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Sprzet ochrony drog oddechowych
Oznaczanie czasu ochronnego
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dziatania elementéw sorpcyjnych

wobec czterochlorku wegla

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
czanie czasu ochronnego dziatania wobec czterochlorku
wegla elementow sorpcyjnych w postaci pochtaniaczy,
filtropochtaniaczy, wktadow pochtaniajacych i filtropo-
chtaniajgcych, wchodzacych w skitad sprzetu ochrony
drog oddechowych stosowanych w skazonym $rodo-
wisku powietrznym.

1.2. Zakres stosowania normy. Norme nalezy stoso-
wac¢ przy badaniach odbiorczych lub badaniach typu
elementéw sorpcyjnych przeznaczonych do ochrony
drog oddechowych przed czterochlorkiem wegla lub pa-
rami innych zwigzkéw organicznych, dla ktérych czte-
rochlorek wegla jest substancjg testowa.

1.3. Okre$lenia — wg BN-79/9542-02 p. 1.3.1 i 1.3.2.

2. METODA BADANIA

2.1. Zasada metody polega na przepuszczaniu przez
element sorpcyjny mieszaniny powietrza i czterochlorku
wegla (mieszaniny powietrznoparowej) o zatozonym
stezeniu do czasu okreslonej normg zmiany barwy’roz-
tworu wskaznikowego w ptuczce umieszczonej za ele-
mentem sorpcyjnym.

2.2. Aparatura i przyrzady
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chlorkiem wapnia, psychrometr aspiracyjny (6) oraz
przeptywomierz ptywakowy (Rei) do pomiaru strumie-
nia objetosci do 60 dmz/min,

— zesp6t dozujacy czterochlorek wegla (I1), obej-
mujacy odparowalnik szklany (7) np. wg BN-82/
9542-09 rys. 3, taznie wodng (£) lub termostat (9),
reometr (Rei) do pomiaru strumienia objeto$ci powie-
trza zapewniajgcego otrzymanie stezenia czterochlorku
wegla w mieszaninie powietrznoparowej wg 2.7 0 wy-
dajnosci do o,2 dnr/min,

— zespO6t mieszajagcy powietrze z mieszaning powie-
trznoparowa (l11) obejmujacy mieszalnik (10),

— zespOt reakcyjny (1V), obejmujacy przeptywo-
mierze ptywakowe (Res) i (Ret) do pomiaru strumienia
objetosci mieszaniny powietrznoparowej o zakresie po-
miarowym 15 -~ 17 dnr/min, manostat (11) utrzymu-
jacy w aparacie state cisnienie i odprowadzajgcy nad-
miar mieszaniny powietrznoparowej do wyciggu (12)
przez zabezpieczenie np. pochtaniacz czterochlorku
wegla oraz zaleznie od przeznaczenia dwa pojemniki
metalowe (13) i (14) do umocowania wktadow pochta-
niajacych lub filtropochtaniajacych albo zaciski do mo-
cowania filtropochtaniaczy lub pochtaniaczy,

— zespOt do oznaczania momentu przebicia cztero-
chlorku wegla (V), obejmujacy rurowy piec oporowy
Marscha (15) z regulacjg temperatury w zakresie
700 -r- 1000°C, dwa reometry (Res) i (Res) umozliwiajg-

a)  Aparat przedstawiony schematycznie na rysun-ce gawkowanie powietrza opuszczajacego badany ele-

ku, w skitad ktérego wchodzj:

ment sorpcyjny na ptuczki oraz dwie ptuczki Dreschla

—  zespot doprowadzajacy powietrze (1), obejmuja- (16) i (17) zawierajace roztw6r wskaznikowy;

cy sprezarke powietrza lub inne zrodio powietrza (/)
0 wydajnosci co najmniej 62 dnr/min, dwie ptuczki,
z ktorych jedna zawiera wate szklang (2), a druga
wegiel aktywny formowany (5), regulator wilgotnosci
sktadajgcy sie z dwoch zestawow naczyn — nawilzaja-
cego (4) wypeinionego woda destylowang oraz osusza-
jacego (5) wypetnionego np. silikazelem nasyconym

b) Czasomierz np. sekundomierz;
5 dm3;

d) Rotametry o zakresach pomiarowych 20 -r-
240 dmas/h, 5004-3000 dnr/h, 3000-75000 dnr/h;

e) Gazomierz mokry o zakresie pomiarowym 500 -
5000 dnr/h.

c¢) Butla Mariotte’a pojemnosci
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2.3. Odczynniki i roztwory

a) Skrobia stabilizowana, roztwoér: 1,5 g skrobi roz-
pusci¢ w 20 cm3 zimnej wody destylowanej i wla¢ do
300 cm wrzacej wody destylowanej, gotowaé przez
1 2 min. Po ostygnieciu doda¢ 0,45 g jodku potaso-
wego oraz 4 cm3jodku potasowo-rteciowego przygo-
towanego z 2,5 g jodku rteciowego cz.d.a. oraz 2,5 g
jodku potasowego cz.d.a. rozpuszczonego w 100 cm3
wody destylowanej.

b) Jodek potasowy (KJ) cz.d.a. i skrobia stabilizowa-
na, roztwor wskaznikowy; 2 cm3 roztworu skrobi wg
poz. a) zmiesza¢ z 8 cnr'OJN roztworu jodku pota-

.sowego. Otrzymang mieszaning roztworu uzupetni¢ do

40 cm3 wodg destylowang.

Czutos¢ wskaznika wynosi okoto 0,3 mg czterochlor-
ku wegla w ptuczce zawierajgcej 20 cm3 roztworu
wskaznikowego (oznaczalno$¢ indykacji chemicznej dla
czterochlorku wegla wynosi 197 mg/m3).
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Roztwor jodku potasowego 0,1N nalezy przygoto-
wac rozpuszczajac 16,69 g jodku potasowego w ldnr
wody destylowanej.

¢) Chlorek wapniowy (CaCh) cz.d.a.

d) Czterochlorek wegla (CCU) cz.

e) Kwas siarkowy (H2S04) (1,25) cz.d.a.

0 Oranz metylowy (CuHuCh~SNa) —
wodny o,1-procentowy — wskaznik.

g) Silikazel granulowany.

h) Wegiel aktywny formowany — wg PN-74/
C-97554.

2.4, Skalowanie reometréw polega na pomiarze réz-

nicy wysokosci stupka cieczy reometrycznej w zaleznos-
ci od strumienia objetoSci powietrza przeptywajgcego
przez kapilare. Reometr {Rei) nalezy cechowaé przy
uzyciu butli Mariotte’a. Skalowanie pozostatych reome-
tréow nalezy wykonaé za pomocg zalegalizowanego ro-
tametru lub gazomierza mokrego o doktadnosci wska-
zan 0,015 dnr/min.

W czasie skalowania nalezy zachowa nastepujace
warunki:

a) skalowanie reometrow powinno odbywaé sie na
zestawionym aparacie wg 2.2 a), przy czym rotametr
albo gazomierz powinien by¢é podigczony na wylocie
aparatu za elementem sorpcyjnym,

b) temperatura przeptywajacego przez kapilare reo-
metru powietrza i temperatura otoczenia powinny by¢
jednakowe i wynosi¢ 20 +2°C,

c) pomiary ilosci przeptywajacego powietrza nalezy
przeprowadza¢ co najmniej dwukrotnie dla kazdego
punktu pomiaru, ktérych powinno byé co najmniej 5,

d) wyniki skalowania nalezy przedstawié¢ graficznie
na papierze milimetrowym, umieszczajac na osi rzed-
nych ilosci przeptywajacego powietrza w dnr/min, a na
osi odcietych réznice poziomu stupka cieczy reome-
trycznej w mm,

e) jako ciecz reometryczng nalezy stosowal kwas
siarkowy (1,25) zabarwiony oranzem metylowym wyko-
nanym wg 2.3 f)»

f) roznica poziomoOw cieczy reometrycznej przy stru-
mieniu objetoSci powietrza wtasciwym dla danego ele-

mentu sorpcyjnego powinna wynosi¢ nie mniej niz
80 mm i nie wiecej niz 220 mm.
Jezeli pomiary wykazujg inne wychylenia, nalezy

zmieni¢ kapilare. Po uzyskaniu powtarzajacych sie wy-
nikéw nalezy sporzadzi¢ metryke aparatu zawierajaca
roznice poziomow stupkdéw cieczy:

— w przeptywomierzu ptywakowym (Re1 wiasciwg
dja osiggniecia strumienia objetosci mieszaniny powie-
trza i czterochlorku wegla (zgodnie z wykresem),

— w reometrze {Re2) witasciwg dla osiggniecia ste-
zenia czterochlorku wegla w mieszaninie
32 +1,5 mg/dm3.

Do metryki nalezy dotgczyé wykresy skalowania
reometrow.

Skalowanie reometrow nalezy przeprowadzac co naj-
mniej raz w miesigcu, nanoszac poprawki na wykresie
i w metryce.

2.5. Przygotowanie aparatury. Zestawi¢ aparature wg
rysunku. Podtgczy¢ odparowalnik (7) napetniony do as
objetosci czterochlorkiem wegla. Sprawdzi¢ szczelno$¢
aparatury np. za pomoca butli Mariotte’a, podtgczajac
je przed jednag z ptuczek np. (77) przy jednoczesnym
zamknieciu ptuczki (76). Po pomiarze szczelnosci na-

roztworlezy odcig¢ zrodto powietrza (7), odtgczyé odparowal-

nik (7) przez zamkniecie kurkow
zamknaé kurki (A7), (A'is) i (AT).

Kurki (T%o) i (# 12) nalezy ustawi¢ w potozeniu, jakie
maja podczas oznaczania czasu ochronnego dziatania.
Pozostate w aparaturze kurki nalezy otworzyé.

Aparature nalezy uwazac¢ za szczelng, jezeli po otwar-
ciu butli Mariotte’a i po ustaleniu sie r6wnowagi, brak
bedzie wycieku wody.

Po sprawdzeniu szczelno$ci aparatury, waczyé taznie
wodng (£) lub termostat (9) o zakresie temperatur
20 % 30°C z doktadnoscig +£1°C i po 15 min, w kto-
rym to czasie nastepuje wyréwnanie temperatury w od-
parowalniku (7) i termostacie (9), uruchomic¢ zrédto
powietrza (7).

Regulujac zaciskiem lub kurkiem (A™) oraz kurkami
(Ks), (™1s), (A9 i (ATa), ustali¢c wg reometru (Rei) oraz
przeptywomierzy ptywakowych (7?ei) i {Rei) wymagang
ilo§¢ powietrza przeptywajagcego przez aparat.

Po 5 min, liczac od momentu uzyskania wymaganej
iloSci powietrza przeptywajacego przez aparat, odczytac
réznice temperatur powietrza na psychrometrze (6) i na
tej podstawie odczytaé z tablic wilgotno$¢ powietrza
wewnatrz aparatu. Pokrecajac kurkami (A"), (As) i {Ki)
ustali¢ poziom wilgotnosci wg 2.7 c).

(Ki) i (A2) oraz

2.6. Oznaczanie stezenia czterochlorku wegla w mie-
szaninie powietrznoparowej

2.6.1. Zasada metody polega na okreSleniu ubytku
masy czterochlorku wegla w odparowalniku w odnie-
sieniu do objetoSci powietrza przepuszczanego przez
aparat w ustalonym czasie trwania pomiaru. Ubytek
masy okresla sie przez wazenie odparowalnika przed
i po pomiarze czasu ochronnego dziatania elementow
sorpcyjnych wobec czterochlorku wegla.

2.6.2. Wykonanie oznaczania. Odparowalnik (7) zwa-
zy¢ na wadze technicznej z doktadnos$cig do o,1 g i pod-
taczy¢ do aparatury, uruchomié¢ aparat przygotowany
wg 2.5. Otworzy¢ kurki (K<), (Ki) i (K% i za pomoca
kurka (Ki) oraz reometru (Rei) ustali¢ strumien obje-
tosci povfietrza umozliwiajacy otrzymanie stezenia czte-
rochlorku wegla w mieszaninie powietrznoparowej wg
2.7 h).

Roéwnoczes$nie wigczyé czasomierz i postepowac dalej
wg 2.8, przepuszczajac mieszaning powietrznoparowa
przez dolng cze$¢ aparatu. Po uptywie 10 min zamknac¢
kurki (Ki) i (ATg), wytaczy¢ czasomierz, odigczy¢ odpa-
rowalnik (7) od aparatu, doktadnie osuszy¢ miekka
Sciereczka i zwazy¢ wraz z zawartoscig na wadze tech-

nicznej. Wazenie wykonywaé¢ z doktadnoscig do 0,1 g.
2.6.3. Obliczanie wyniku oznaczania. Stezenie cztero-
chlorku wegla w mieszaninie powietrznoparowej (C)

obliczy¢ w mg/dms wg wzoru
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(D

w ktéorym:
mi — masa odparowalnika z czterochlorkiem wegla
przed pomiarem, g,

mi — masa odparowalnika z czterochlorkiem wegla
po pomiarze, g,
t — czas odparowywania, min,
VI — stumien objeto$ci powietrza przeptywajgcego
przez reometr (Rei), dnr/min,
V. — strumien objetosci powietrza przeptywajagcego

przez reometr (Rez), dnr/min.

2.7. Warunki oznaczania czasu ochronnego dziatania
elementéw sorpcyjnych wobec czterochlorku wegla

a) strumien objetoSci mieszaniny powietrznoparowej
przeptywajacy przez pochtaniacz lub filtropochtaniacz
30 +0,3 dm’/min, a przez wktad pochtaniajagcy i filtro-
pochtaniajgcy — 15 #0,1 dnr/min,

b) stezenie czterochlorku wegla w mieszaninie po-
wietrznoparowej przepuszczanej przez elementy sorp-
cyjne 32 +1,5 mg/dm2,

¢) wilgotno$¢ wzgledna mieszaniny powietrznoparo-
wej przeptywajacej przez psychrometr aspiracyjny
50 +2%,

d) temperatura otoczenia 20 +2°C,

e) temperatura mieszaniny powietrznoparowej wska-
zywana przez suchy termometr psychrometru aspiracyj-

wych lub zaciskéw (7i) i (14), w ktorych umieszczone
sg elementy sorpcyjne. Kurkami (A1) i (Km) wyregulo-
waé na reometrze (Rei) i (Ret) strumienn objetosci mie-
szaniny powietrznoparowej do wartosci 1,5 dma/min.
Nastepnie przepuszcza¢ dalej wyregulowany strumien
objetosci mieszaniny powietrznoparowej przez rurki
kwarcowe umieszczone w piecu Marscha (75), rozgrza-
ne do temperatury 850 +50°C, a potem przez ptuczki
Dreschla (16) i (17), w ktérych znajduje sie po 25 cm’
roztworu wskaznikowego wg 2.3 b). Po zabarwieniu sie
roztworu wskaznikowego w ptuczkach na ciemnonie-
biesko, przetgczy¢ kurki (A'io) i (Km), skierowujac stru-
miei mieszaniny powietrznoparowej do wyciggu (12)
przez zabezpieczenie np. pochtaniacz czterochlorku
wegla, zamkna¢ kurki (A7) i (Ki), wytgczajgc jednoczes-
nie czasomierz. Czas w minutach mierzony od momen-
tu rozpoczecia przepuszczania mieszaniny powietrzno-
parowej przez elementy sorpcyjne do momentu przebi-
cia elementu sorpcyjnego [wystapienie ciemnoniebies-
kiego zabarwienia w ptuczkach (16) i (77)] jest oznaczo-
nym czasem ochronnego dziatania (01) wobec cztero-
chlorku wegla.

2.9.
oznaczania czas ochronnego dziatania elementu sorp-
cyjnego (0i) nalezy przeliczy¢ wg 2.7b) na czas (0), kto-
ry uzyskatoby sie przy stezeniu czterochlorku wegla

t (C0 wg wzoru

nego 20 *2°C, o1 Cs

0 temperatura fazni wodnej lub termostatu ustawio- 6 o 3
na na zakres temperatur 20 -~ 30°C z doktadnos-
cig x1°C. w ktérym:

2.8. Wykonanie oznaczania czasu ochronnego dziata- di — oznaczony czas ochronnego dziatania elemen-
nia elementéw sorpcyjnych. Oznaczy¢ stezenie cztero- tu sorpcyjnego, min,

chlorku wegla w mieszaninie powietrznoparowej wg
2.6, stosujac aparature przygotowana wg 2.5. W po-
jemnikach metalowych lub w zaciskach (13) i (14)
umie$ci¢ badany element sorpcyjny. Oznaczanie steze-
nia czterochlorku wegla w mieszaninie powietrznopa-
rowej nalezy przeprowadzi¢ przed pomiarem i po po-
miarze czasu ochronnego dziatania, a jesli czas ochron-
nego dziatania elementu sorpcyjnego pozwoli, to row-
niez w trakcie pomiaru.

Po uzyskaniu wymaganego wg 2.7b) stezenia cztero-
chlorku wegla w mieszaninie powietrznoparowej, uru-
chomié¢ sekundomierz i jednocze$nie ustawi¢ kurki
(Alio) i (AT2) w takie potozenie, aby mieszanina po-
wietrznoparowa dostawata sie do pojemnikéw metalo-

KONIEC

Cs — stezenie rowne S$redniej arytmetycznej stezeh
czterochlorku wegla uzyskanych przed i po
oznaczaniu czasu ochronnego dziatania,
mg/dm?2,
wymagane
w  mieszaninie
32 mg/dm2

wegla
réwne

Co — stezenie  czterochlorku

powietrznoparowej

2.10.
nia nalezy przyja¢ wynik jednego oznaczania czasu
ochronnego dziatania elementu sorpcyjnego wobec czte-
rochlorku wegla w mieszaninie powietrznoparowej obli-
czony wg wzoru (2).

Wynik oznaczania nalezy podaé¢ z doktadnos$cig do

BG PW

1 min.
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1. Instytucja oprcowujgca normg¢ — Giéwny Instytut Goérnictwa,
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2. Normy zwigzane
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BN-79/9542-02 Sprzet ochrony dr6g oddechowych. Oznaczanie cza-
su ochronnego dziatania elementéw sorpcyjnych wobec cyjano-
wodoru i chlorocyjanu

40000000342269

BN-82/9542-09 Sprzet ochrony dr6g oddet-.™.,

su ochronnego dziatania sorbentéw weglowych wobec cyjano-

wodoju i chlorocyjanu

3. Normy zagraniczne
NRD TGL 21362/02-1977 F-ilter fiir Atemschutzgerfite. Resistenzzeit.
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Obliczanie wyniku oznaczania. Uzyskany podczas

Wynik oznaczania. Za wynik koAcowy oznacza-
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