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1 WSTEP

1.1 Przedmiot WTO
Przedmiotem warunkéw technicznych odbioru jest zneutralizowany monohydrat siarczanu
zelaza(ll) — FESPOL®14.

1.2 Zakres stosowania przedmiotu WTO

Zneutralizowany monohydrat siarczanu zelaza(ll) stosowany jest w przemysle cemento-
wym miedzy innymi do redukcji zawartego w cemencie chromu(Vl), ktéry ma wiasciwosci
uczulajgce i moze powodowac alergie.

1.3 Normy zwigzane

PN-ISO 8213:1999 Produkty chemiczne stosowane w przemysle -- Pobieranie prébek --
State produkty chemiczne o rozdrobnieniu od proszkéw do bryt
PN-C-60008:1974 Préobniki do pobierania probek produktéw bezksztattnych

2 OZNACZENIE
W oznaczeniu nalezy poda¢ nazwe produktu, nazwe gatunku i numer dokumentu normali-
zacyjnego, zgodnie z ponizszym przyktadem:

Neutralizowany siarczan zelaza(ll)
FESPOL®14

3 WYMAGANIA

3.1 Wymagania ogodlne

Produkt powinien mie¢ bezowg barwe, pylista posta¢ bez zbrylen i zanieczyszczen
mechanicznych. Dopuszcza sie nietrwate zbrylenia, bedace wynikiem sprasowania
produktu w opakowaniu pod wptywem nacisku.

3.2 Wymagania chemiczne i fizyczne
Parametry gwarantowane dla kazdej dostawy wedtug tablicy 1.
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Tablica 1

Badana cecha Wymagania
a) postaé Drobnoziarnisty, sypki proszek
b) barwa bezowa
c) zawarto$é zelaza(ll) (Fe*"), co najmniej, % m/m 13,5
d) zawarto$é Fe** w przeliczeniu na FeSO,H,0, co naj- 41.0
mniej, % m/m '
e) pH 10%-owego roztworu, co najwyzej 2,5
f) pozostato$¢ na sicie 0,125 mm, co najwyzej, % m/m 15,0
g) zawartos¢ wilgoci w temp. 105°C, co najwyzej, % m/m 4,0

Wyzej wymienione parametry sg potwierdzane na $wiadectwie badania laboratoryjnego

przy kazdej dostawie.
Parametry deklarowane na zyczenie odbiorcy wedtug tablicy 2:

Tablica 2
Badana cecha Wymagania

a) gestosé nasypowa luzna, g/dm®, w granicach 0,9+0,1
b) gesto$é nasypowa z ubiciem, g/dm®, w granicach 1,1+£0,1
c) zawarto$¢ zwigzkéw magnezu w/p na MgSO,*H;0, co najwyzej, % m/m 13

d) zawartos¢ zwigzkéw wapnia w/p na CaSO,2H,0, co najwyzej, % m/m 30

e) zawartos¢ TiO,, co najwyzej, % m/m 7

f) zawarto$é wolnego kwasu w przeliczeniu na H,SO,, co najwyzej, % m/m 0,5

W wyjatkowych przypadkach dopuszcza sie uzgodnienie w porozumieniu z odbiorcg pro-
duktu innych parametréw jakosciowych (parametry kontraktowe) niz wymienione Tablicy 1

i2.

4 PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE | TRANSPORT

4.1 Pakowanie

Zneutralizowany monohydrat siarczanu zelaza(ll) pakuje sie i przewozi w kontenerach
elastycznych o pojemnosci od 500 kg do 1000 kg z dopuszczalng tolerancjg £ 1% dekla-
rowanej wagi lub po uzgodnieniu z odbiorcg wysytany jest takze w autocysternach luzem.
Kazde opakowanie jednostkowe produktu powinno by¢ oznakowane w spos6b widoczny,

wyraznie czytelny z podaniem co najmniej nastepujacych informaciji:
a) nazwa produktu;
b) gatunek;
c) nazwa lub znak producenta i jego adres;
d) numer partii produkcyjnej;

e) informacje ostrzegawcze umieszczone na etykiecie dotaczonej do opakowania,
zgodnie z Rozporzadzeniem Parlamentu Europejskiego i Rady (WE) Nr 1272/2008
z dnia 16 grudnia 2008r. w sprawie klasyfikacji, oznakowania i pakowania substan-
cji i mieszanin, zmieniajace i uchylajace dyrektywy 67/548/EWG i 1999/45/WE oraz
zmieniajgce rozporzadzenie (WE) nr 1907/2006 (wraz z pdzniejszymi zmianami);

f) mase netto.
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W przypadku produktu dostarczanego luzem dane zawarte w punkcie 4.1 od a) do e)
umieszcza sie w dokumentach towarzyszacych.

4.2 Przechowywanie
W trakcie przechowywania nalezy nie dopuszcza¢ do zawilgocenia i wtérnej aglomerac;ji

produktu.

Zneutralizowany monohydrat siarczanu zelaza(ll) dostarczany w autocysternach nalezy
przechowywaé w odpowiednio do tego przygotowanych silosach.

Produkt pakowany do konteneréw elastycznych nalezy przechowywa¢ w czystych,
suchych i dobrze wentylowanych budynkach magazynowych. Kontenery elastyczne nie
przekraczajgce 500 kg mozna przechowywa¢ w stosach do wysokosci dwéch warstw, a
powyzej 500 kg - w jednej warstwie.

4.3 Transport
Zneutralizowany monohydrat siarczanu zelaza(ll) nie jest materiatem niebezpiecznym i nie
podlega przepisom RID/ADR.

FESPOL®14 w kontenerach elastycznych nalezy przewozi¢ dowolnymi krytymi
$rodkami transportowymi zgodnie z obowigzujacymi przepisami transportowymi. Ztozenie i
zabezpieczenie tadunku powinno byé zgodne z przepisami dotyczacymi tadowania
i wyladowania $Srodkéw ftransportu. tadunek powinien byé roztozony réwnomiernie
W SposOb zabezpieczajacy przed przemieszczaniem opakowan oraz wzajemnym ich
uszkodzeniem.

FESPOL®14 luzem nalezy przewozi¢ specjalnie przeznaczonymi do tego celu auto-
cysternami. Zbiornik autocysterny podstawionej pod zatadunek musi by¢ czysty i suchy.

W przewozie $rodkami transportowymi odbiorcy lub przewoznika dziatajgcego na
bezposrednie zlecenie odbiorcy, odpowiedzialno$¢ za ewentualne pogorszenie jakosci
produktu ponosi odbiorca lub przewoznik.

5 BADANIA

5.1 Program badan

Zneutralizowany monohydrat siarczanu zelaza(ll) podlega badaniom wedtug punktu 3:
a) petnym - zgodnie z tablicg 1;

b) dodatkowym (po uzgodnieniu z odbiorcg) — zgodnie z tablicg 2.

5.2 Wielkos¢ partii
Partia nie powinna zawieraé wiecej niz 100 ton produktu.

5.3 Pobieranie préobek i przygotowanie sredniej probki laboratoryjne;j.

Przy poborze préb do celdéw kontroli produktu gotowego nalezy stosowa¢ wytyczne ogélne
wedtug PN-ISO 8213:1999.

Z partii produktu luzem nalezy pobra¢ z réznych miejsc i r6znej gtebokos$ci, co najmniej
pie¢ probek pierwotnych, kazda o masie co najmniej 200 g, probnikiem numer 16 wediug
normy PN-C-60008:1974.

Dopuszcza sie takze pobieranie probek pierwotnych podczas zatadowywania lub roztado-
wywania jednostek transportowych. Prébki te nalezy pobraé naczyniem do pobierania pro-
bek przez przeciecie strumienia przesypywanego produktu w jednakowych odstepach
czasu, nieprzekraczajgcych potowy okresu zatadunku lub roztadunku catej jednostki trans-
portowej.
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W przypadku produktu pakowanego w kontenery elastyczne, z kazdej partii przeznaczonej
do odbioru, nalezy pobra¢ w sposé6b losowy, w zaleznosci od liczno$ci partii, liczbe opa-
kowan wedtug tablicy 3.

Tablica 3
Liczba opakowan w partii | Liczba opakowan, ktére nalezy wybraé do pobierania prébek
1+2 prébka z kazdego opakowania
3+8 2
9+25 3
26+100 5

Z kazdego wylosowanego opakowania nalezy pobra¢ dwie prébki pierwotne, kazda o ma-
sie co najmniej 100 g.
Pobrane prébki pierwotne nalezy potaczy¢ w probke ogdlng, ktérej po doktadnym wymie-
szaniu nalezy pobra¢ dwie srednie prébki laboratoryjne o masie co najmniej 500 g.
Opakowanie $redniej préby musi zabezpieczaé probe przed wszelkimi zmianami iloscio-
wymi i jakosciowymi. Na opakowaniu umieszcza sie nastepujgce informacje:

e nazwe zakfadu, oznaczenie produktu;

o wielkos$¢ partii;

e nr partii produkcyjnej i miejsce pobierania prébki;

e imie i nazwisko osoby pobierajgcej probke.

5.4 Czystos¢ odczynnikéow

Jezeli w normach przedmiotowych nie przewidziano inaczej, nalezy stosowa¢ odczynniki
o stopniu czystosci cz.d.a.. Do sporzadzania roztworéw stosowaé wode destylowang lub
o rbwnowaznej czystosci.

5.5 Opis badan

5.5.1 Sprawdzenie wymagan ogdlnych na zgodnosé z postanowieniami wedtug
punktu 3.1 nalezy przeprowadzié¢ w sposé6b wizualny.

5.5.2 Oznaczanie zawartosci zelaza(ll) metoda chromianometryczng

5.5.2.1. Zasada metody
Metoda polega na bezposrednim miareczkowaniu zelaza(ll) mianowanym roztworem dwu-
chromianu potasu. Reakcje utleniania jonéw zelaza(ll) przez jony Cr.O7 2 przedstawia

réwnanie:

Cr,0;2 + 6Fe?" + 14H « 2Cr*® + 6Fe*? + 7H,0

Powstajace w czasie miareczkowania zelazo(lll) jest kompleksowane przez dodany kwas
fosforowy(V). Koniec miareczkowania rozpoznaje sie za pomocg wskaznika redoks — dwu-
fenylosulfonianu sodowego.
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5.5.2.2. Odczynniki i roztwory

a) dwuchromian potasu K,Cr,O7, roztwér 0,05 mol/dm?®:

b) mieszanina kwasu siarkowego(VI) i fosforowego(V) do kolby pojemnosci 1000 cm
wlaé okoto 400 cm® wody destylowanej, 250 cm® kwasu fosforowego(V) cz.d.a. o steze-
niu 85% HsPO,4 i 150 cm® kwasu H,SO, cz.d.a. o stezeniu minimum 95%, zmieszaé
i dopetni¢ wodg do kreski;

c¢) dwufenyloaminosulfonian sodowy - 0,2% roztwér wodny.

3

5.5.2.3. Wykonanie oznaczania

Odwazy¢ okoto 5 g dobrze usrednlonego siarczanu zelaza(ll), prébke przeniesé IIOSCIOWO
przy pomocy okoto 100 cm® wody destylowanej do kolby miarowej pojemnosci 250 cm?,
dodaé¢ 3cm® kwasu siarkowego(Vl) o stezeniu minimum 95%, dobrze wym|eszac
i uzupenié kOle wodg destylowang do kreski. Do kolby stozkowej 3‘pOJemnosc: 250 cm?®
pobraé 25 cm® tak przygotowanego roztworu probki, dodaé 50 cm® mieszaniny kwasu
siarkowego(VI) |fosforowego(V) i 10-15 kropli roztworu dwufenyloaminosulfonianu sodu.
Miareczkowaé 0,05 mol/dm® roztworem K.Cr.O; (niezbyt intensywnie mieszajac) do uzy-
skania trwatej barwy fioletowej.
Procentowg zawartos¢ zelaza Fe*? obliczy¢ wedtug wzoru:

v-n-0,05585 250

Fe*[%] = ’ 222 100 =" 55,85
m 25 m

w ktorym
- ilo&¢ roztworu 0,05 mol/dm?® K,Cr,07 zuzyta do miareczkowania, (cm?®);
n - stezenie molowe roztworu K>Cr.07, (mol/dm?®);
m - nawazka siarczanu zelaza(ll), (g);
0,05585 - milirownowaznik Fe.

5.5.2.4. Wynik koncowy oznaczania

Za wynik konncowy oznaczania nalezy przyja¢ srednig arytmetyczng wynikéw, co najmniej
dwéch réwnolegltych oznaczan, miedzy ktérymi réznica nie przekracza 1% wyniku nizsze-
go.

5.5.2.5. Obliczanie zawarto$¢ zelaza(ll) w przeliczeniu na FeSO4°H.0
Procentowg zawarto$¢ zelaza(ll) w przeliczeniu na FeSO4°H,0 obliczy¢ wedtug wzoru:

FeSO, - H,0 = %Fe** -3,04

5.5.3 Oznaczanie zawartosci wolnych kwaséw w przeliczeniu na H,SO,4

5.5.3.1. Zasada metody

Metoda polega na wyekstrahowaniu kwasu siarkowego(VI) za pomocg alkoholu etylowego
bezwodnego i miareczkowaniu roztworem wodorotlenku sodu wobec mieszaniny wskazni-
kéw do zmiany barwy roztworu z fioletowoczerwonej na szarozielong.

5.5.3.2. Odczynniki i roztwory

a) alkohol etylowy — bezwodny;
b) wodorotlenek sodu, roztwér o stezeniu ¢(NaOH) = 0,1 mol/dm?;
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Przygotowanie roztworu 0.1 mol/dm® wodorotlenku sodu z roztworu stezonego:

Odwazyé 200 g wodorotlenku sodu, rozpuscié w 200 cm® wody, umiescié w naczyniu
polietylenowym lub szklanym pokrytym wewnatrz warstwg parafiny lub cerezyny i
zamkngé korkiem polietylenowym lub gumowym Po 2+3 tygodnlach roztwér jest gotowy
do uzytku. Do kolby stozkowej pojemnosci 1 dm® odmierzyé 900 cm® wody destylowane;
nie zawierajgcej dwutlenku wegla ostroznie (za pomoca gruszki gumowej) pobra¢ do
pipety wielowymiarowej 8,5 cm® klarownego, stezonego roztworu wodorotlenku sodu,
ostroznie wprowadzi¢ roztwoér do kolby z wodg. po ostudzemu roztworu do temperatury
pokojowej uzupeti¢ woda objetosé roztworu w kolbie do 1 dm? i zawartosé kolby dobrze
wymieszac.

c) czerwien metylowa i btekit metylenowy, mieszanina wskaznikow

Przygotowanie czerwienn metylowej:
Roztwér czerwieni metylowej: 0,2 g czerwieni metylowej rozpuscié w 100 cm® alkoholu

etylowego.

Przygotowanie btekitu metylenowego:

Roztwér biekitu metylenowego: 0,1 g btekitu metylenowego rozpuscié w 100 cm? alkoholu
etylowego przy stabym ogrzewaniu.

Oba przygotowane roztwory wskaznikéw wymiesza¢ w stosunku objetosciowym 1:1.

5.5.3.3. Wykonanie oznaczania

Odwazy¢ oko%o 5 g prébki z mepewnosc:lq 0,01 g, przenies¢ do kolby pomiarowej pojem-
noéci 100 cm®, dodaé 50 cm?® alkoholu i wstrzasaé¢ w ciagu 5 minut. Nastepnie zawartosé
kolby dope’mlc alkoholem do kreski, wymieszac i przesqczyc przez suchy, twardy saczek
do suchego naczynia, odrzucajac pierwsze 5+10 cm przesgczu. Przesqcz powinien by¢
klarowny. Do kolby stozkowej pojemnosci 250 cm® odmierzyé 40,0 cm® przesaczu, dodaé
2+3 krople mieszaniny wskazZnikéw i miareczkowaé¢ roztworem wodorotlenku sodu do
zmiany barwy roztworu z fioletowoczerwonej na szarozielona.

Miareczkowanie nalezy przeprowadzi¢ ostroznie dodajac roztwédr wodorotlenku sodu po
kropli i stale mieszajgc. Podczas miareczkowania nie wolno dopusci¢ do stracenia sie
osadu wodorotlenku zelaza(ll).

Zawartos¢ wolnego kwasu siarkowego obliczy¢é w procentach wedtug wzoru:

]_V -K-0,0049-100- IOO V-K-1,225
m-40 m

H,80,[%

w ktérym:

V - objeto$é roztworu wodorotlenku sodu zuzytego do miareczkowania, cm?;

K — wspétczynnik molarnos$ci roztworu wodorotlenku sodu;

m — masa odwazki probki, g;

0,0049 - ilo$¢ kwasu siarkowego rownowazna 1 cm? roztworu wodorotlenku sodu o

c(NaOH) = 0,1000 mol/dm?, g.

5.5.3.4. Wynik koncowy oznaczania

Za wynik konncowy oznaczania nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng wynikéw co najmniej
dwéch rownolegiych oznaczan, miedzy ktérymi roéznica nie przekracza 10% wyniku niz-
szego.
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5.5.4 Oznaczanie pH 10% wodnego roztworu

5.5.4.1. Zasada metody
Metoda polega na pomiarze sity elektromotorycznej z zastosowaniem elektrody szklanej.

5.5.4.2 Aparatura i odczynniki

a) pH-metr z elektrodg szklang;

b) waga analityczna z rozdzielczoscig d = 0,1 mg;
c) standardy buforowe o pH =7 i pH = 4;

d) mieszadto magnetyczne;

5.5.4.2. Wykonanie oznaczania

Do zlewki pojemnosci 150 cm® odwazyé 10 g dobrze usrednionej probki i dodaé 90 cm?®
wody. Cato$¢ mieszaé mieszadtem okoto 15 minut. Po opadnigciu ewentualnej zawiesiny,
wiozy¢ uprzednio wykalibrowang elektrode i odczytaé wartosé pH.

5.5.5 Oznaczanie zawartosci magnezu i wapnia metoda atomowej spektrometrii emi-
syjnej

5.5.5.1. Zasada metody

Emitowane promieniowanie magnezu — wzbudzone w plazmie o wysokiej czestotliwosci —
przechodzi przez ukfad optyczny, gdzie ulega rozszczepieniu, a jego intensywnosc¢ jest
rejestrowana za pomocg detektora. Sygnaly pochodzace z detektora sg przetwarzane
przez komputer i wy$wietlane na monitorze.

5.5.5.2. Odczynniki i aparatura

a) spektrometr emisyjny z plazmg indukcyjnie sprzezong;

b) podstawowe roztwory wzorcowe pierwiastkéw - Ca, Mg, kazdy o stezeniu 1000 mg/dm?,

z ktérych wykonuje sie dwa zestawy roboczych roztworéw wzorcowych:
c(Ca) =0,1 mg/dm |c(Mg) 0,5 mg/dm
c(Ca) = 0,3 mg/dm® i ¢(Mg) = 2,0 mg/dm?>;

c) $lepa proba odczynnikowa;

d) waga analityczna z rozdzielczoscig d = 0,1 mg;

e) elektryczna ptyta grzejna;

f) roztwér kwasu chlorowodorowego (1+1);

g) woda destylowana.

5.5.5.3. Wykonanie oznaczania

Do zlewki pojemnosci 250 cm?® odwazyc okoto 1 g dobrze usrednionej préby siarczanu
zelaza(ll), dodaé ok. 50 cm® wody i 30 cm® roztworu kwasu chlorowodorowego. Zawarto$é
zlewki rozpuscic¢ na gorqco Po ostudzeniu roztwor przeniesc¢ iloSciowo do kolby miarowej
pOJemnosc:| 250 cm?® uzupe%nlc woda do kreski i dok%adnle wymieszaé. Do drugiej kolby
miarowej pOJemnosm 250 cm® pobraé pipeta 10 cm® przygotowanego roztworu, uzupetnié
woda do kreski i wymieszac.

Do oznaczen magnezu i wapnla pobraé pipetg 5 cm® przygotowanego roztworu do kolby
miarowej pojemnosci 500 cm?®, uzupetnié wodg do kreski i wymieszac.

Zmierzy¢ zawarto$é plerW|astkow bezposrednio w przygotowanych roztworach, stosujgc
metode krzywej wzorcowej.
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W oznaczaniu pierwiastkébw $ladowych interferencje spektralne mogg by¢ powodem
niedoktadnosci, a nawet btednych wynikéw oznaczen. Wtedy, jezeli jest to mozliwe, nalezy
wybrac inng dtugosé fali dla oznaczanego pierwiastka lub zastosowac technike korekgiji
wieloczynnikowego dopasowania spektralnego.

W tablicy 4 zestawiono zalecane dtugosci fal do oznaczania poszczegdéinych pierwiastkow.

Tablica 4
Pierwiastek Diugos¢ fali, nm
Mg 279,079; 279,553; 285,213
Ca 315,887; 317,933; 393,336

Przed rozpoczeciem wiasciwych pomiaréw, powtérnie przeanalizowaé wzorzec, traktujgc
go jak probke i upewni¢ sie, czy warto$¢ stezenia nie odbiega od rzeczywistej wiecej niz
2%. Przed wprowadzeniem prébki, uktad przeptukaé roztworem $lepej préby odczynniko-
wej.

5.5.5.4.\Wynik kohcowy oznaczania zwiazkéw magnezu i wapnia w przeliczeniu na
MaSO.*H,0 oraz CaS04°2H-0

Zawartos¢ MgSO4°H,0 w % obliczy¢ wedtug wzoru:

MgSO, - H,0[%] = %Mg - 5,69
Zawarto$¢ CaS04°2H,0 w % obliczy¢ wedtug wzoru:

CaSO, -2H,0[%]=%Ca- 4,30
5.5.6 Oznaczanie zawartosci TiO, metoda spektrofotometryczng

5.5.6.1. Zasada metody

Metoda polega na utworzeniu w $rodowisku kwasnym zéttego kompleksu jonéw tytano-
wych z nadtlenkiem wodoru.

5.5.6.2. Odczynniki i roztwory

a) spektrofotometr i kuweta o grubosci 1 cm;

b) nadtlenek wodoru H,O,, roztwér 3%;

c) kwas siarkowy(VI) H,SOy4, roztwér (1+1);

d) kwas siarkowy(VI) stezony H,SO,4, d=1,84;

e) kwas siarkowy(VI) H2SOyg4, roztwdr 20%;

f) kwas fosforowy(V) stezony HzPQOq4, d=1,71;

g) roztwoér wzorcowy tytanu o stezeniu 1cm® = 0,1 mg Ti:

10 cm® podstawowego roztworu wzorcowego, o stezeniu 1 cm® = 1 mg Ti, rozcienczy¢
20% roztworem kwasu siarkowego(VI) w kolbce miarowej pojemnosci 100 cm?®.

5.5.6.3. Wykreélenie krzywej wzorcowej

Do kolbek miarowych pojemnosci 50 cm® odmierzyé kolejno, biuretg 3; 5; 7; 10 i 12 cm®
roztworu wzorcowego. Zawarto$¢ kolbek rozcieﬁcz%/é woda do objetosci 25 cm®, dodaé
5cm? roztworu kwasu siarkowego(VI) (1+1), 1 cm® stezonego kwasu fosforowego(V) i
5 cm?® roztworu nadtlenku wodoru. Cato$é dopetni¢ wodg do kreski i doktadnie wymieszaé.
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Zmierzy¢ absorbancje barwnych roztwordw przy dtugosci fali 410 nm, stosujac wode jako
odnosnik. Na podstawie uzyskanych wynikéw wykresli¢ krzywg wzorcows.

5.5.6.4. Wykonanie oznaczania

Do zlewki pojemnosci 250 cm® odwazyé ok. 5 g préby, dodaé¢ 50 cm® wody i 10 cm® roz-
tworu kwasu siarkowego(VI) (1+1). Zawartos¢ zlewki rozpusmc na gorgco. Po ostudzeniu
przenie$¢ ilosciowo do kolby miarowej pojemnosci 250 cm , uzupetié woda do kreski i
dobrze wymleszac Do kolbki miarowej pOJemnosm 50 cm® pobrac pipeta 25 cm roztworu,
dodaé 5 cm® kwasu siarkowego(VI) (1+1), 1 cm® kwasu fosforowego(V), 5 cm® roztworu
nadtlenku wodoru i dopetni¢ wodg do kreski. Réwnolegle przygotowac¢ $lepg probe
odczynnikowg. Zmierzy¢ absorbancje barwnych roztworéw przy dtugosci fali 410 nm.

Zawarto$¢ TiO, obliczyé wedtug wzoru:

250 - 1,67 - 100
1i0, (%) = £ =2 167
g -25-1000 g

a - zawarto$¢ Ti odczytana z krzywej wzorcowej, mg;
g - odwazka siarczanu zelaza(ll), g;
1,67 - przelicznik Ti na TiO,.

5.56.7 Oznaczanie gestosci nasypowej

5.5.7.1. Wykonanie badania i obliczanie wynikéw

Zwazy¢ na wadze technicznej cylinder pomiarowy z doktadnoscig do 0,5 g. Do cylindra
nasypaé 250 cm® materiatu (uprzednio przesianego przez sito o $rednicy wielko$ci oczka
500 um), tak aby nie utworzyly sie pecherzyki powietrza i rownomiernie rozlozy¢ prébe na
przekroju cylindra, po czym zwazy¢ cylinder z doktadnoscig do 0,5 g.

Gestos¢ nasypowa bez ubicia obliczy¢ z réwnania:

_m—m
P 7
Nastepnie cylinder z materialem umie$cié w uchwycie wolumetru i wstrzgsa¢ do momentu,
az krzywka wykona 1 250 obrotéw; odczytaé objeto$é pigmentu z doktadnoscig do 1 cm?.
Kontynuowaé utrzgsanie probki etapami, po 1 250 obrotéw kazdy, odczytujac po kazdym
etapie objetoS¢ pigmentu, az do momentu kledy réznica odczytanej objetosci pomiedzy
kolejnymi etapami bedzie mniejsza niz 2 cm®. Ostatnig odczytang wartosé przyjaé jako
objetos¢ badanego pigmentu. Badanie wykona¢ dwukrotnie.

Jezeli réznica pomigedzy dwoma oznaczeniami bedzie wieksza niz 10 cm® badanie nalezy
powtdrzyé ponownie.

Gesto$¢ nasypowa z ubiciem obliczy¢ z réwnania:

_m—m,
ST
gdzie:
Pb - gestosé nasypowa bez ubicia [ g/cm?® ]

- gesto$é nasypowa z ubiciem [ g/cm?® |
Mo - masa pustego cylindra w g;
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m¢ - masa cylindra wraz z pigmentem w g;
Vo - objeto$é pigmentu przed ubiciem w cm?;
V, - objeto$é pigmentu po ubijaniu w cm?;

Jako wynik nalezy wzigé¢ $rednig z dwoch oznaczen zaokraglong do 0,01 cm3/g.
5.5.8 Oznaczanie pozostatosci na sicie

5.5.8.1. Wykonanie badania

Czyste i suche sito 0,125 mm ufozy¢ na denku, tak aby obudowy sit przylegaty do siebie.
Odwazy¢ prébke 100 g z doktadnoscig do 0,01 g i na gorne sito przenie$é bez strat odwa-
zony materiat. Wierzchnie sito przykry¢ pokrywa i uruchomi¢ wstrzasarke na okres
3 minut. W przypadku obklejonych materiatem $cianek sita wspoméc proces przesiewania
pedzlem. Po zakonczeniu przesiewania przenie$¢ iloSciowo materiat z sit na uprzednio
wyczyszczone i zwazone pojemniki, a nastepnie zwazy¢ je wraz z zawarto$cig z dokfad-
noscig do 0,01 g.

5.5.8.2. Obliczanie wynikéw
Odsiew lub przesiew materiatu (X;) obliczy¢é w procentach wedtug wzoru:

X, = m, -100

m
w ktérym:
m4 — masa odsiewu lub przesiewu, g
m — masa prébki, g.

5.5.9 Oznaczanie wilgotnosci w temperaturze 105°C
5.5.9.1. Wykonanie badania

Odkryte naczynko wagowe wraz z pokrywka ogrzewaé w suszarce w temperaturze
105+ 2°C przez 2 h, nastepnie naczynko wraz z korkiem przenie$¢ do eksykatora i ochto-
dzi¢. Po ochtodzeniu do temperatury pokojowej, zamkngé naczynko przykrywka i zwazyé
na wadze analitycznej z doktadnoscig do 0,0002 g.

Ze $redniej prébki laboratoryjnej przygotowanej odwazyé z doktadnoscig do 0,0002 g
okoto 10* 1 g badanego materiatu i umiesci¢ go w wysuszonym uprzednio do statej masy
naczynku, tak aby warstwa pigmentu byta jednakowej grubosci i nie przekraczata jednej
trzeciej wysokos$ci naczynka. Jezeli grubos¢ warstwy materiatu jest za wysoka, nalezy
odpowiednio zmniejszy¢ nawazke. Naczynko z prébg zamknaé przykrywka i zwazyé na
wadze analitycznej z doktadno$cig do 0,0002 g.

Nastepnie zdja¢ przykrywke i umiesci¢ ja wraz z naczynkiem w suszarce o temperaturze
105+ 2°C, na co najmniej 1 h. Po wysuszeniu naczynko zamknaé przykrywka, ochtodzié
w eksykatorze i cato§¢ zwazyC¢ na wadze analitycznej z dokfadnoscig do 0,0002 g.
Ponownie ogrzewaé otwarte naczynko wraz z przykrywka w suszarce co najmniej 0,5 h,
a po uptywie tego czasu, naczynko zamknaé¢ przykrywka, ochtodzi¢ w eksykatorze i cato$é
ponownie zwazy¢ na wadze analitycznej z doktadnoscig do 0,0002 g.

CzynnosSci suszenia i wazenia powtarza¢ tyle razy, az w dwdch kolejnych wazeniach roz-
nica bedzie nie wieksza niz 5 mg.
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5.5.9.2. Obliczanie wynikow

Zawarto$¢ substancji lotnych w temperaturze 105°C (X3) wyrazong w procentach maso-
wych obliczy¢ wg wzoru:

X, ="0=" 100
my,
gdzie:
Mo - masa badanego materiatu przed wysuszeniem, g
m+ - masa badanego materiatu po wysuszeniu, g

Za wynik nalezy przyjaé $rednig arytmetyczng co najmniej dwdch rownoleglych oznaczen,
nie roznigcych sie wiecej niz o 10% wyniku wiekszego.

Wynik nalezy poda¢ z doktadnoscig do 0,1%. Wynik miedzy 0 a 0,1% nalezy poda¢ jako
"mniej niz 0,1%”.

5.6 Zasady zapisywania wynikow

Wyniki pomiaru (obliczenia) zaokragli¢ do takiej samej liczby znakéw, jakg ma liczba
wyrazajagca wymaganie wedtug punktu 3.2. Na podstawie poréwnania tak zaokraglonej
liczby wyrazajacej wynik pomiaru (obliczenia) z liczbg okre$lajaca wymaganie wnioskuje
sie 0 zgodnosci lub niezgodnosci wyniku z wymaganiem.

5.7 Ocena wynikéw badan

Partie produktu nalezy uzna¢ za zgodng z wymaganiami WTO, jesli wyniki probki pobrane;j
wedtug punktu 5.3, odpowiadajg wymaganiom podanym w punkcie 3.

5.8 Zaswiadczenie producenta o wynikach badan

Producent jest zobowigzany przedstawi¢ zaswiadczenie zgodnos$ci kazdej partii produktu
z wymaganiami WTO okreslonymi w punkcie 3.2 tablica 1 lub z odrebnymi wymaganiami
kontraktowymi.

KONIEC



