy zachować następujące 
warunki:

a) skalowanie reom etrów  pow inno  odbywać się na 
zestawionym aparacie  wg 2 .2  a), przy czym ro tam etr  
albo gazomierz powinien być podłączony na wylocie 
ap a ra tu  za elementem sorpcyjnym,

b) tem peratura  przepływającego przez kapilarę reo- 
m etru  powietrza i tem pera tu ra  otoczenia powinny być 
jednakow e i wynosić 20 ±2°C ,

c) pom iary  ilości przepływającego powietrza należy 
przeprowadzać co najmniej dw ukro tn ie  dla każdego 
p u nk tu  pom iaru ,  k tórych pow inno być co najmniej 5,

d) wyniki skalowania należy przedstawić graficznie 
na papierze m ilimetrowym, umieszczając na osi rzęd­
nych ilości przepływającego powietrza w d n r / m i n ,  a na 
osi odciętych różnicę poziom u słupka cieczy reom e­
trycznej w mm,

e) jako  ciecz reometryczną należy s tosować kwas 
siarkowy (1,25) zabarwiony oranżem  metylowym wyko­
nanym  wg 2.3 f)»

f) różnica poz iom ów  cieczy reometrycznej przy s tru ­
mieniu objętości powietrza właściwym dla danego ele­
m entu  sorpcyjnego pow inna  wynosić nie mniej niż 
80 m m  i nie więcej niż 2 2 0  mm.

Jeżeli pom iary  wykazują inne wychylenia, należy 
zmienić kapilarę. Po uzyskaniu powtarzających się wy­
ników należy sporządzić metrykę ap a ra tu  zawierającą 
różnicę poziom ów  słupków cieczy:

—  w przepływomierzu p ływakowym (Re 1) właściwą 
dja osiągnięcia strum ienia objętości mieszaniny powie­
trza i cz terochlorku węgla (zgodnie z wykresem),

— w reometrze {Re2) właściwą dla osiągnięcia stę­
żenia cz terochlorku węgla w mieszaninie 
32 ±1 ,5  m g /d m 3.

D o metryki należy dołączyć wykresy skalowania 
reometrów.

Skalowanie reom etrów  należy przeprow adzać co naj­
mniej raz w miesiącu, nanosząc popraw ki na wykresie
i w metryce.

2.5 . Przygotow anie aparatury. Zestawić apa ra tu rę  wg 
rysunku. Podłączyć odparow aln ik  (7) napełniony do  3/4 

objętości czterochlorkiem węgla. Sprawdzić szczelność 
apa ra tu ry  np. za pom ocą  butli M a rio t te ’a, podłączając 
je przed jedną  z płuczek np. (77) przy jednoczesnym  
zamknięciu płuczki (76). Po pom iarze szczelności na­
leży odciąć ź ródło  powietrza (7), odłączyć o dparow al­
nik (7) przez zamknięcie ku rków  (Ki )  i (A 2) o raz  
zam knąć kurki (A^), (A'is) i (AT^).

Kurki (T^io) i ( # 12) należy ustawić w położeniu, jakie 
mają podczas oznaczania czasu ochronnego  działania. 
Pozostałe w apara tu rze  kurki należy otworzyć.

A para tu rę  należy uważać za szczelną, jeżeli po  o tw ar­
ciu butli M ario t te ’a i po  ustaleniu się równowagi, b rak  
będzie wycieku wody.

Po sprawdzeniu  szczelności apara tu ry ,  włączyć łaźnię 
w odną (£) lub te rm osta t (9) o zakresie tem pera tu r  
20 -ś- 30°C z dokładnością  ±1°C  i po 15 min, w k tó ­
rym to czasie następuje wyrównanie tem peratury  w od- 
parow aln iku  (7) i termostacie (9), u ruchom ić źródło  
powietrza (7).

Regulując zaciskiem lub kurkiem  (A^) o raz  kurkam i 
( K 5), ( ^ 15), (A9) i (AT 11), ustalić wg reom etru  (Rei)  oraz 
przepływomierzy pływakowych (7?ei) i {Rei)  wym aganą 
ilość powietrza przepływającego przez aparat .

Po 5 min, licząc od m om en tu  uzyskania wymaganej 
i lo ś c i  powietrza przepływającego przez ap a ra t ,  odczytać 
różnicę tem pera tu r  powietrza na psychrometrze (6) i na 
tej podstawie odczytać z tablic wilgotność powietrza 
wewnątrz apara tu .  Pokręcając kurkam i (A^), (A 3) i {Ki) 
ustalić poziom  wilgotności wg 2.7 c).

2.6. O znaczanie stężenia czterochlorku w ęgla w m ie­
szaninie powietrznoparowej

2 .6 .1 . Z asada m etody polega na określeniu ubytku  
masy czterochlorku węgla w odparow aln iku  w odnie­
sieniu do  objętości powietrza przepuszczanego przez 
ap a ra t  w usta lonym  czasie trwania pom iaru .  Ubytek 
masy określa się przez ważenie odparow aln ika  przed
i po pom iarze czasu ochronnego  działania elementów 
sorpcyjnych wobec czterochlorku węgla.

2.6.2. W ykonanie oznaczania. O dparow aln ik  (7) zwa­
żyć na wadze technicznej z dokładnością do  0 ,1  g i p o d ­
łączyć do apara tu ry ,  u ruchom ić ap a ra t  przygotowany 
wg 2.5. O tworzyć kurki (K<,), (Ki )  i (K%) i za pom ocą  
kurka (Ki)  oraz reom etru  (Rei)  ustalić strumień obję­
tości povfietrza umożliwiający otrzym anie stężenia czte­
rochlorku węgla w mieszaninie powietrznoparowej wg 
2.7 b).

Równocześnie włączyć czasomierz i postępow ać dalej 
wg 2 .8 , przepuszczając mieszaninę pow ietrznoparow ą 
przez do lną część apara tu .  Po upływie 10 min zam knąć 
kurki (Ki )  i (ATg), wyłączyć czasomierz, odłączyć o d p a ­
rowalnik (7) od ap a ra tu ,  dokładnie osuszyć miękką 
ściereczką i zważyć wraz z zawartością na wadze tech­
nicznej. W ażenie wykonywać z dokładnością  do  0,1 g.

2 .6 .3 . O bliczanie wyniku oznaczania. Stężenie cztero­
chlorku węgla w mieszaninie powietrznoparow ej (C) 
obliczyć w m g /d m 3 wg wzoru
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c m  i m  2

(1)

w którym:
m i — m asa odparow aln ika  z czterochlorkiem węgla 

przed pom iarem , g,
m i  — masa odparow aln ika  z czterochlorkiem węgla 

po pomiarze, g, 
t — czas odparow yw ania ,  min,

V\ — stum ień objętości powietrza przepływającego 
przez reom etr  ( R e i), d n r / m i n ,

V 2 — strumień objętości powietrza przepływającego 
przez reom etr  ( Re 2), d n r / m i n .

2.7. Warunki oznaczania czasu ochronnego działania  
elem entów  sorpcyjnych wobec czterochlorku węgla

a) strumień objętości mieszaniny powietrznoparowej 
przepływający przez pochłaniacz  lub filtropochłaniacz 
30 +0,3  d m ’/m in ,  a przez wkład pochłania jący i filtro­
pochłania jący — 15 ±0,1 d n r / m i n ,

b) stężenie cz terochlorku węgla w mieszaninie p o ­
wietrznoparowej przepuszczanej przez elementy so rp ­
cyjne 32 ±1 ,5  m g /d m 2,

c) wilgotność względna mieszaniny pow ie trznoparo ­
wej przepływającej przez psychrom etr  aspiracyjny 
50 ± 2 % ,

d) tem pera tu ra  otoczenia 20 ±2°C ,
e) tem pera tu ra  mieszaniny pow ietrznoparow ej w ska­

zywana przez suchy te rm om etr  psychrom etru  aspiracyj- 
nego 20 ±2°C ,

0  tem pera tu ra  łaźni wodnej lub te rm osta tu  ustaw io­
na na zakres tem pera tu r  20 -f- 30°.C z d o k ładnoś­
cią ±1°C .

2.8. W ykonanie oznaczania czasu ochronnego d zia ła ­
nia elem entów  sorpcyjnych. Oznaczyć stężenie cztero­
ch lo rku  węgla w mieszaninie pow ietrznoparow ej wg
2.6, stosując ap a ra tu rę  p rzygotow aną wg 2.5. W p o ­
jem nikach  metalowych lub w zaciskach (13) i (14) 
umieścić badany  element sorpcyjny. Oznaczanie stęże­
nia cz terochlorku  węgla w mieszaninie pow ie trznopa­
rowej należy przeprow adzić przed pom iarem  i po  p o ­
miarze czasu ochronnego  działania, a jeśli czas o ch ro n ­
nego działania elementu sorpcyjnego pozwoli, to  rów ­
nież w trakcie pom iaru .

Po uzyskaniu wym aganego wg 2.7b) stężenia cz tero­
ch lorku  węgla w mieszaninie pow ietrznoparow ej,  u ru ­
chom ić sekundom ierz  i jednocześnie ustawić kurki 
(A'io) i (AT 12) w takie położenie, aby  mieszanina po- 
w ietrznoparow a dostaw ała  się do  po jem ników  m etalo­

wych lub zacisków (7 i)  i (14), w których umieszczone 
są elementy sorpcyjne. K urkam i (A 13) i (Km)  wyregulo­
wać na reometrze (Rei)  i (Ret)  s trumień objętości mie­
szaniny powietrznoparowej do wartości 1,5 d m 3/m in .  
Następnie przepuszczać dalej wyregulowany strumień 
objętości mieszaniny powietrznoparow ej przez rurki 
kwarcowe umieszczone w piecu M arscha (75), rozgrza­
ne do  tem peratury  850 ±50°C , a potem  przez płuczki 
Dreschla (16) i (17), w których znajduje się po  25 c m ’ 
roztw oru  wskaźnikowego wg 2.3 b). Po zabarwieniu się 
roztw oru  wskaźnikowego w płuczkach na ciem nonie­
biesko, przełączyć kurki (A'io) i (Km),  skierowując s t ru ­
mień mieszaniny pow ietrznoparow ej do  wyciągu (12) 
przez zabezpieczenie np. pochłaniacz czterochlorku 
węgla, zam knąć kurki (A 7) i (Ki),  wyłączając jednocześ­
nie czasomierz. Czas w minutach mierzony od m o m e n ­
tu rozpoczęcia przepuszczania mieszaniny pow ietrzno­
parowej przez elementy sorpcyjne do m om entu  przebi­
cia elementu sorpcyjnego [wystąpienie ciemnoniebies­
kiego zabarwienia w płuczkach (16) i (77)] jest oznaczo­
nym czasem ochronnego  działania ( 0 1) wobec cz tero­
chlorku węgla.

2.9. O bliczanie wyniku oznaczania. Uzyskany podczas 
oznaczania  czas ochronnego  działania elementu sorp­
cyjnego (0i) należy przeliczyć wg 2.7b) na czas (0), k tó ­
ry uzyskałoby się przy stężeniu czterochlorku węgla 

ł (C0) wg wzoru

6
01 Cs

Co
(2)

K O N I E C

INFORMACJE DODATKOWE

w którym:
di — oznaczony czas ochronnego działania elemen­

tu sorpcyjnego, min,
Cs —  stężenie równe średniej arytmetycznej stężeń 

cz terochlorku węgla uzyskanych przed i po  
oznaczaniu  czasu ochronnego  działania, 
m g /d m 2,

Co —  wymagane stężenie czterochlorku węgla 
w mieszaninie powietrznoparow ej równe 
32 m g /d m 2.

2.10. Wynik oznaczania. Za wynik końcowy oznacza­
nia należy przyjąć wynik jednego oznaczania czasu 
ochronnego  działania elementu sorpcyjnego wobec czte­
roch lorku  węgla w mieszaninie powietrznoparowej obli­
czony wg wzoru (2 ).

Wynik oznaczania należy podać z dokładnością  do
1 min. BG PW
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1. Instytucja oprcowująca normę —  Główny Instytut Górnictwa, 
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su ochronnego działania elementów sorpcyjnych wobec cyjano­
wodoru i chlorocyjanu
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oraz mgr Wanda Panasewicz Centralny Instytut Ochrony Pracy.


