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z,

(1,18) -

czysty do analizy,

-OZNaczs lnlouuié roz:unré-. np. ruztm o.o:n chlorku cynko-
"wego (znCl,), - :

oznacza . normalnedé roztworéw, np. 5N l-l:l ozmczl pigcionor-
nnlny roztwir kwasu solnego, ’

podm » wluﬁe stosowsnych’ odezynn!.kdu cllnicznych ezne-
cza, &b aposdh przvgbtonlnl.. danego odozynnike jest umie-
szozony w zalgczniku; np. w uznu:mntu Z.5.14 pierwezs cyfra
wekszujs nuser rozdzulu, druga - pozycie, pod k:ar. unie-
szczono opis, T

= liczba podshi w newissie po -y-bolu chemicznys niaktdrvch
zwigzkow (np, HCL(1, 18)) oznecza ich gestodéé w g/c_na.
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1. WPROWADZENE

ﬁu Leniénhy jest poditmm ourom- onerg-tyuznyl ‘Polskis Jego

:l.ydobyc.ls utrzysyweé sie bodz:l.n na pozm:lc 186 ‘¢ 200 aln. ton rocznie.:

Rémiez w Swiscie, po kryZysech w dostawach 1 canach oraz kryzysach po=
1:ltycznyth mzanyeh z Topy mftm. pozycja mh kmurmago ponom!.n
upatnie sig. Nestgpila’ Jodnnk mm pogledéw odbiorcéw g Jakodéé wegla
knhnnego. Obok takich parsmetréw, jak: wartosé opslows, zewartodé po=
pioiu czy ﬁmmdct koksownicze, corsz- wnklz.g wage przywigzuje sip do
za!urtoéc:l. a:l.lrld. fosfonl, piormstkéu ciqzh:.ch, tlktn,do wiasnoéci
ptp:l.nlu. . v

Doataﬂy ‘na rynck paliw mlmr.h corsz czqéciej :.lateé bedg od
utrzysania jego parametréw jakoéciowych w odpowiednich przedziatach
dopuszezslnych normami ¢zy uzgodnianiemi uzytkownikéw, Szczegélnie czuly
jest tu rynek n'!.qdzynmdoﬁy. Tylko te krasje, Ktére sprostajy coraz ©
ostrzejezyn wynaganiom odbiorodw, utrzymsjg sle’ ne poxycji liczacych
sig¢ eksporteréw, Polska Jux obscnie Mghby eknportoné uekazq 1106&
wggla, gdyby produkty finalne kopalﬁ pouadnty Jakoéé z;dsna przo: od-
biorcdu. .

Réwnis odbiorcy krnjoni. stmqq coraz czedcie] 2pd-n1n nysnktuj
jakoéci dostarczanage ic neglu. Wynika to ze wzgledéw ekonomicznych
{koszty uZytkowsnie rosng wraz z pogarszaniem sig jakedci wpgle), e tak-
20 ze wzgledéw akologiczn"ych (zan:loczys‘zczqni.o strosfery, gleb 1 wéd).
Juz obecnie wisdze wojewddzkie uzsleiniajg wydewenla lokalizacji na zase
kiady uzytkowanis wegla (dlbktrbwn:l.-o. kottownie) od gwarancji dostaw
nwnkojakoﬁcﬁomh partii wegla, .

Kazda z teehno:l.ngil wykorzystania wgla {kokaounie, zgazowsnis,
umodornienie, a tskie spslanie w réznych urzgdzenisch) wymags dostar-
czania psliws o okreslonych paremstrach jakodciowych, Rachunek kosztdw
clagnionych od pozyskania do przetwarzadis wggla pokazuje przedzial
parametréw jakodciomych, w ktéryn koazt otrzy-y—nu produktu fanalne=-
90 jest najmniejazy. .

Uwagi powyiezse ukozujq; -j-k mtnyl pmblann jest kontrola j.koéc:.
produktdéw handlowych, s takie jakoécl wegla surowego (llegh 2 réznych
pokiadéw posiadaje rézne wissnodci) i produktdw pouczogélnyeh opera-
€ji technologiczrych, Kentrola te wymaga prowndzenis badef laboratoryj~-
nyeh, tzw. anglizy techniczne] ‘wggla.”



12

Niniejézy skrypt poda;n metody ltﬂ’m podezu snalizy techrniczne}
wegla. Fodano krétkis wprowsdzenie do. puzﬂpgdlnych aznsczafl aruz spo=
soby ich prasprowsdzents. Sposoby prowsdzenis. oznmnﬂ prmntmno 3
w wkFypcie oparte sg o Mzﬂm norly. s

Bkrypt przeznaczony jest dls -tudntdn lydz:ulu s&mungn - spocjal-
nosé przerébka kﬂplll.ﬁ -ui:ych Wydziaky Mugism-?ouuumm =
= spacjslnoéc geologis ‘wegla Iul:lmp 1 Wydzisdw En'rgnd!-u. Mggh
i Fizykochemii Sorbentéw - specjalnoéd koksownictmo. = . ..

Niniejszy skrypt pndn:}a metody omm.n substancii lincralnaj,
piotu, sierki, wilgoci, martodcl opatowe] 1 ulunoici ltokaom:l.:zyeh. ’
Skrypt ten opracommmy znlta]: ek 3uz waporniano - przede 'azyatkil ne
bazie polakich norm, ktdre w apmdb lz:mgéhw/ ujlu.u ozmmnia po-
wzszych czynn!.kdu. :

Subunnu;u -:Ln-ralm zmrtg w ngglu oraz Joj zachmnh sie pnd
wplywes ‘temperstury 1 je] oznaczanie podano w rozdzisle 2, z.vm-tnéé

popioku oznacrang ntod; spalenis 1 metody radioizotopon oraz -oznhacze-

nie toplimoséci pom&tn podnm w rozdziale 3, nstomimst calkowit® snalizg
poploly zswiara rozdzial &, Rozdzial & podaje mstody ozneczania zewarto~
fcl siarki: cathmn: pqu.ah-j paln.;i. si.-manej, p:.rytm; i or-
ganicznej. E

- Dznaczania z.-nrtom mlmi przuuquuj. \u..'l.geci w mlu po-u-
trznosuchys, n:l.lgm:i calkomite] i wilgoci w préboe aralitycznej wogla
przedstewione w.rozdzisle €, Rordzist 7 podaje metody oznaczania iiepla
spalenis oraz ekliczenie wartodct opatowsj. W mdmh 8 ubui.ono ba=
dania wisenodei kul:ml.nzych m.l:l.. )

. Skrypt zamyke ahcznik w ktérya podano. -waﬁb przygoto-nu HZg=
dcin] . wykorzystywanych odoczynnikéw orsz inne dodatkows lnfernnjo., Jak
klasyfikezje wpgla, symbols chnnl:umtycznych peranstriw vggls,

e —

2. SUBSTANCJA MINERALNA

Substancja mineralna (M) w weglu wystgpujo w postaci fcrny Zewnptrz-
nej jak 1 menngtrzne] . ‘Comienzki ninaralne. ktére wystepule Jeko oddziel-
A8 zierns nisréwnomiernis rnzn:l.uezczum w mgsie orgsnicznaj w foraia
wtrql:oﬁ. Jak réwniez w formie -ydz:l.ulonych konkrekcji, a takie wypel-

"n.ujqea paknigoia w z}aach n.glnwoh. powstelych mkutok dzistania

ruchdw tnktnnimych. tmrz. ‘substoncie -1nern1nq zm.trzng. Substan~
cla ta zostels naniesions do pokiaddw weglowych w czasie teh tworzenia
sig, jcl: réwnisz po zakoficzonym procesie uwmgglania. Moks byé one usu= ’
nigts w trakcls procesu wzbogacanis w zakladach przarébczych uegla.
Substencja wewngtrzna tworzy hoﬁogan:u;mq mieszaning z substancja
organiczng i nis wole byt wsunigta za pomocy dziatas fizycznych. Pocho-
dzi ona z ni.oorganieznydl okt-dn:.l:dn substancji rodlinnych, & wige. me~

. telicznyeh eoli kwesdw arganicznych, jak réwniex ze zwigzkéw: bedpeych
1s8totnymi komponant smi Przyrody iywsj (chlorof:ll. protoplazma itp.}.

Wystepujgce w weglu uimrﬂy. ktére powstely w fazié syngenatycznei
1 epigenstycznej, mozna ujec w nastgpujgce grupy C18]:-
1, Krzamiany:

= kwarec s:o

- :hq!.ndon s:I.C!2

- upnl. s:l.l!2 . nﬂzo
2. Glitokrzemiany sodu 4 potesy (okaleni.a):

= ortoklsz K (Ala:l.ao )T _

‘'« albit Nl(AlBiaﬂs) : .
3. Glinckrzemisny uwodnions (minersiy nnt-):

~ kaslinit Al,.[(0H)g 61,0,0]

= montmorillontt Alz[(ﬂ'l) 281,0,5] « nH 0
- 1211t Kz(Ale' Mg} .[(on)ztusza)om].
= mlofan ®AL -0, . y 6§10, . zH°
4, Weglany: N
- k-:l_.cyt 'cnt:t.'i3
- dolomit CaMg (Cﬂs)z
= ankaryt {CeMg, Fe, Mn) (cog),
= sydaryt F.G'Oa
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C. nnunu zmoa

6.

7a

8.

9.

10, Hun:l.n:lany i ahn:z-ny soduy, potasu. wapnis, megnezu i zelaza.

- ceruayt ‘POGCO,

Sierozki: - -

= melrtkowitr Fas,

- p:ry: FoS, {ukzad krntnl.ogr-ftczny - nguhrny).

= markssyt Foﬁz {ukind krrsulognﬂ.c:ny - rosbowy),

= sfaleryt ZnS

= galens PHhS"

= chalkozyn ‘cu'zs

- chalkopiryt chasz
s:.arczany. ) L

= gipe 03504 . ZHZO
npaols.t.nglso" . 7H20

~ malanteryt F0804 N 7H20

= jarosyt KZBO4 . -3Ft|206 o GHZO
= celestyn S_rs_q‘

« anhytdryt Cas0,

~ baryt BoSO

Wodzisny & mdoretl.anki:

= limonit 30203 . :mzo

= getyt Fe 0, o H,0 °

~ lepidokrokit FeO{OH)
hydrargilit ‘A_I(DH)S

= diaspor uzoa . Hzﬂ

= hematyt Feztrl3

Chlorki:

= halit NaCl

« sylwin KGl

Foaforany:

= spatyt Cag [ (F,C1,0H)(r0,),]
- fosforyt (podulit) 3Ca,( PO, )

11. Siarka elementarna S. .

Wymiasnione powyzej zeigzki stanowl g przmznie cz.lé substancii ale
neralnych wezystkich wegli i sg Zrédiem popio2u. Oprécz wymienionych
Zwigzkéw w weglu, w éladowych ilosciach mtgpuj. Jeszcze réinorodne
plerwisstki, Wymienié tutaj nalezy: ind In, kadm Gd. tal Tl, baryl Be
1it L1, rubid Rb, cez Ce, ekand Sc, tyten Ti. chron Cr, %kobalt Co ’
itr' Y, nikiel Ni, gal Ga. germen Ge, lantan La, cyrkon Zr, molibd;n Mo,

cyns Sn, wolfrem W, oldéw Pb, lutet Lu, niob Nb, mieds Cu, sirebro ag
tantal Ts, uren U, eynk Zn, bor B, ’

e ——— SRy i
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‘Na: uwage zulugujo fake, 20 klark {procentowa nurtoté w ltolunlm
do umrtodn‘l w lkorupu zunuq) tyah purmuka- " uubetaﬂ:ji li.no-
ralrnej jest whzy. RIS L

- Zmigzak. pmtm u.adnuch ﬁ nubntlneja org.ﬂiczna 1uh II.I'IBI'III‘I.
uotnu oanlé wedlug wekazniks F = o254, pohzujge-go otnaunek zeawartodel
pi.um:l.nukéu llndonych w lehl:i.eh (g!i?oéc <3,4 Glcl - oubstancjl ‘orga=
niczna: M ) i cmuch (gmltoié - 1,6 G/ens - .uhst.ncja mineralna:

.“) frll:cjach mla [471, [15]. wediug tago wakaznike znt-w:l.eno sze=

.rag- pouinomtn piermisstkéw dladowych w stosunku do ngh. Dla wigke -

szoéci wegli w ZBRR pumntk!. ty- ozmgu rmiuzczono *e w naste=
puj.uj kohjluieil : -
'c.> >ea>s->: >uh>no>se>v>u>zn>rb

“ 1. . ] 1
a.s zlz 1.7 1.'1 C 0,7 0,8 o.s o*z ozo.baooa

-Piemntld. ] mtoé::l F > 1 znajduja pig w gldmj. organteznej czedol

gla. F ¢ 2 =.w Eineralns], Fbtozonu purmukéw w szersgu powinowac=.
twa moze olg odpod.odni.n zmieniaé, w zaleinodci od konkretnych fecjel-
nych 1 gooch.ﬁcznych warunkdw poutmnu uggh i stadiéw jego metamor-
Fizuu, 'Z podwyzszsniem ntmrf:l.zm dla wiqkszodci pierniastkéw dlado~
wyech wartodé . F. z-n:.ajm 31. 1 pubznnh ich- w szerlgu przssuwa i .
w ltl"llﬂ. eczgdecd l:l.mr-lmj. B .

" Polozenis pisrwlastka w szeregu poummctn dnjo oriantncjc o moZs
liwodoi Jogu technologicznego wkorzy-tnnl.-. Na przyklad dia pierwszych
czionéw ezeregu podwyZszenie l:nmentrucj!. pterwiastka mols byé otrzymane
w wyniku procesdm wxbogacania, s dla plerwisstkéw zamykajgcoych szereg
pounonet-n w wyniku zastosowsnia Wytopu l:onmrtoru-egn bgdz nzbogacn-
nia w drodowisku p}.ynny- o wyeokis) geetodct, ’

¥ tabeli 2.% przedstawiono w pmcontoch ntayl..l.m urtoici Imncen-
tr.c31 nisktérych p:l.arniutkbu il.douveh w wgglu,

'!‘ abeloes - 2.

" Skrajns wartoéci koncentracji wybranych pierwiastidw
éladowych w woglu w niektérych krajach, % ' -

P _ Plerwiastki éladowa ; .

Krad 5o wo | # | 2n ] cu | B | B | S0 | v [Co | Wi
zser' |0,50(0,10 |0,10 |0.10 [0,10 [0,02 |0,10 [0,02 | 0,20]0,10 | 0,02
usa |0,02}0,30 |0,10 |0,15 }0,01 [0,10 |0,20 [0,10 |0.100,10 (0,10
W-Brv=10,18(0,20 |0,10 [0,08 [0,01 |0.10 0,097 - | - [0, | -
ren- | - lo,01 |0,80 0,30 0,04 | - |« | - |0.08|0, [0,20
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Nie mozna bezpoérednic oznaczyé u-ﬂoiea. oub.tnnejl. mine ralnej

jsko calodci, gdyz wpromsdzenie ntod chesicznych spowodowsloby powste-
nis z niej nowych z!d.'zkét. a mtonnm.o sotod’ ftzyezuych do ru:'dzio-
lanie « jak jJuz u-po-nnnn - Jnt aale nlwt.cm.. R IPEL A “ s

" W literaturze. toehn:czmj podaje n:.. [17.313 wisls mm. z pnoe.
ktérych mozna okredlié zawartodé sulut-nnj:. lmnlmj. Trzebe jednak .
zaznatzyt, s wzory te majq ognn:l.nzony zuiu. gdy2 ey adskwstne tyllto
dla éciéle okredlonych zaglobt. nlton.tnt mtm-m dlas 1nnydh wka-
‘zujy znaczne odchykki., =

~ Ponige] podano -znreg mré- na ohl:lmnu martotc:l. mbstnc ii. -1-
neralnej w weglu: : - :
1. W.8, Krym

M= 2,20 A% + 0,555 o'.o.'s': (coz) - 0.1 (F;;zb':,‘) .
- 2,75 s‘ + 2,326 s“ o T {2.1)
2. 8. Parr : .
M s 1,08 (A+ CO, v+‘§1) + o.s‘g-srf {2.2)
3. 3.6, King - |
M" - ls...ns-'a.\' *- o.; é:“ + 'q.é. (cﬁz)‘ - 1.1.-('803);‘; .
+ (80y)gea1 ._o_',& ci® (2.3}
4: 8.3, Panczenko.

M® - A‘ + 0,625 s;“ + (coé)' (2.4)

Be AsA. Agroskin

MeAesS - X {2.5)
n-:,nanoms-ozo, (2.6)
“eil, :uh 0,338- 0,74 (co,) (2.7)

Ba czoqholtmtn Neru'csu - 441364

M 2,1 8% s 0psd, + 0,07 (eoy)® « 2,78 (%65 ) -

- 0,11 Fe0® {2.8)

17
7. nhk- Nnrn PN 86 « 0.4325

ﬁ'.znf-osa 008(60) -z.s{s -sm)-

",":'- 0.5, cl' - . oy : (2.9)
8. oW, .j';ﬁuml_:l N é;_ﬁ: mu.r -
.u,;_ :.1 A+ tl.ss::ir : - -_ ‘ (2.10)
"a 1,1 A .*"6_5'5'._f,5; '1) e (2.11)
9. RuA. Mott, cE : sg&;ﬁ\i.}.; :
| H-‘—"m A+o,ss'm_ (2,12}

Tabela 2,2

Przyklndm nblicz.n:l.e sub.tlncj.t limraln-j za pomoc. réznych wzoréw

S 1:31_'1
- S ‘Substlncja -Murllnn wediug . wzoru (%)
Lps|Popléd - —
. "~ lKing Krym |. Pasr | Tideswell, T:l.dumll. Mott,
1. o o R "{ Wheeler Whlalnr_ : Spuoner
1| 0,22 (12,26 | d2,08" | 22,85 | 12,45 | 12,07 | 123
-2 | 10,56 [13,40 | 43;40 ‘| 13,80 | 13,89 . | 1330 | 13,58
8] 3,761 4,86 | 4,48 | a4,89| - 4,24 | 422 - | 4,20
4| 21,90 29596 [(22,79 | 24,43 ‘24,45 | 24,28 | 24,24
5[ 6,267 7,08 | 6,79 i 24"' 6,97 | 6,81 ’ 6,80
6| 31, 16 134:44"' 32,89 734 17| 3449 |- 94,24 ] ssar

\l t-bﬂi 2.2. n oolu porémanu, przadanuono obltezom wyniki ze-
fnrtutei oubctincj:. lzmrdmj w lnglu za. pOIter nioktﬁrych Zz podanych
pouyzej mréu. _

2.1. DZNACZANIE Z\WTDSGI SIBS'I'ANCJI MIP!MLNEJ
Oznnu-nl.o zuwortoiei -ubnam:::l ninoralnej w weglu przeprowadza sig

wediug PN-?B/G-(_MSSS. Noras. przewidule dwie metody: sketrakeyjnag 1 obliw
czeniomg.. o



18
2.1.1. Metpda altotnkcyjna

. Znaaﬂa tuj -ewdy mloga'm nosbctm mru.ec:l.u rozpuszeza‘.l.mj eze—
13} aubat-ncj:l. nnanluaj z ugg].s k-hnnogo nraz Jeo oznaezan:.u. ktéro
przaprouadza s:lc z8 ponoc. kmu uolnoga :I. fluoronodoro-agn, D

W prébes: anlutycanlJ wigla oznacza 61g. zawartosé ll:llgoe:l (w‘). po-
pioku (A®) oraz co, w wgglanm:h [(co }'] W weglu - wokatrlhonnyn ozZna=
cza sip popiél 1 chlur. W popiels nhrgniaat oznacza ‘alg zawartosé sela=
zas« Majec te dane, uhl:l.cza Big zewartosé substancii. n:l.neralnaj przy
uwzglednieniu puprnukl. na zanhaorhouany l:uas solny HGl,.

2elalele- Aparaturl 1 przyrzgdy

= Lejek do aoczen:l_a‘. ktory jest '-pw-éﬂi_.dny na rys. 2,1.

Rye. 2.1, Schemat lejka do spczenia:
"1 = cylinder z wmaterislu kwaspodpor=
nega, 2 = . plytka ze spiasczonego glie
nu, 3 - sgczek, 4 - pierscien gumowy

A

Zlewka o pojnméci 200 n z pokrywke .
Precik do mieszania,
= Temolatr z d:ial:kg elnlntarna eo 1 %,
= Osiona temnotnl. ktéra z Jednago kofica jest zaaknigta.
= tainie wodna, - ..
=~ Suezarks ihktryuznn prézninwl. v
= S}oik 2 dopuonnyl korkiem lub naczyhko wagowe.
Przyrzpdy wkonnne sg 2 latornl:u odpornego ne dzislenie kwastw, a zwla=

szcze ns dzialanie fluorwiodom Moze to byé polichlorek winylu badi po=
11ety1-n. R

2-1.1.2. Odl:zvnni.ki -

- Kwas solny (HCL). cz.d.l.
= Kwas flusrowddorowy - (HF) cr.d.a.

PSR
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2.1.1.3. Wykonanie oznadzmu.a

nu oznoczania lllblt!ncjl. -s.noralm; pehun sig z prﬁbki nmutycz-
noj G-gramowy odwezke wegls. m' te, po weypsniu do’ zh-ka. zalews _
si¢ 5N roztworem kwesu solnego (HC1) w' sloécy 40 “3. W zlatcs usisszcze
slg. precik 1 terzemety w cslonie, l'o mykmm zlewki, uaioszcZs. 84 Jg
w leinl wodnaj o ‘temperatirzs 320 Sﬂ‘lt (!6 - B0%C) , Ekstrakcjg prze-.
prowadza aig przez 45 minut, -l:uzajq,c za-unaic zlenkt co 5 minut, Po
ekatrakcj:l. zlawke odotewin e10 X ‘kodnd na a0 lﬂ.mt W' ulu opatdnigcia
wegla na dno zlewki, Ciacz 20 zlawki prmuzn c:l.g ‘przez lejek do. sgcze-
nia przy uzycit ‘poapki m:l 3 tniu. spoadb, mbv oaad mla pozostal

‘na dnie. '.gi.al. ktiry przez: przypadek ‘dostal sig-na seczek. nalaiy

przmyé -woda destylmnq w. :Islééc:l B “3 4 przonuéé do zlawki, W przy=
padku gdy badeny ngiol zewigra ponizey . 0.555 coz[(coz)a]. w weglanach
ekatrakcji kwasenm ulnyl nie praspruusdz.l s:l.e. Ttki.o same czynnodci jak
z kmasem solnym (HCL) przaprpﬂadza sig z 40 cl hmsu fluorouodoronego
(HF). Daley, do zlewki z woglenm: dodaje sig 50 ow® KCl (1,18) 4 ogrzewa
na lazni wodne] tak,: Jak u-éni.nm powyzej. Ciecz pmo'un aig przez
lejek przy viyciu pn-plu vndnoj. Ww:l.ul pozoanty w zlswce przemyws sieg
3 rezy wodg, ktérg daklm:ujc #ig przez sgczek. Woglel przenpsi sig ze -
zlewki do lejka. przesywajec. go malysl porciawi gorpced wody dastylona-
nej w ilodci-25 cm™. Po 10 ainutach przesgczania lejek rozkiads sig.
Otrzymany krezek weglowy (po prnhun!.u) suszy sip razea z sgczkiep -

i piytke ze ap:l.eczonago glinn w ‘dlaktryczne) suszarce prdznioﬂo:j. W taN=
persturze 323 » 2°K/nln (50 2°c/ain3. przy. cidnieniu 3,5 kPs w ciggu
1,6 godz. Po tyn czas:l.a nqczek 1 plytke z weglem wyjmuje sig z suszarld..
1 pozostawia przez 1 gedz. ne wolnym powletrzu, & nagstepnie waiy z do-
ktadnoécu do 0,0002 g. Nastgpnie wggial przonoai sile do naezynia. Plyt=
ke 1 spczek po etarsnnya oczyazczaniu z wogles wazy eig z dokindnobcly
de 0,0002 ge -

2.1.1.4. Obliczan:l.n nyn:l.ltéu nznnczanu

Na podstud.o otrzymsnych wynikéw obliczs sigdza\wrtodé oubetancji
lineralnaj w qulu kamiennys w stanis suchys (M )} Za pomocg wzorut
. (m < _c.!) v

[(Fesz} L+ (uc1) * 1,3 A"(.)} 1-. ‘_ (2,13}

gdzie ) ad - mase odwaski wegla, przeliczona na stan suchy za pomoce.
wzoru
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Ca?a2URe ) (2,14)
-: - mesa otwezki Iﬁgli po ekstrakejl, '-przafl.:l.:zqnn,nn stan suchy
zs pomace wzoru ST

wg{100 - WD) .

.“ e

(FaszJ:- - ziwartoét ﬁmuirc;lm‘ za.uza w ﬁglu po' e’léstr_aki:ji przaw
7 -liczone na stan suchy za pomscy wzoru . L

-(FfSIZJe -[ 1-25 . (Ffzna). . i?ﬁ] 'W" k] I (2-1?)-:
(I-ll‘.':l.)".'l - zmrtutc chlorowodoru w moglu po okstrtkc'ii,'hr;uinzo.
| M8 os stan suchy zs pomoce weoru -
€1 - . 0 - 01.‘: - = 100 l ;l' il ’ ’ . ‘ - ':2.17)
(o Samae 0l Bow L L

1,1, ~ wspdlczynnik slukecy do prasliczenia zewartosci popistu
mlghmhnz:nni'any. St o

Afa(e) © Tamrtosé popiodis resztkowego (papiolu z wegla Po_oks~
. trekc)i posnisjszons o zawartodé tlenku zelazowego w po-
- -plele’z prébki wegla po eketrekcii), przeliczoma na stan
. auchy za pomocy w=oru, - |

d S . 100 .
A =| Ay = (Fog0,), = ] s % {2.19)
re(e) [ o 23’0 T IO0
przy crym puzmgﬂ.m syabole i wepétozynniki azneczeje:

»® ~ meda odwatki wogla, w stenis analitycznym, g,

" - wilgotnoké w prébee wegla, w stanie analitycznym, %,

; - masa odwatki wegla Po skstrakcii, w stanie anslitycznym, g,

W) = wilgotnoé prébki sralityczme) wegls po sketrakeji, %,

1,58026 = wspélczynnik do.pr‘z,;luzanu Fs .0, s FeS,, _

(Fe,0.), ~ zawartoéé tlenku 2alazowego w popisle wogla po ekstrak-

eji, % . i
A: = . zewartoéé popiolu w'weglu po ekatrakeji w stanie anali=
‘ tycznya, %, ‘

'1,02843 - wapskezynnik do przeliczenis chloru na chiorowodér,
61: - zewartofc chlory w wgglu po ekstrakcji, w stenie analityeznya,%.
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Dopuszczalna réznica migdzy wynikesi oznaczad, ktére wykonano w'tya sp-
syn laboratorium Prey utyeiy tych samych przyrzgdém i na tej pamej préb-
ce analitycznej wegls, powinna wynosié 0,4% wartoéci bezmzglednes, Wynik
koAcowy oznaczania Junt $radnig erytmetyczng oo nejmnie; dwdch réwnolee
gych oznaczah wykonanych w tyw seamys laboratorium, .
2.1:2, Metoda obliczensows ' .. .

e Zawartosd. ':ub&am:g.t uiﬂd.t_-rélmj ‘w wegle .kali.'on'w)n dla stanu snality=-
cznego (M) ‘= w % = oblicen 8i¢ ze pomocg wzoru

MY = 1,19 A" + 0,5 85+ 0,8 (CO)R + 2,8 5;04 .
£ q;s_u".--e.é s, % (2.19)
gdzie: A% - zawartodé popiotu w weglu dla stam snalitycznego, ¥,
R zewartosc siarks pirytows ] ‘w weglu dla atenu analitycznego, %,
'(I_‘:_Oé)'; ~ zamarto$é CO, w weglanach dls atamnu ‘analitycznego, %,
S0, zamertoéé siarki sierczenowsj dlz stanu analitycznego, %,

C1® - zewartodé ohloru w weglu dla stenu anelitycznego. %,
s:_- zawartodé siarki popiotowel w weglu dla stenu ‘analitycznego ,%,
1,133°0.5) 0,8; 2,8 = wepblcaynnikl przeliczenicws stosowans dla

polskich weglis



‘3. OZNACZANIE ZAWARTOSCI POPIOLU

Przez pojecis ?iﬁi. nalezy rozuniadé pozostatosé ekladsjgca sig
z subatancsi nine alnej, otrzymang po calkowutym epalaniu wggla w okre-
$lone] tenperuturze. Podczas spalenia wegla poszczegélne grupy minera-
Tow (patrz rozdz. 2) nchodzaca W budowe substancji ninaralnej ulegaja
nastgpujacyn. zmianom Cigls-- .

1, Grupa Etneraldw. krzeninnkowych w temperaturze 1073 K (800° c) -
‘watunki 1a§oratory1na - przaksztalca atomowg .eled przastrzenna. W tem=
peraturze 1143 K (870°CJ kwarc przechodzi w trydymit, Opal traci wode

temperatufzn 373K (100°G). W nyzszych temperaturach zachowuje sie
podubnie Jnk kwWarc.

2. Skalenie potsacue 1 sndoue (ortoklnz. albit) w temparaturza
1423 £ 1473 K (1150 $ 1200°C) ‘topie sie 1 ulatninja sie z nich slkalia,

3..Mineraty ilaste w temperaturach 873 % 41073 K (600 '800%¢) tracs
wodg. Keolinit w temparaturze 1073 K (aoo°c) przechodzi w sillimanit
AL,(ALSI0.)G., ktéry w temperaturach. 1373 & 1423 K (1100 & 1150°C)

w obeecnofci topnikéw, np. zalazs. przekaztnlca sig w mullit 3A13 3 *

. 28102. Illlt w tnnperaturach 1523 1573 K (1250 1300°C) traci po-
tas K.

| 4, Noglnny zachooug 91! rdznio. Sydaryt FeCOy w tenpernturach N
723 ¢ 773 K (450 3 S00°C) rozkiada sie na FeD 1 €O, 1 przechodzi w mag-
netyt. ktéry juz nie .ulega zoianis w uyzszych tunparaturnch. Dolomit
ulege rozkisdowi w temperaturach 1038 : 11868 K (765 ; 895°C). Kalcyt
GaCO; rozkiads sie w tomperaturze 1173 K (900°C). Powataty Ce0 W cbec-
noéci s0, przachedzz w Clso‘, ktéry ‘w uyzszych tunpcraturach ulega po=
nnunuuu rozkiadowi na Cal 1 803 o -

5. Siarczki zeleza {piryt, lark-avt) rozkludajq aig w tanperaturach

s 783 K (500 = 510°C) na hematyt Faz 3 1 80,. Siarczki cynku 1 olo-
-_uiu ulegajq rozkltedowi w temperaturech mblitonych do temperatur rozkladu
siarczkéw 2olaza, Natomiast w temparaturzs okole (ponize]) 1273 K
{1000%C} tlenki tynh metali przechodzq w sten lotny.

[™ Umdniom silrczlny (gip., epasomit, melanteryt, jarcsyt) w tempe-
raturze okolo 673 K (400°c) trecy wode krystalizacying. W tempsraturze
powyxsj 1173 K {9500%¢) nastepule termiczna dysocjacis bezwodnych siar-
czandn,
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Te \ﬂodorn:.lcnki. 26laza tracy wode w tnporlturnh ‘983 3 423 R B
(110 & 150"0) 4 przechodze w hematyt’ Fozos. Wodoretlenki. gl.:l.nu tracy
wode krystqh.lucyjn' dnpioro ‘W temperaturze. 973 X (BOU"G).

- 8. Chlorki sodu i potm (hll!.t. -ylntn) - tnp-ntum mn ®
(1ono°c) przuchodz. w sten lotny. - . o "

9. Fqnfoﬂmy w temparaturze okolo ;m * (ﬁd’ GJ ulcgaj. czmicl.ouo
rozktadows , lr.tbrv satkonnio lumezy u' lltupornumh 1573 mza K
{1300 =.1350%C), ~

40, Huminiany w ta-pornturz- ponyacﬁ 1073 X (890 ) tracy ngul.
Tlenki sodu 1 pnusu w temperaturze 1173 k (a00°¢) przaehodzq » stan
lotny, a tlenks wapnis 1 lagne:u pmehoﬂzq L thrmny. ktéra zleho-
wuje sie tak samo sk siarczany w mllnaeh. =

11, Sierks’ ulannnrm ” tnpcr.mrzo 717 x (444"&:) przochodz:l
w -nn lotny,
£ \n'"!ﬁ va miniﬂn jnt b-rdm zmnnyg Uutultn:.a przyczyn
tych ‘réznic Jant bardzo trudna. w'gla. ktére pmnnty pray. zalewach
wod stonyeh. zawiorsje poptt o podwyzszanym udzisle smz 1AL, 03, o
a znacznie nizezych iloéciach Fa 03 Cal i MgO. ‘Bkiad pop:.e'tu zaienis .
si¢ w ‘szerokich gr;n:l.caeh ‘SEZQZI-

sio, - 8 A 7
F.zns., - - i ‘.' 60
Cad .. = " 1450
Mgo - LK) 10
N.aq. x-zo-- 0= b
303 - . 0.-2-.1.5
_PD -ﬂ-:- 2

w tnb-li. 3.1 podm typowy -klad popiotu polskiege ‘wggle. Duze znacze~
nio ma jakosé 1 ilodé popiotu w weglu dmt.rennyn do koksowni, A wigc
zm.kazonu zlnrtoéci pupiolu " kokue ] 1! pouoﬂuj- szong neutlpnu
Ezﬂ:

- -pud& :I.J.oié pumuth Cw koku:ll ] 1.2 .ﬂ. . B

| = mzrasta dodltkm Zuzycls - koluu potrzobn- do dopmndz-nu popl.ol.u
do temperatury zuzh. o 0,3%., .

- zmpisjaza sig atosunek CaO do 81.02 e wudzto. Ibl:yn to na zmiang

rozdzisiu siarki w 2uzlu i 2elazie, powodujgc koszty zwigzene z odsiar-

czanul lurénkt. krore moZna przynémué do mzrostu Zuzycim koksu. o
ol’l + B‘a. -
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. Typmly ‘skiad m-iczny pop:l.u):u pohklch -9911 EZOJ

]840, - "51203‘ Fezoa Bed | Mgo | 50, Tnne ‘skiadniki
AE o] R TR {Geikelaa, pyag,

| R S B . 3 o | T10,, May 4)
G2W | 41,60 23,74 .:7.52' 8,39 | 1,75 | 6,08 0,95
ROW { 33,91 | 21,94 ] 16,84 10,46 [ 8,560 | 9.5 | . 2,00

- z-m.qaaza s:l.q wﬁ:m&é ndelk:l.ago p:la::a.

Natmuu ekutii rasty. zmrto!cl pupinl.u - mlu anargetycznyn przed-
aun.‘..nno ne. l‘vo. 3.1 E.‘lﬁ:l. .

3.1. oam:znus PDPIDLU ME'I'I:D@ SPALRJIA

nzmanu zmrtmi piolu matody spalan!.a przeprowsdza sig zgod-
nie z PN-72/=04512, Zlaada ‘te] metody polegu Aa caticowt tym-epataiiia
odmk:l mlu i nmrlhn!.u btrzylanego popioiu w écidle- okroélonych wa-
runksch, . .
. W Polsce uto-pm 53 mnmjuo utody oznaczania znurtoici po-
pioku w.weglus
- nt«od- ponol.mgo spnmnlunu I'gh. .
‘= matods szybkisgo -popid.unu wegla, R
- utoda -poplollntn mh n atnoofcrzn povd.trz. z dodatld.u tlenu,

.1.1. Aptr-nn'l 1 przyrzgdy
%—

- El.ktryczny phc -ufl.ouy k nmngnlntorn muzl:.un“cyn utrzy=
Senie tesperatury 1088 + 15 K (815 & 15°C).

- Haczyﬁka uyl:onme z porcolany 1ub kwarcu z dnem prnstnkqtny- o ta-

"kich wymiarsch, aby na 't om? powdarzchni dna przypadalo 0,15 g wggla,

= Ptytka cersmiczna lub -etalowa [ -z-rolu:ini 10 mn mioj-zej od

‘mzsrokoscdt komory piesca,

- Szezvpu hborutnryjm o dhrgnici S0 el. wykon-n- ze atali nierdzew-
nej i majpce rpiete kohce.

~ Przeplywomierz labor;toryjny do poniaru objgtodci przeplywajpcego
gazu z doktadnodcig 10 dn“/h (0,003 dm fa) (dla spopielanis w atmosfe-

‘rze powietrza z dodatkiem tlenu).
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Ry;a. 3.1. Skutki wzrostu z‘awartoéé:i. popiotu w ci'ggq'_-onnrgqtipznvp_-
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- ‘Rurka chromo-niklows - rys, 3.2 {dla slhopu;lmiia. w atmgeforze po-
wistrza 2z ,d__oda‘t-ki—u_ tlenu). R L T i

= Butla z tlensm technicznyn (dla &

popielanin # atmosferze powiatrza
-2 -dodarkien tleni),’

$10+12

=== X - — F
H+~—.—-ﬂ—- — . }.._.__
L—-'—-"l:——-z"'-————!"‘——'-"—————-—:ll'——-—-—-—-1:'--'--'-—""—':"-'-.—--'
= 0 70 S R R
' ‘ 350
Rys. 3.2, Rurkas dla spopielania w _-mbsferze powletrza z dodetkiem tle-
nu . =il

3.1.2. Wykonanie oznaczania

Ponumerowans naczyfika za pomocg farby ogniotrwataj uypl_-a;z__a.._u_;;e_iu temn=-
peraturze 1088 + 15 K

) (825 & 15°%), naatgpnie chiodzs 1 wazy z dokied=
noécig do 0,0002 g, : ‘

. 3.242.1. Motoda powolnego -appialnnia wogla kamiennego

Po pobreniu prébki analitycznej wggla | wymieszaniu, wsypuje sie da
haczyika porceslenowego: odwazkgy 1 & 2 g wegla, pobranago z 2 ¢ 3 miejsc
na réine] giebokosci prébki,’ Pobrang- odwazke réwnomiernie rozprowsdza
si¢ ns dnie naczyftka i odwaze z doklednodcis do 0,0002 g. Naczyfks wsta-
wia s1¢ do zimnego plecsm, umiesze2ajac je w strafie 2arzenta.

Piec nale2y rek ogrzeuaé,i azeby w ciagu 30 minut csipgngl tempsratu-
re 773 K (600°C), a po delszych 30 3 60 minutach = 2088 K + 16 K
(815 + 159¢), W temperaturze tej] odwazkg wypraxe sig przez okres
80 & 120 m:l.n_uf. Po tym czasie naczyhko wylmuje si¢ z pisca za pomoce
Bzczypiec na wetalowp plytke, gdzie pozoatawiea sig¢ przez 10 minut na
vwolriym powistrzu, a nastepriie przenosi do ekaykatora i chiodzi sig do
témperatury pokojowej. Po ochlodzeniu w eksykstorze, naczyfhke z pozo-
Stalodcig wazy sig z doktadnodcis do D,0002 g

Kontrol. spalanis przeprowadza sil¢ przez ponowna 30-minutowe praie-
nie w. temperaturze 1088 4 15 k(815 » 18%c); réznica mas powinna byd
anlejsza od 0,002 g+ Ja2oli nie otrzyma sig tiktegn wyniku, wéwczes pra-—
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zanie sig ponemis; m po 60 § 90 -mutneh (gdy si¢ nle etrzyms wyniku: 290
danago) pruzanu ) nj unpornurn rqulujc -n npul!ann Mr..annu.

3.1.2.2. Mstolll szyhh-.l.ogu .muhm -nla

Piec pa’ ogrzaniu do temperatury :oas * ISK (s&s % 18°C) fmuura nq
i na przadnxvq ‘dedankg l.ub odpnﬁudn:l.q komnlku Iln:p L] plylkq a-rua.-
czng lub ut-l.om. kedre)- wnary hnto- 8g ¢ 10 c@ lnhj-u od m!.a-
rém komory pieca. N- ptytce ustawis u:n nlczvl'alm z Mg i pmmtuu
w tym polozeniu przez 10 minut, Po tys cuun naezy&o z m; pm-
suma Big.Z predkoécu 1 c-fun do atrefy nlatc!-lgo amm.-. nzm.:z--
nis popiodu mozna wkonynaé tokze dla szeragy prdbek rdmcaénm. Fo
upiywie 10 sinut -przesuwa sig prbblu.. rxgd zZ8 rzgdu ﬁo strefv mtc.'-u-
wego zarzenis. Gdy wszystkie ‘naiczylike og W ‘strafie nrzanla. WHWCZ08
piec zamyka si¢. Naczybhks pozostaja W te-pornturn 1088 &+ 16 K (315 *
+ 15 °C) przez okres 40 ‘minut. Chiodzenie 1 wozénie wykonuje eiq jak
w metodzie pomlnegn apopulnnla nggl-. opieanuj powzsj.

.1.2.3. Metoda spapiolanu qula w atrnosferza po-:l.etrzn 2. ciodutkun
tlenu'_ : - o : :

Po z-stauitn:.u aparatnry _1|I= 0 pokazuje rys. .3.'p:|.e¢ ogrzsu elq
do temperatury iGBE » 45 K (815 2 45 °c), Na przednlg. écianke pisca lub
odpowiednis konsolke daje sig naczyﬁ\:o {naczyfika z ptytke) z odwazonyr
weglem, Nastgpnie powoli, w ciagu 10 minut, przesuwa sig do styafy 2a=-

: Otwor -
na termoelement

— —
- o]

Fiec- muflowy

Otwer na rurke
doprowadzajgeq tlen .

Butla
tlenowa

Rys, 3.3, Aparntuu dda spopielanis wegla w atmosferze pow:.atrza z do=
datkiem tlenu’

i
mnu. h-me mby megiel nis. up-ul oig ph-uuu-. Po za-l:nuclu
pisss .tmra sle dcptvp ‘tlani. Doplyw. tlm regulige siy w- teh -puﬁb.
byut ﬁ pu-uiu mj hu-ry mupnwdllo'o_.so 3 -9.75 d-
tlam » cuw 1 sinuty (0,008 ¢ 0,02 a¥e). 2 -

Mh {prmJ mm- ‘alg w pisce przex 10 umt. Po ty- czesie
zuvh aiq dnplw tloms 4 nyjsvge’ noezyﬁto z puu 8 pomotp szcrypisc
‘na -nh’- p&ytl:o.; L) ab -snuuch nu;ynkt utm 819 do. skeykators
kY po -ochioizentu ¢p tomperatury- po&oamj m z. doktednodciy do 0,0002g.
o Czan ipihm pribki 1 1lodé pot rzebnago thnu oraz iloéé oduazek
spalanych ustale (eig mdyumalm dla kazdago roduju apar-tnry tak,
aby uzysked uyn!.kl. &godnlu 2 wn&.klu:l. otrzynnyl:l przv pomlnyn dpopisla~
‘nig prdblu. !qgh- e LR

3‘1.3. wmm. mim

Zanartoéé pop:l.oi.u (A‘) " prébca mlityczna;l uegla obl:l.czl sig za
ponocu ll:oru ‘N BT .

A'_ '--;-‘% ._mo, s - B - {3.1)

gdzie: m1 - -na wpnznn-gn mezyﬁl:l. a9,
My = _mwsa naczyhks z odwazke; 9
. By = waws mczyﬁka z pomta}.oéc:l.e po prazaniu odwaxki wegle, g.

I Hajuiqkaz_nr dopua_zcznlm régnica wigdzy uynik-i_oznacza_ﬁ wykonanych
w tym senym laboratoriur z jednej prébki enalitycznej. wegla (w odnio«
gieniu do stamnw annli.tvcznegn A", o znnr‘toéni popiotu do 10%. powinna
wynosii 0,2% bezuzglqdnugo; a przy prébee: o zewartodci popiolu powyzej
10% - 2,0% wzgledne, lecz nie wigce] nid’ 0,5% baznzglednego. S

Natomiast mjn&akuzﬁ dopuaszczalna réznica niqdzy wynikemi ‘oznaczan,
wykonanych . w rétnvch laboratoriach Z jednej prébki (w przeliczeniu na
stan suchy A } o zawartosci popiolu do 10%, powinna wynosié¢ 0,3% bez-
wzglednego, & ‘priy. prﬁhaa ¢ zawartoded popiolu powzaj 10% - 3,0% uzglev
dne, lecz nie wigcsj nii 0,7% bezw=glednego, :

Za wynik przyjmujc sie indnia arycmetyczng. wynikow dwéch oznaczﬁﬁ
nyknnanych w tyr eamym labaratorius z judnej préhki anal:i.tyeznaj wqgla.
spetnisjgcych ny-agnn:h:. przedstawions powyZej.

W przypadku, gdy réznite migdzy wynikami oznaézaﬁ jest uigksza, na-=

‘leky wykopaé trzecie oznaczanie. Gdy to oznaczanie spelnn wymagania

wzgleden poprzednich oznaczeh, za wynik nalezy przy;}qc éradnip arytmety-
czng wynikéw tych trzech oznaczafi, gdy spelnia wykmagania wzgledem jedne-
go z iezutn:l.cjszyeh oznaczah, za wnik nalety przyjet érednia arytmety-

czng wynikdwm tych dwdch oznaczafi, Wynik podaje sie z doktadnogcip do 0,1,
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2. uzmczm:s '-ro,n‘.:wnéc: POPIOLY

Be2eds’ w’-mn‘ﬂ’- ogﬂlﬂ
%

Iloéc 4 skied popstotu mrtm w ngl.u oraz toplunu togn popiozu
wplyua;e istotnie na uzytkovanu qula. zwiaszoze’ - -wtm Famdowe J .
Niski punkt topnienis pop:l.nl:u przyczynia sig do szeregwy miskorzyethych
zjewisk w procesie spalsnia, utrudnd.njge tys salyll ﬂstﬂ.n o&spl-utach
piescéw i powodujec czgste ‘awaris,. Popu! tup:l.u:v sig w niskich tupera-
turach pouaduje. pigdzy innymi, zalewanis zuzlem rusrtdw, uszkadzania
obudowy pieca, utrudnianies obisgu pouistrza itp. - - R

Temperature tnpliwnéci poplolu zalezy od jege skiadu, Im wiecej po=
piot zewiers’ glinokrzamianou. @ mniej.Zelaza i alkalibu. tym punkt top=
liwodei popiotu jest wyzszy, Trzeba jednak. zaznnczyﬁ zs zjewiska migk-
nisnia 1 topnienia popioiu se bardzo zlozone i tutaj nie beds szczegdlo=
wo rozpatrywane. Zjawiska te prz-biegaje z pawnymi procesami chaniczny-
mi, gdyz skiadniki popiotu reagujg uigdzy sob; jak réumiez z produktami
rozktadu, . .

Oznaczanie tnpiinoéci poplolu ] laborator1u| ma na . celuy podanie weka-
zéwak, co do zachowania sip wegla w trakcieo spalania, Trzeba jednak misé
ne uwadza to, ze warunki laboratoryjne nie odpouiadajg w peini warunkom
przemystowym, A to dlatego, e préiba 1ab6ratoryjna jast'odpowipdhiu przy=
gotowens {rozdrabniana) i substancjs mineralna jest réwnomiernia wymie=
szana, czego nis mozna sbsolutnie powiedziei o weglu idacym do paleniska,

Przed podaniem sposobdw oznaczanie toplinuéca poplotu nalezy zapoznaé
sip z takimi pojeciami jaks tanperatura spieknnia, lleknionia. topnienie
i piynigcie popioiu. : :

Tempsratura spiekania t Joat to tampérutura. w ktérej rozpoczyna sig
nadtapianie poszczngolnych ziarn popiotu na grenicy ich zetknigcia, przy
réwnaczesnym zmplejszeniu sie wymiaréw prdbki (ksztat:ki) pqpiotu, bez
zmiany jej poczqtknnnj postaci. ! : :

Temperatura ®migknisnia poptolu (poczqtku defornaejt) T, Jest to tem-
paratura, w ktérej nastepuje pisrwsza zmians postsci lub nygladu prébki
(ksztaltki) popioiu (zaokraglenie krawgdzi walce lub szeécianu).

Temperstura topnienis popiolu (temparetura tworzenis pdtkuli} tg
jest to temperaturs, w ktérej probka popioku przyjmuje postaé péikuld,

o wysokodci réwne] poiowie sradnicy podstewy prébki (w przypadku walca
i szedcienu . ~ wysokodé wynosi 2/3 poczatkows] wysokobei keztaktki),

a keztaltka w formie ostroalupa prz.gina sieg tak. ze jej ﬂlerzcholek
dotyka podstawki, = o

Temparatura pl:ynuci- popioku tc 1nt fo t-nper-tnn. w lmiraj prébks
poploltu rozpiyws sig tworzps warstwe o grubodci rﬁnn-j 173 wysokadci
potkuli, obserwowensj w tempersturzs topnienis. '

Fflykt,dﬂﬂ’;kr??!’_fopﬁ},n;i'pqplﬂ!q prZedstawidno ns rys, 3.4;

8: T ",B '_:'t
6 F—{—}- ! [k

| I ; % : L
& i + 5 =1
e o .5 N
g - L I ! 1
B?LQ?O 1000 11001200 1300°C

1073 1173 1273 1373 1473 1573 K

Rys, 3.4. Prz
rektqrystyczn
aokoic prﬁbki

ykladnnn krzyuu :opnicnia popiulu E:SJ.

T T
e: t, - nigknigcta. ta - :apnioni-. tc ampsratury i

- plyniggip. H =wy=

Za n:glcdu na te-poraturc popiotu lozna podziolic uegxel na 1atno
topliwy - ‘trudno. topliwy. Wegiel Jest .wéwczas Zatwo topliny, gdy tem-

lparatura topnméei pop:lolu Jest. nizsza od 1473 K (1200° c). a trudnu

toplimy « powytej 1623 K ‘(13s0%). .
W tabeli 3,2, zeatawionn charaktor

y-tyczna tqnporatur to 1
popiotyu z polskich uggli.- : SR Y P 1“0901

ﬂ‘ T a b el a 3.2
Ch-rnktoryutyczne tenporatnry topliwoéci '
pupiolu z ueglt z polskich zag!qbi ClsJ

<Z-g%gb1e_;‘ Coe ":_.Telpqratqry . - IR
B ekn;pn;a';& ] lf:99“1°ﬂ;‘ tg . plynigcia te
e, 11732 1973'k | 1373 & 1673,k 1323 § 1673 K

(900 + 1100°C) | (1100 3 1400%) | (1080 3 1400°)

028 417K 1373 5 1673 K 1373 ¢ 1773 K

- (200%)- . | (1100 3 4500%) . | (1100 & 1600%)

3
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BeZe2. Marody mﬁ. tnpum:. wp:l.otu .
W

~Dzn.cm1a ch-r.ktorystyunyeh temperatur topl.i.mui mt‘u.wkmjo
sig wadlug PN-74/CG=04535, Norss ts pruuulujo dvd.a utndy: PR

e utodn b-zpmtndm.oj nhnme;:l,._-l"":, _‘,' r ‘ j. o

- matoda vn:l.kronknpon -

no.:z:mnn t:upnutur u.kmnn, t.bpn:l..ﬂh :l p&rnucu mu!u
stosujs sie Zartwnd Jadng, jlk 4 drm ntodq. " uhzmiu od wpona-
zenis lsboratoritm. -

Da oznaczania tupnrﬂury npuum pnp:l.n&u. gdy wyngmu jn::o:’ i
kunantacis fatogrnﬁunl pmh:l.m zjm-k- tnpl:l.uoici, atnujo q

tade uikrnskom

3. 2.2.1. ﬂeto:h blzpﬂ‘l‘ldﬂllj oburlm:u

" Matoda ta polegs na ogrzannu k-ztntlu. paptolu U patoc!. ootrutu-

w odpowietinis Srodowisky gazowys oraz ns ustsleniu ﬂ\.rlktof?ut?c:nyoh
:nmrgtur topl:l.uuie:. pop:.ol.u n. podstud.- ohurm:t po.tui. :rmgludu

probki.

.2.2.1.1o Apifntnrt 1 przyrz‘dy S T soon

- Piec -hktryczﬂy ktéry pnmln o:d.qgmé tuporuturg 1878 K (1 : c)
oTaz znponnié utrzyuanss érodowisks gazowsgo wokél prébki, Plac poudnL:n
pociadat ternorogulster. ktéry u-ntliuln ourz.n:- prtbki - elagu 0n
do tnpm--tury 1073 K (mn’c) i pmmz-j tlj tesporatury poninun zap-u—

- 10 K/asne S
pié wrzrost tlnporntnry ogrzswania o 3

- =~ Termpsiemsnt Pt, Pt = Rh, ktéry poiyczony Jost 2 -ﬂimltounrzn
lub samopisem; stutgcymi do podisru tempscatury z dokisdnodecig do 5K,

. = Urzgdzenis .tutann do przygotou-nia Ilusx:niny CO 1 °Co, W atosuriku
objetodciowys 3 ¢ 2 1 przopunz:znntn Joj prznz ploc z natgzanton okolo
A0 ml/min. ) ; .

- ::rna stuz;en do przygntu-untl k'ztlltak w poutoci outrualupﬁw.

o Muzdziorz z tiuczkiea wykonanym z sgatUy ,;' )

- Podatawka -yﬁonona z --tartntu. krory nis ralgujn z pnpiolc- u trak

grze iny, Pt). - - .

cie © wonis kszt:tzot {mullit, .tlpnek gl

= Gito okrggta ° trndnicy 50 mn z ecxkism ku.drutnny- o boku D.OES am,

- Fiytka (2 nilbaaskingn -zktn) do oblnrnleji préhki popiolu w trakcie
ogrzewsnis.

= Butla z CO, (j-tlli uyknnu:. uiq eznucznn&n " 6rodnlisku guzouy-
pétndnkuacm)-

33
322.2.1.2, Rodzaje érodowiek gazowych:
= utleniajece (o) - w powietrzu,
= péiredukcyine (or) - mieszanina GO 41 GO, w stosunku objgtodciowys
Ire,
= redukujace (r) - w tlenku wagla,

3.2.2,1:3, Wykonanis ozneczanie’

sPala 319 w tnnperntum 1088 + 15 K {815 # 15°¢) taka 1loéc wggla,
azeby z poplolu otrzymaé co najmniej trzy kaztattki. Poplét uclera sig
w moidzierzu agatowym tak .dlugo, ar cels ilosd pepiotu przeszie przez
gito, Nastgpnie popidél zwilia sig woda destylowang, roztworem dekstry=
ny bgd skrobi lub nawet guay arahskiaj. Jezeli sa kiopoty z formowa=
niem kszta&tek popiolu z tym cisczemi, to do zwil:ania nalexy uzyé al-
keholu etyluwogo. Ze zwilzonego poplotu formuje eig ksztaitki w posteci
cetrosiupa, przy czym jedns z krawgdzi ostrosiupe powinne byé prostopa-
da do Jego podatawy, Podstawg cstrosZupe stanowl tréjkat réwnoboczny
o boku réwnym 1/3 do 1/2 Jege wysokeéci. Wysokodé ostrosiupa nie powin=
na przokraczad 19 mm., W calu latwiejszego wyimowsnis ksztaltek z formy
‘naleiy écianki zmilzyd warstanka wazeliny. Uformowana keztaltke popioiu,
Po wysuszeniu na powlstrzu, umieszcza 8lg na podstawce i wklada do pie-
ca, ktory noze byé lekko ogrzany. - .

Ksztaitka musi byé w polu nidzenia. Pu unleszczeniu kohcdwki urzg=-
dzenia do pomiaru temperatury na wysokoécl ostrza ostrosiupa, pise rdw-
nomiernie ogrzewa sig do temperatury 1073 K (800° C) w czasie krdtszym
niz 1/2 godziny, W zaleznodci od drodowiska, w jakim chece przeprowadzid
sig badania. nalexy wytworzyé to érodowisko przez przepuszczenie gazéw
z natgzenien przeplywu obigtodel - jgk juz wezednilej wspomniano - wyno—
szacyr okoXo 40 ca /nin. ateby przyroat temparatury wahal sie od 3 2
+ 10 K/min, Im mniejsza jest kszteltka, tym przyrost powinien byé uigk-
82y i odwrotnie, W trakcie ogrzewsnia ksztaltkq nalety uwaznie obsarwe-
waté i notowad temparatury: spiekanie, migkniania, topnienia i p2yniecia.
Do obserwacii zmian postaci ksztaitki mozna uiyé lupy.

Na rysunku 3.5 pokazano Zmiany postaci ksztaltki wykonane] w formiae
ostrostupe,

Jezeli tempsratura topnienisa popiotu jest < 1773 K (1500°C), teo
dopuszczalne réinice migdzy dwoma wynikemi danej charakterystycanej
temperatury topliwoéci popioku (ksztaltki z tej samej prébki poploiu
wykonane w tym samym laboratoium) powinny wynosié:

303 Kk {30°C) - dia temperatur t, it

BI'
323 K {50°C) - dla temparatury t..
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e S0 toprienia - .. plyniecia

mieknienia - . -

Rys. 3.5. Zachowanié si'g ksztattki popiotu w postacl c'mtru}.upq " t_;zaé:.o'
ogrzewanis - !

Jeseli temperstura topnienia popiolu jest > 1773 K (1600°¢), to dopu=
szczalne réznice powinny wynosit: o
- 323 K (50°C) ~ dla taﬁparqtur t"‘~ itg,
343 K (70°¢) --ﬁl‘n tempsratury tas o )
Za wynik przyjwuje sig érednia erytmetyczna wynikéw dwich ozna’cz_aﬂ i za=
okregla el do 20°,- ' .1 - .7 o
- 3,2.2.2. Matoda aikroskopowa
Metods te polega ﬁl cgrzemaniy ksztaltki . poploiu w poataci waslca lub
szedciamu " w $rodowiskis gazowym 1 ustalentu chamktérystyeznyeh ‘tampo=
ratur topliwodci popiolu na podstawie zmian konturéw keztaltki za pomo=
cg specjalnego mikroskapu lub zarajastrouanych na kl;szy. fotograficznej .

3.2,2.2.1a Aparatura i pr'zyriedy o
s, Leitz); schemat takiego mi=

~ Mikroskop wysokotempepaturowy (Zeis
kreskopu pokazano na rys. 3.6. B« X . .
« Urzgdzenie do pomiary teaporatury {termcalement Pt, Pt-Rh polgczo=
ny z samopisem lub wiliwoltonierzen). . o - .
- Podstawks do ksztaitek (teks jak przy me

'tbdz'_ié bezpodrednis] ob=

serwacii). L ME .
- Prasa do formowania ksztaltek, p

1.5 « 10° N/w? (15 kG/cnZ). .

ozmla.jece uzysket clénisnia rzedu

©3,2.2.2.2. Wykonanie oznaczania
Popiél uclera sig w moidzierzu agatowym. Ucleranie prowadzi sig do-
tad, az cala 1lo4é popiotu przejdzie przez sito o oczkach kwadratowych
1 bgkuy 0,063 ma. Dtarty popiél zwilss sig alkoholem etylowym i formuje
w kgztaitki zs pomocs presy. Ksztaktki majg postsé szedciandm o boku
3 - 7 mp lub postai walcéw o wysokosci i drednicy rdwnej 3 2 9 mm,
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m;tg;?-;chm‘ 'ko“ pfk:::ko;u;w:kotenpqritumﬁgn Le:l..t_i..il'i 1 = Zrddio
‘ktyw, 7 = podetaika plat;holu ,'pB :lo:u;agrégk:"os R anagl e e anoedes
10 = I:a_ura fotograficzna, 11 - Datdéwks 52 -Vlupusz:;aze .'I.uata.rk‘n.
ratury S . e pa. - wekainik tompe-

Fo wysuszentu keztaltki ns wolnym powietrzu umleszcia sie fg né pod-
stawce 1 wprowadza do’ pleca mikroskopu, Piec mofe byc lakk‘o'_‘o'g'r"zém-/.
Koficdmcs 'nfnd_z.nh do pomiaru temperatury powinny sig znejdowad bli-
sko keztaltki, Jezeli keztaltks ma postaé szecianu, to promienis dwis-
tla powinny pnd_.& ‘prostopadle do _povp:.erzehﬂ!,' 'Jqdﬁ;J zé'.iét;ianak. Nastep=
aie, tek jak to 'Jé.s_t,--‘ instrekoji cbatugi mikroekopu, uat.a.w:.a' aig obraz
konturdw keztaltki na tls eiatki pomtsrows] w Srodiuy pola widzenia, Mi=
nimum dwia linie kénturdw hthhtki- szedcinnne] powinny 51; pokrywac
z }1niani siatks poili.aroﬂ,aj nikroskopu, Z kolet przopro;vadza sie ogrze=
manis (réwnomisrnie) pieca do ‘temperatury 1073. K (800°C) w cipgu 1 go-
dziny 1 w zaleznodci -od tego, czy bedanie nrzepmudéono';j'est w Srodo=
wieku redukujscym, czy péredukujecym, wytwarza sig¢ odpowiednie érodo-
wisko gazows, Lot o

Natezenie przeptywu gezu powinno wynosié 40 cnafmin. Piec, w dalezym
cifgu, ogrzews sie tak, adeby przyrost: temperatury nie byl wiekszy miz
10 K/ain, Jezeli popiék podlega wydymaniu ( érodowisko redukujgce), wiwe
czas ogrzewanis ngloz»;'prona!!z:l.é Z przyrootem temperatury 2 K/min,
w trak:_::.e ogrzewasnia kuzraitke popioiu naleiy obserwowai przez okular.
Fo osiggnieciu przez plec ‘temparstury 1088 K (B15%C), koryguis sig usta-
wienie obrazu do linii siastki pomiarowsj. Po skorygowsniuv moina wykonad
plerwsze zdjgcle, gdy wymegana jest dokumentacis fotograficzna. Ogrze-
wajpc dalej nalezy zanotowad tomparatury spiskenia, sigknienia, topnie=
nus i piynigcia bedi tez wykonaé zdjscia obrazu kenturéw kazteltki {gdy
Wyaaganas jest dokumentacja fotegraficzna).
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Zmiany konturow keztaltki szedciennsj podczas ogrzewanis pokazano
na rysa. 3.‘70

.A LLL LI . : :.. 6
i ansxsanczaRETa T
NS aunn naan
seailasanise aa) PR - BN
SRR e s ] ENEH | TG
Pocratkowy ts - "‘i‘: e
wyglad ksdnﬂki' : hmpuntmn . a0
o swalmmn °k mekmemu . :.-

Rys. 3,7 Zachnwsns.e sig kaztattki pop:l.ol:u w postaci snécianu v t‘-:aa:ta
ogrzewania ) ) . -

Dopuszczelna réznica pomigdzy wynikswi dla ehgraktefjrsﬁéznlj tog=
peratury topliwosci popiolu, otrzymana w.wyniku badania ‘jsez't—a_t:,e}g z."-‘t_aj
samej proébki L w tym ssmym laboratorium, ‘powinna wynosié 10 K, Jako wy-
nik przyjmuje si¢ $rednig arytmetycznq wnikdw dlldch kole;]nych oznar:zal’l_
i zaokrggle sig do 20 K. . . : S .

3.3, RADIOIZDTDPOHE OZNAGZANIE ZA“ARTUSGI POPIOLY ZA PQMOG$ MIERNIKA

IZOTOPO\EGO ZE szt.eh PROMIENIDWAN!A BEI'A i -
) Stoaowana E nastepujace radioizotopowe metody poniaru zawartnici

popiciy w weglu..polegaja uns na uykurzystaniu L3]: :

i, zjawisk transmisji :i. rnzpr‘nszeni.a promiunihwaﬂia X o energu.

AQ 4+ 60 keV, : : R :

B zjawisk rozpraazania pramieniompnia X0 energi:l. 'S & ke\f lub

o energii & 28 ke\f z: réwnoczesnyn m:budzanien rentgenpmk;l.ago promieniaa

wania fluoraagamwgnego 23.1.;25, o DR . --
S zjawiska’ wstacznego pronionanwania bata-

- Dwie plerwsze netody nie. b@dg w ninienazeg p-racy nmmana E) wzgledu
na zlozanoéc‘ ,gx‘n;eresawanych; odaylamy do bogatej. llteratury tet‘.‘hnicz-'
nej [4, 6, 22, 33]." Trzecip metode, opartq ne- zjuw:taku vrqtacznego pro—
nieniéwania betal pl, poﬁano poni:ej. o : Lt P

Ogélnia mozna powiedzied, ze w. metodach radi.omctrycznych wykorzystu-
.le dig zréznicowanie intansywnodct odd:uiymnia promieniowanas (X, D)
ze pkipdnikami substgncn organicenej i minaralnaj ngla. Efakt oddzia-
Tywanis pram:l.enionanu umdacznu atg w.ZRignie natgzenia prunientoua- ‘
nig przechodzgeego ub FORpreazonege od prdlakl wealas Equt ten jeu
wyntkign Elawisk auchadz“vnh m:.gdzy pmunmmntn 1. maxa;egélnyu..
stamami substangid.,

‘Prosieniowsnie , 'poﬁojic' fa_prébke; wniks do nm.trz 1. oddz:lllywujo
na ..I.ol:trony 1 atoay., W -wu:u tago odﬂ:utymnu czgatkd trnc. czné
emjnj energii. (Jonuoeja etuu} 1 z.ionuj. ll:loful‘lek proplglcji. ’

Pruumunnu. htdrc PO poutr.ej:l prﬁbki noruuzn rYry w ld.arunkach
mactwd! nu prosianiomnic pumtnu (padnjgee). nlz-ylu ‘8i¢ proaie~
niowanies utnznu mmmnyn lub ndbl.ty-. xmcn.ymoic tego promie-
ni.o-ansc- uhzy przndn mzyutk:ln od grubnéc.t uuruw oérodka rozpraszas
Jqugo i Jom ncaby atmj z, hmst grubnéc& mrnw prmdzi. do
uzrnntu !.m-mmm pruu:ana.munh rozpuazczonogo. Jednek poczawszy
od mj gruhom nie’ obssrmuje ' 81¢ jJuz wzrostu ‘intensywnigci, na przy-
k&.u ‘dla; pro-:umionnu i ze irédien S0g, - S’ wynosi ona 0,5 g/cm .

B przvpadku prdbki mia intenswmoéé pronianinuania Fozproszonego
quzn nlmh od Jago przuigtnej wartoded liczby: atononaj ponuwaz
wegiel Jaet aubﬂancjo ‘zkozong 'z rézaych qtonéw. :

Hetudn rad:l.mfrnznagn nmcznnd.a ‘nwarmic:l. pop:l.nl:u w. neglu noze
byc atomm przy. Iudaniach- :
e wegle w ztotu - ml: rozpoznmia zl:oza i ustllenio oplacalnoéci

‘Jege Skllﬂoatmal =

Do neglam z pnnzczagélnych przodkdn - caly n:l.uzania wegla
din ntrzy-an:u wng;mj npdlmy (pod -zglqdnn pereametrin Jakosciowych),
- nadawy. do poszmgelnych urzqdzeﬁ - col: regulacja urzgdz-d do

‘ uzbogaeanin dla ouagninu wyaagerych produktéu. :

- produktdu prznjic:l.nwch - eol- uyzmczanie aprawnoéc: technologi-
csz uazyn 3 srz.dzqﬁ ) .
v produlttén Imﬂcowch - csl wznauania slwtacznoéqi proceabw pr'ze-
rébki mechanicznej 4. kontrol:l. jekeder produktow kql’lcnwych. S

- Pomiar- wykonuje sie za pnnone pop:lol:onhrzn. lnérego zasade dziatania

ukludzio r‘étnioown puluzuje rYa: 3.8 :

Kouorya pdlurnna Kp(z) i konpmaacyjnu Kk(a) pusiadaje mpélna elel:-
trodg zblor:zg. l:tﬁr- Jest zag:um nqp:lectn F.) przaeimych znakach, .
Zrédl:a prnnionio-lnh Sr - 9. roznieszczom &8 na nspdlmj. dla -
komér, elek:rodzia.'.-czqgt_ki [5 (za Zrddtaj wysylane - se w kisrunku badsnej,
odpomdnm ufor- aney. prdbld ng]a craz ukiamnku -tandardu kompqns-cvjnc-
go. Ruzprunzom czutki P na badmsj prébece wgla i stmdarﬂzie l:ompensa—
cyjnya’ wtwarz-j. w- knnorach KP i Kh prgdy jnn:l.zacyjne. ktén piyng
¥ przeciwnych kigmnkaeh. Piynace prgdy 49 proporcjonalns do natqtal\
rozproszonych’ pronim:l.nwad. Wpadkcw prad, przeplymjgcy prznz eluktm—
de zbiorczg,; bedzie m.pc prnpnrcjonalny do zamrtoécﬁ. popioitu (aubntcn—
o3l n:l.urg-ﬂ:l.cznnj) w badanaj prdbce wggla. Ptynecy prad hdu;[e konden~
aator G- ul:}.udu hdu_ncogo. ktéry z kolai jest réwioczednis i-uzladouvnam
ny prnz opér £(7) = ryl. 3.8, 'w nyn:.ku cza.o uataln alg pewna wartodé
n;pttc;ta U admuudnjacn stanowi rdwnomgi).
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Rys. 3.8. Schemat pnpiololiarzas 1 - alement kompensacyjny, 2 - komora
jonizscyjna -poriarowa, 3 - komors jonizacyjna kompsnsujgca, 4 = ipédio
promieniowsnie, 5 ~ elektroda zbiorcza, 6 = badana prébka wegla,

7 = elektrometr z oporan R.1 kondonslturam G, B - niernlk

aniqciﬂ U na kondonnutorze c uklndu catkujgcogo ltaruje Frace
elektrometru {7), Wychylenie wekazbwki {8) popiolnuiarzn j.nt wiy: li-
niowg funkcjp zewsrtoéci popioiu.w neglu-"z

Tk wskazane zamartodé pop:.olu w weplu jeet oburcznnn bledn (np!yw
czynnikéw niekontroluunnych). Dlategn ‘tez w uclu -zwigkszenia dokiednosci
popictomierza stosuje siq metode zerowa. W tym cely standard konpense-
cyiny jest tak zbudowany, e w plaszociyinie plytki z plexi sg plyrki
aluminiows, ktére za zadanie meja ‘skompensowania réznicy ro:prqszeﬁ Wy
nikajece} z zewartpéci poploiu -w prdhce quln. W tya celu pokretienm
“kompensacja® - rya. 3 <9 = przesuwa sig stand.rd konponsucyjny. zhienias=
Jac jego skuteczng 11czbg ItOIOIQ Z" polu uidzenia trtdla._ktﬁrn Wy
syta czaetki ﬁ O N :

Gdy uzyskany Jednakowe rozproszenie od prébki i ltandardu. unkainik
niernika ustawia sig w pozycji “zero”. Wislko$& przesunigcie otandardu
jest proporn]onulna do zewartoscli poploiu w prébce, Na ryaunku 3.9 przed-
stawiono ‘ezolowe strong poploiomierze IMP ‘o :

MNa dokladnos¢ radlo-utryczﬂych oznnczoﬂ uptyu na zuianl skladu che-
micznego i ziarnowego wegls. Zmiany skiadu chanicznego pociggsja zs so-
ba zmisny skutecznej liczby stomowej, wpiywajac tym Bamya naﬁ;aiang.ha-
;ezenin_rnzproszpnngd promieniowania ﬂ « Na przykisd zmisna zawartesci
Fe (zelaza) 1% w weglu dsje efekt réwnomainy 3% popicku [ 53

n

) [—
)/
7

Rys, 3.9, wadok czo&onej pzyty popintonierza IMFh 1 =~ mikroamperomierz,

L

1l
IL

el
M
A

2 = wskaznik ustawianis standardu, 2 k
= pokrgrio KOMPENSACIA, 4 - przys
;éok CZUL0SC, § = potercjomatr ZERDWANIE DOKLADNE, 6 = potencjomafrzy
ROWANIE ZGRUBNE. 7 = wylpcznik KOMORA, 8 = uylacznik sieciowy, 9 - woh=

wyt panelu szufledkowego, 10 = standard zer -
- pojannik " azufladki g ngcy. 11 -~ panel szufledkowy,

Innyu czynnikien. ktdry istotnie wplyna na doktadnodé oznaczenia,
jest Zawartodd wilguci. Najnieksze wplywy obaerwujq ai¢ dla niskich za-
wartodeld popioku, nagmniejaze zad dla popio}u okoie 17% = co mq:na zZo=
baczyé na rys. 3.10. : g S

Substencja minaralna w wgglu nystqpuje w postaci. oddzielnych ziarn
i réiney wielkoded wprysnieé (patrz rozdziak 2), co jest przyczyna
przypadkowodci i niejadnorodnoéci gromgdzenis sig popieu w prébce.

W celu uzyskaniae repruzentatynnoéci prowadzi sig¢ wielokrotne miesza-
nie probki i wykonanie pomisru po ke2dym mieszaniu. Trzeba stwierdzic,
£8 natgZenie promieniowanis od zawartodci popiolu Jest . funkeja parame-
trycznrng, w ktérej parametr okredlony fest przez wielko$é zisrn., Efektu
tego nis moing wyel Lininowaé mieszaniem czy tel- n:l.alnl:rotnyw przesiewa=
niens prébki, mozra jedynie zmniejszyé go przez maksyralne ograniczenis
wyniaru ziarn w prdbce, Przy czye wymiary te bgdg réine dles réznych roe

dzajéw wegli i snergii promieniowania oraz réznych rozkiaddw wielkosci
ziarn,
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A=10%
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2.10, Zelezno$i migdzy bezwzgledng wartoéciq biedu oznaczel zawartosci
popiociu a przyrostem zawartosci wody AW

Dla wegll uziarnienie O 7 0,2 4 0 2 1,5 m» nie wpiyws istotnie na
Zmisny nate2enia promieniowania, podyktowens zmiang uziernienis (sfektu
ziarnowego); natomiaest dodanie bpdZ te: pozostawienie w prébce grubo~

ziarniste] frakcj: ekely pionej obniza dokiadnosé pomiaru, co pokazuje
rysunek 3.11.

S . D[mm]
0. 8 12 16 20 . 24 2B -

Rys, 3,11, Zalatnoic doéuiadcznln- ntqdzy znurnulizouanym przyrostem
zawertodci popioiu oznaczonym rediometrycznis a- uiolkoécia Ziarna kae=-
mienia D: AAR = przyrost A z radiometrycznych ozmczaﬂ Anz - rze-

czywiaty przyrost zanartoéci ‘popictu

3.3.1, Aparaturs i ﬁrzyrzady

- R-dionstryczny -1crnik IMP = rysunek 3, 9.

- Spezerks pozuulnjqca utrzylac temperature 323 + 68§ K(50 +5 °c).
- Taca wykonana z blu:hv ntard:sun-j._-

= Neczynia szklane o pojemnodct 750 c-a i odpouisdnio doszlifowanymi
korkami ,

41
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3.3.2., Wykonanis cznaczanis
_—_—_—-_,_—_—_ﬁﬁ

Dznaczanie przlprondz- nig zgndn:lo = FN-?S/G-MEET. Hetoda ta poh-
gs ba pordwnaniu mtqhnu pruunlonnu b N rozpruznmgc przu prébk.

wegla i przez umd.ryzonno ‘pRythy l:o-ponncy:m. Z.Iurtoié popioky
pdczytuje si¢ z wykresu, ktéry pradstuu nhm‘é :i-r:otei mutu
pd wskazania pytky &o-pomaevjmj. . P

z proby wegle przygntnmjo sie 30° prﬂbak ngélnwh a zmn:aie!. po-

piotu 3 § 30%. Z prébek tych nalezy pobné prébkd - -nnlityczm do uzn.-
czania nnrtndci papiolu matody rndi.o:l.zotopou. : a takie prdbl;:l. de ozna=
czelh zawartodci popiciu metodg spalunn. Proébki. te poh:ur. sig i przygo-
tonuje do sporzedzanis krzyws 3 uzorcovnnu popioln-uru (dhtogo,
metoda radiometryczne nie jest matods bczpoir-dnu). L -

W celu przygotowania prébki analityczne} do ‘oznaczania uahzy iredn!.q
prébke laboratoryjng. ktdra jest przygotowana z prébki ogélney,’ rgodnu
z PN-74/G-D4502. rozdrobnié < 1,6 mm 3 pomniejszyé do masy 1000 2. Po=
mniejszenia ‘moina przopromdué sechenicznis lub recznie. w tyn-colu. '
po usypaniu stozka = ngln 1 spieszczeniu go do warstwy o grubodci 10 cm,
pobiers sie z 20 aiejsc, rd-no-:urnu ru-iuzczenyeh 50 g poecj-. kté-
re zsypujes Sig razZem. .

Tak otrzymang prébke “glu .uazy sie w suszarce przez okr.n 4 godzin
w temperaturze 323+ 5 K (80 +.5 c). a nasteprie pozostawis w tompera=
turze pokojows] (w celu osiqgniqeu stany ralmong:l z wilgocip atmosfe-
ryczng). Po wysuszeniu ngiql Zeypu je sio do naczynia i szczelnis zamy=-
ka; jsst to pribka przaznnezonn de oznlcnn:h zanrtoicﬁ pop:l.olu ma tody
radiometryczng. - B . L R

Dalszym stapel jut uporzqdzan.u krzyuoj mmnmh pop!.olowioru.
ktore wykonuje sig raz ma kwarta w sposéb nastepuiecy. Oznacza sie zo-
wartoéé popiotu w 30. prdbkach wogla nctodu redioizotopowe oraz v 30.
prébkach metody ap-hnh. Wyniki zeotawia Bigp w tabeld 1 nyl:roﬂ_h sig
krzyws nzoroumm.l ZR POMDCH . j.dncgo z dwich sposobdw: - .

.1, Otrzymane wyniki dzieli oig na 6 klas po 5 wﬂlkdw. Dle knzdaj
klasy oblicze si¢ dradnig arytmetycang. Dalej, w ukiadzie knrtnzj.linkn.
na osi rzednych nenosi sie drednie arytmetyczne wynikéw zswartcdci pe- ’
ploiu w klasach otrzymanych: asetode spalenia, a na osi odeigtych = otrzy-
mane przy uiyciu miernike. Po wyznaczeniu punktéw przecigcis sip odpo=
wiadejacych sobie par, wykredla sie krzywa. Proponuje aig, szeby ns os8i
rzednych 1 cm odpowiodal 1% zawartobci poplolu (-. spalan:l.a). na osi

edcietych 0,5 ms powinng odpowisdaé 1 dzialce I:onponuey;nuj piytki
atandardows .

43
mr;ynujq: I.t.ll nljln!.-;luvr.h kI.dl’lt6I obl.uza uq 20 po-
uoe. m: p.nutry rdmnh kumj mrm-n:l.n

| RERE € )

gdzul'y -'nw_;rtoié pupiolu, _ﬂ' S 3
a s ‘wekszanie hmnnev;lnoj ptytn n.ndarduaj. am,

:!nyn probhn- Joog wmnnnh ir-dlu.-gn odehyhnu hmdratmgo

:o; ::mp ulunnu C dnnlj serii nlual'a pop’.l.ohnurz-. W tym celu

: ’:ro 1 przuonﬁmj (3 to upsnnn na pocz.tltu togo purugrnfu) po=

p,b" oh ol:nlo m v mh l. nykmug- po-ur n puoc; pupuloniorn.-.

nur:n:" ﬂlmlw. Fo ‘wykpnsaiu poRiiry,. weypuje n. % powrotem’ du naczy~
kiadnis sieeza, Czynnoic teinalety whonyw-é 30 rezj. Majac:

otrznm npr;aicl. ohucz- siy. indni. nryttnnxn. nrtotc nak-znﬁ
pnpiohlu 'l-(x) za’ po-oe. nzuru: .

(éf.a)

ndzigs ‘1. - dats mkﬁ.ni :pty:ka ltolpenlncy;lnaj. am
. ) lzl.ezbu poliarén. .
Hajqc ‘ndnu arytaetyczay: nl:;znli popi.ol:ouorza. poina - obliczyé Juz.

$redile bdchylenie kndratmn poj-dynczogo mknunn w danoj ‘seril zs
PCIOGQ wZorus . . .

s =] = (:-E)."‘nh o :
_1 - L. .
. 1-1 ks ] - {3.4)
Xy i.n-juknmrzo (3.3). L o

w ;mpudku gdy réznica. dnboh wekazai pnp:.oioli.orza jost (lx - X, € 28),
‘wiwczas oblicza sie dredniy’ -rytntycm. wekazaf i przyjmuje seig ?@ za
wynik pomiaru. Jezeli réznica dwich wekpzeh wisrnika Jost (Ix - %l >s)
wowczas nalezy wykonsé trzeci po-i.nr i obl.tezyc irodn:.q nrvtnotyczrzaq
wazvctkich trnch pon:l.nrén oraz abluzyé ilorsz (d) zl poloeq WZOoru:

’ Ix, = %)

:d'.. “m

(3.5)

gdzie : Xy = uuk-zmu p!:ytk:l konpenncy;lnoj, ktdre réini si¢ najwigcej
od érodnioj erytmetycznej wekazar, ",

= érednis arytrmetyczna wskazaf popj.ololniurza. obliczonn za
pomocy wzoru (2,3), mm, :

-= dradnie odchyhnia kuldratou pojodynczogo mknznnia w danej

serii weskazaf popiolomierze, obliczons ze pomoca wzoru {3.,4),
(TN
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1. Gdy d £ 1,82, fo przygnujo 8L¢ Za wn:l.l: wuru tndn:l.q -ryt-o-
Tyczng mzystku:h trzach wakazafh,

2, Gdy d > 1,682, to _eiykonuis sig ezhrty pnur t nhuun irednu
arytmstyczng mhnzﬂ tych pu:lqro- arnz uaraz (d) za pn-nq wZory
(?.:i .de d > 2.04 nm:u mkmni.a rétni.eo su m:juuou nd ind—
nie} nrytmetyczm; wkizafh x: odrzuc; -{t' i-ze nynd.k przyjluj- ou tud-
niq arytuetyczng trzach wekazah, . - :

- Sredni. bied krzywe] uzoreuunn pop:lolo-urzn. dlu prébol:' ngla
w atanie .nautycznyl (uk). nhl:.c:a sig ze polow mru:

| n% E [A'I (R) "‘1] } (3.,5)

R L "
gdziu n- - = liszba nznaczon, e
Ai(R) - nv-rtoié ‘poplotu w :.-ttj prébon (sun fi_wntyczny).
" oxznpezona Betody rodi.puuot ryczng,- B, ‘
A,_' . = zmmartodé -popielu " i-tej prnbu [-un an-luyuﬁp. ,
 oznaczona setody spalania; . ;

W przypadku gdy éredni bigd krzynj wzgrcowania populuinrza jtut

> 0,8%, przy zewartosci popiotu’ 8-28% lub 1,5% przy. zawartodel popilow
tu > 18X, umnt wykopuie: siy Matkm unlennu. anur -ykenuan
sie na prébee 250 g. hrtoié odczy:m na pupa.ohnuru nlnn:. ug e
wykres wrorcowania 3 ‘pdezytuje zawartodd popiolt w nglu._

. Dopuuezalna rétnice po-udzy wynikanl, -ykonnmi n tym --y- 1:-
boratorium 1’z tag u-oj préblu. mla dh stam -nlatyumgo A'(n).
powinna muté: v :

- 0,3% bemghdmgo dle “911 kol;uu:qeyuh. e

- 0,5% bezn:ql.dmgo dle wegli omrg.ty:znyeh. e R

-2 ox bozuzgl'qua dla pmrutb- z odp.déu. Sl L

Za wyntk oznsczanim prayjauje sig ir-dnu orvtntyczm wynil:én €0
najmnisj didch oznaczad, krére wkume sy v tym semym hhorltor.l.un.
z tej snej prﬂbld.. \'ynl.k zukr.gh tu do G, 1. -

3.4. CIQGI.Y POMIAR WI POPIOLU HIE!NIKIEM I!NJIOCE‘I‘R\'BZNM

csqgty puur nnrtoieﬁ. popu!u -:I.ornl.hin r.diun.tryc:ny- wkwnu-
je sig- mdtng PH-?Q/G-DASAI. ktéra zoloce =ugl? poniar w warunkach
pradukeyjnych dla wegla o uztarnisniw e+ 30 - lhtodn to moze byé
stosomana prry mntqpuj.uyeh bld.n!..:h:
= wegle surowego,. : : .
Sm n-dnuy. ktéra kieromn- Jut do pon:cz-gélnyeh ur:.d:.n ukhdn

przerébc_zego L m;lu‘ roguhe:i tynh urzgdzet dlas pzyskenis wymsganych
‘parametrdw w produktach kohcowych,

i
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= produkeéw Iwﬁcmch (kmsontrnon. pncruun. odpaddu) w ulu

ukuﬁmh -kutqemﬂct muuo-. E S

'“- okull.onh Jakom sortyasntéw lumllo-ych. o : BT
Poll-r eiqgty eharol:tufyu;c a2l tym, 2s w l:-tdq chu.n :.mu czuc

ntor:l.atu podhgn bﬂmin. ‘Zasada te] mstody’ pol-go ne tym, 2e -yl:nrzy-

otujo ‘g zlhtnué put.dzy zmrtodci. uulntum::jl l!.norll.nyeh » winle

kotcl; pmuniﬂnnu x lub p I:ton q -urzono -urniktu.

3.4.1. uoumu I:I.-rnlkn
Hi.orm.klu wkunuja u' pnhry z-nrtoici pop:oln ‘W ¢0 najaniej

30 prébkach e:l..ntwh. Pu:l.nr susi byé mykensny na -leu tego asmago

typu itey --3 klny z.'l.-rnon,j. Otrzymans wyniki zestswis sip tek;
Jex te ul:muo w; tabeli 3.3, Ramohgh Z ponieres -s-rn:.kuu z: kuduj
préhki m.'ghj pobiers II.' Jedng prﬁbk. ogdln.. Z kazds} probk:l. ogdinej
przvgoumrjo aig probkq snalityczng. W tnl: przygotowanych pﬂsblm:h qﬂtl:l.-
Vtycznych oznicza :1Q mlrto‘é pop!.oiu zs pomocy se tody -ulnnia T
(m-?g/e-manz. rozdziak 3.1.). Otrzymsne wyniki zawartodci popiotu w
stanis ml:l.tycznyn -A' n.loty przoll.cwé e zuu-rtoécdpopiolu " stanis

rcboezy- =af, Otrzynah: wnlld. nalezy zntln:l.c w udpom.ndniuj tubui.i
(t‘.bi 3-3). o

Tab'e la 3.3

Wzbr- tabeli do krzyws3 wzorcemanis

Numsr |  Wskazanis | zawertoés popiciu
. hol.i;llj - mierntkéw | oznaczania setods
prébky | . .plllni.l AT )

Corx3 .

.Majgc zestewione wskazanie sierniks (tii:. '.a) oraz u‘wnikz zawartoscy
poplolu ‘otrzyssne wediug. sotody spalania, obliczamy ich drednie arytme-
tycznp. ﬁrodnu arytmetyczna zawartodé popiolu w ﬂeglu w stanie roboczym

=AT, ' oznaczona wetods epalanis, jest obliczane za bonoc. w2oru:
"): N (2.7
i=1 . B o '

gdziu A1 - zu-lrtoié poplolu w i-te] prdhc- ngla, %,
n = l.i.ezb. prébek,; -
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Srednis -rytutyezna nkmﬂ -urni.h Jost chhum- n po-on.. -laoﬂﬂ

gdzln- ii - uok.:tnan ltlrniku dl- 1-t|j prdbkl._ S
. n = liczba prdb-k. g

Muj.e obliczony érednis .rytlotyczno :lllrtoié pﬂpln&u nr-z ir.dﬂt|

arytmetycang wokezafh nisrnika, nalezy nhliuzy: uipétczynntk korcllcji

ni¢dzy zswartodcly - popintu [ mk-nnu- .I.ll"ll'-l.kl. hp&ezynmlk lmruh-

cji (r) ohu.czn si¢ Z8 po-ee. mru._ S S L ‘

E(A‘ - &) u =D

):'(A'; an’ E“

Yimd . .. 7 1s1

s ...(jaf'."ei

Msjac oblicznny mp&ézwintli korslacii, nilm z tablic matematycznych
bedZ z tabeli . 3.4 odczytn wartodé krytyceng mpdtczymuka knrnlaej&
(q‘) dla poziomu istotnoéel (o), wynoszgcego 0,05, 1 stopni- nlnhody {F)
réwnych n=2; gdzic n jest liczby pobrenych prédbek.,. :

Taebela W

Krytyczne wartodci wapélezynnike gnrillcji
- w zaleznodcl od ilosci prébek

Krytyczne wartoéci
wepé czynnika kornlncji -
dla f = 0,06

2

'0,09692
-0,95000
0,8783
0,8114
©,7645
0,7067
0,6664
0,6318
0,6021
0,5760

Liezba prébek
. n-o

T EEEER LN

-
o
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 ede Tabeli 3.4

—1 1 %
a2 o o.s3e
. ) 0,6239

ELJREEI 0,4973 -
B 0,482
T1e 0,4683
17 0,4555
i8 - 0,4430
- 19 0,4329
‘20 ' 0,4227
25 0,3809
30 0,3494
35 . 0,3246
" 40 ' 0,3044
-48 0,2875
‘B0 0,2732
80° €,2500
70 0,2319
a0 0,2172
80 0,2050
100 0,1546

Jersli bezwzgledna wartoéé wspélczynnika korelacii jest mniejeza od
wartoéci krytycznei, a wiec (|r) <Iryl}. to wéwczas zalernosé migdzy
zaw-rtoéciq popioiu w weglu i nskazanien miernika ma charakter nisli=
niouy i krzywy wzercowsnis nalezy wyznaczyi metodami etatystyki mate-
natycznuj.

‘Jezeli (iry 215G ). to zaleznodd n;gdzv zanartaécia popiolu v weglu
a wskazaniem mierniks ma charskter liniowy. Wéwczas krzywa wzZorcowanis
wyznaczemy metoda najmniejszych kwadratéw, za pomoca wzorus

A(l) = b, + b,1 : (3.10)

gdzis:
n
YAl - AT (1, - D)
b, = =2
i n -z
12_1 (1, -1
=r
b, = A" = bll

Objeénionia jak we wzorze (3.7) 1 {3.8).
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3.4.2, Dokiadnodt posiary
=====—-—ﬂll—--

Odchylenh sradnie kisdrarows pojodymzugo po-uru -od krzynnj -WEOF=
comenis (s) oblicze n. za pomocy wzofu: S e

}:(“1) b, E(A")"- b’_EA;.lt

= - — % (3.11)

Tyl

A‘i'.

Bipd Sredni c:l.aghgo pontaru ('M) oblicze ele- ze pcnccg wzoTu

SM“W‘SW% | (3.12)

gdzie: s = jsk we wzorzs (3.11), " :
3, - biad pobrania i przygotowanie probki wagla oznnczania pe-
piotu metody spalania (PN=74/6-04502, rozdz. 3.1},
Bigd éredni pomisréw {s,) ~obliczemy zs pomoca WZoru:

1, by b, - tak 3-!:. we wzorze ES.:G).

-
= -ﬂ; % (3.13)

Bk {_\

gdzie: sy - jak we wzorze (3.12),
k « liczba probek ciaglych w sorii pomiardw,

3.4,3. Pomisr zumrtnic:. pop:l.o&u

Fo przygotowaniu wmrcomnego miernika dla d.nuga wggla ‘nalezy wy-
konaé, zgodnie z inst rukcja obslugi, poaisr.. Otrzymeng w uyniku pomiaru
wielkodé (1) nalezy przetworzyé ns zanartoéc pnp:lo]:u (A) przy nylr.orzy-
staniu krzyvai wzorcowanis, - o

Jako wynik pomiaru zewartodci popioiu w ::l.agl:yr.;h prébkech pojadym:zych

podaje sie zawartodé popilolu oraz bigd éredni {wzér 3.12)« W przypadku
pomiaru zawartosci popiotu w partii wegla podaje sig: dredniy eryrmery=
czng zawartoéé poplolu w prébkm:h ciggtych, bled éredni serii pomiardw
{wyliczony za poROCR WEZOrU 3,13) oraz zewartodé poplolu w peszczegélnych
probkach,

' 3.4-4. Kontm.u m Mﬁ.

mm mmh mtmzmgn naledy. mipnndzgi _zgodnie
z mtrukej. ma. Epr-ud:mu prmmumlu wig. puv kndaunm
mtnomi.u -r&e_rni.h prud 1.pe- rnzponpu Priscy oretk. przr dlugo=
tmtw pomisTER. co_mmlnj raz na doby ‘naleky wumnﬂ:té kONtTos
1y popmmdzc:.' irzénta. Wtym mln zudemlmj prtblu. ntnh: ‘pobisty.
sip’ jodnq prdbn ogbling, . mygwtnmjo % niej prébl:g ml:l.tveznq 4 SZna~-
ozh- umﬂ:ot& pnpinh ntdg -pahnn. nut.pn,n obl:l.ua au r62n1c9
niqdzv wlu.kan!. za M -zorlu i : I o

gdz:i.ol A; - msrtoié popmlu n pﬂ’nbea ml.ttycznej btrzyuna -etodg
'“M.l ﬁ. : e
) Ap- ‘zemiartods popinlu w prﬁbct cmio]. z ktéraj pohrnno prébl:g
“ogolag Iwnm:rolng., ‘etrzymana naarn.tkzol. % :
:Iezoli rtzn:l.ca ‘migdzy m:lk-:. 1Al < 2 &, to wnezne uzyskane nyni&i
nalezy um:é Za poprawne.’ n'.loall natomiaat réznica iiedzy wn:l.kall:l.
1Al >28,, to wiwczas n.laty 3 4 prdh.k cugtych pobr-é dodatkowo cztery
prébki- ogélne. Z probek tyeh prmntomé prﬂbk:l. .mla.tyczm, oznaczyc

w nich zawartodé pﬂp.tolu za po-oeq utody npuhmll i. zuunic " odpouu-
dnisj tabeli (teb, 3.5). S :

o (é.ui'

TI b e 1- 3.5

&Qr_ taboi.i de kmtrulilurm.lu g .

Data | Numer ﬂcnée pnpiozu Zawertodé pap:l.nhl Reznice .

prébki | w kontrolnej . - w kontrelnej - migdzy. . .
.. | prébce ciggiej L _prbbc. r:mi-; wynikaal
"mierzons miernikiem, | ozrsczona mutodg aF wa
\ - S ‘nplhnu.'- R A
SR % 2 ECEE A S 3 N R S &
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Z kolei naledy . nb:u.cm émdnu hmimeh ruma m;u'inuzy atr!y-r

nlmi W"“""' w8 m mr‘u.s

‘_gdzh aﬂj mm pspmm w 1—&3_ priheo dodttlmh Wm i-'

T mﬁ -_nhwu. Bi -
L A.u - xewartods popioiy w 3-:-; pr-élﬂa dnduhma nn-;m._n-
S0 sody rediomstéycEng, %e o R HEE
-Ponadta nalazy takse nhuczspé indnu bcmglpdnych ru-uc @k) l“dzy
-~uyn1hun1 ‘dla 4. p‘lﬂnk komro).nyuh pahraﬂych " ﬁnineh . przednich,
pmca mru"l-. : o

i

gdzias Apk unrto&é pep:wtu w lr.-ta:] préhm nrrzyaam mtqﬂq Jplhd-,
- m.n 5. : :
= zakartédé wpmﬂ - k-toj yrébu atrzvum radm:rycz—-'
Ria,. B, ) e
Nastepnu nnl-zv pnrdmmc tnunu utrmm z mrﬁlr (3 .153 1 ta.:l.s).
w grupin prhbck krérych iradn:l.a Jout uiqksz:, hﬂ\! eie unté prabok
(-). krérych hozuzglm rbsntea jear wigksze. pd’ mjwukln:] b-zuzglcd-
nej réznicy mtquuj - drigle] gruph. Z kolel M p'a:dc Irtbyeh
érodnia. jost m&-j-z-. liczy wig floéd prébak (b). krérych- 'bezwzgledha
réznica jest: mmivjexa od u-:m:nj-zuj ‘bezvzgledne] rdzutcy WYSTRRUJ G
cej w. p:l-ﬂuuj grup:.c. dezell (. + by <7, to weynikd otriysgne 2 po-
miaru -umilcm nalezy uznaé. z- ﬂobm M-l:. (n + b} 7. to mhzy
pmprmdz:bé puutéﬂu mrw-nio mmh. ‘

,‘ =

‘eyeh prm uto o ﬂ:zhch D
.,"" iz 6 g. Pr:bmwan u

_ h&nw -lltlallh m!aln ilolwnu:- 'A14 popraez. oxnacxanie . mrmécx
-pageitiiageaych olosentin Mornmuwsh ‘wkasnobes pnpiolu. = I
i epaed. a-t Ateszansing mmuwﬁ “akindnakon’ wegla, ktéra po=
zut-:o po am.lnp spolonu .ubluncjt orycnicin‘j. Jiux Jon predul:te-.
Rtbry . uoimlku oo mmtua sulntancj:. -mnralmj wquu)ueg w uq-
glu. jm m‘nﬂmy prrex dzm:nh utloﬂhjqu poul-trzn W wysnlriej
&uplmuru. ZNIM .l’lldﬁ ehni.-:zn.go paplodu ‘paliw’ stalych jest
mﬂudm dh prundh-g' prahugu réaﬂych pmnh tochnologicznych,
e pmkiad: npchni.l. qﬂm procuu m.allnophcsmgo. produkl:j:l.
eonmt&uhﬂomh 1w hudonlﬂwnh. RO 28

- cntko-tu mlm wpd.nlu uylu.mujo ‘sig W npnrcl.u ° ruzmry paw.atn-
I:n prznz rmum W‘lt atnpéw popiolu z mhnu:l agtaly’ nlkallcz-
nvch. z wdmtlmkm modu’ lnb Mmirsdnu armnn:le popioiu kvqnsani
fluormdoroml .1. .urkom. u.'w-. 4_1 prudlnu,iono -ehauc badaf

Pféhh pepulu do hd-ﬁ 3nx matqhdcu t omezmh zalllrto‘ci

_ﬁnpisiu -n-dj oplltnu { rozdz, '3.1.3. antnﬂmh prdbki pnloga na -
jei’ rutlre:l.n " umum mtm 1ub nq.utbm da Ziarn przechodze=
) ww Hnu prébk!. nie pcunn. byé -nujp

'R wamﬂnu zqylmw- mzwmr. L
W przypldlw o:mmﬂ mrtuict tréjehnhc u.rﬁ.i. wa mtod. mm

£ rvm, 4.!.3.2) orlz prmnu-n mol:uj =a-p.ratum (mzdz. 4,131}

prétike do tyeh uzmez-ﬁ pomn- nué mapg ‘co n-,t-n“:l 1 -0
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nr-ouguhtor poz-lthcu m utr:vnm ltah
sis do 1973 ' (1200%), Aub: palnik deuthewkomy. . o
R Tygul plitymw #ﬂ}“miﬂt an - 40 ua = pnlm,-n:

2 Azonn sadm fu-naa) cz d.n. 2

- Kwag’ solny II»I:&} cx.d.a. {1, 18). razewst & .

- Wsaghn sodm (NozmsJ CZatabs, bazuuﬂwy. npreu:kmny lwb miseZH=
nine rémych nas’ upglmu sodﬁmgo CEZeBsBa, bezmodneigo: sprqozkmmgo
1 neglanu pm:nomgo (J(écﬂ ) :z.d.l...bﬂﬂﬂﬂ "‘-tpruazkmga.' ’

.3.:..2¢ Stapunia adnazki pnpi.ul:u 1 przwammso rulqrdm do b:ndaﬁ

C 2 przygn:ounaj “do- bldnl'x prébki popi.nin {rndz. ‘.ZI \odﬂlh ai.g L wg—‘
iu platymmyl ckolo’ 1g z dokladnodcin, d¢ -0,0002 ﬂ. Nﬁtmu 6= B g B
Na,C0y miesze 8ig. z 0.1 g Nuﬂos 1 wiqknzq. czqié tnj 'hozmiuy lzczy
z odnuqu popiotu ™ tyglu, a pozo-tnlq caeici. pnltryn poniprzchmm -u-
sznn:l.m " tyg’.lu. Iloié auhltancjx ™ tygln n'u pmﬁam tyé -i.tluu nu
% Jago wysokedcts ‘I'yg:lsl fidledy. przykryc po&ﬂm i mtmﬁ 4o p:l.eca.
Stapisnie dubstencii mhty mdzié iz de nzvikanh phmmn l‘h)pu .
(unpcrttur- pisca 1173 $ 3273 k (900 3 “4000°6)) 4 pmu:iﬁé tak Lz :'
znuny tomr-wry pruz dkoln 30 -.’m. Po_zakeficzreniu. Otlptﬂ#t t'nsal.
nnluy ochkodzié, mmrzujqn [ Uﬂtr'ozn.u w wodzie - ﬂlltylmnl:]. uwazne-
Jtc- lbv wda nie dostake sty do n.trzn “tygle. ﬂiﬂmu tygiel ukhﬂn
sig do zlurkt pojonm&ci 0. u‘s. przykryis lejkiea i. -ptugm;o stop .
przy, utycu B0 P omanii- -oimgu &5 + 1)z ’tnlu i M pekwx. Fn w-
lugo—nm tmol - pokrynky 1 hw: nelezy wm-yé wody: mhn-no.-
m.r.um i dn fézﬂnm w zhm. Rmhﬂ.t =z przygoto-n;n roztwos
u da; ‘badaf wmjo Iil razt-ér do ihpnj prdhy. ‘suﬁ.mﬁ poddql
u@ un Agdezynrﬂ.u. bez: wmﬁi 'pop:lohl. . dalhzy !ok nu\ppmuu :

:ut -nalosi.czhy.

- mm Mﬂq m) oz.d.c.. grmulti.

- 3.2.—3:
*b'-‘d‘uﬁg’:,- ;

z mwaj prdbi::. pop:l.olm odum nu ) tyglu okolo n.os gz dom
um. -do B.bmz ‘o Pokryn wlg :,l| nﬂm mdorotlcnku sodowege
(okes 2'g) 1 um- Prank 30.min w. piscu. Dgrzanys do tuwntury a7 K
(800°C) . Otrzyuny stop ehtodzi ‘siq do temperatury pokojoie ], mieszajat
go. ‘od ezmado é!m Tuches wirowym, Do nchlﬁdzonogn stopu dodaja sie
olmio 26 cn mﬂy X puuttin D, nujlnhj przez. ‘jadng go:&tat. e nad="
-lspie] prm caly | noc, Nawtepnie caly ziwartobé. "tygla nalesy przeniest
do zlewki o pn:[motci 00 u3 mra;qe-j 400 ca wcdy z 20 c-3 oz~

e mm ‘pnp:l.ntﬁ 1. prz_ otm raztméu do

.tmru kwasy nlm.o “przy czy- ukywajgo tvgh ns,u:m-go u-lozy uwezad,

aby nie-zetkned sty z kwasem. Roztwor przsuou sig do kolby panurouej'
] poj-noici 2000 “3' mynj uprzediio Toztwores kwanu solnege.3 md.,
dopelnis mih do kreski, misszs i pozostawia do zniknigeis zmgtnienta..
tm:nucznu otrzynny roztwir przechopuia’ u.rdh mu.lmiqcu prndo-
stewanis sig krzuimlu do reztworu w butolk-eh polueyhm-ych. Réwno-

legle prznotuu;lt uo mztllér do ihpn; Pﬂ'lh*h z- um nie: znnternja-

ugc odmtl:i pap.luu. g -

4.3.3,1, Przyr:.dy AL .
_‘- -'rygnl lub pnrom:.a pl.tvnou ] poj.umil:! okoln 5D cna.
4.3.3.2. Odc:yﬂnl.lu. 1 mzt-ry

‘- Kvas . -mtuw (mos) u.d.n. (1,42)
T -Fluorowsdorowy (HFJ cz.d.a, (1, 13).
= Kngs  siarkowy (Haso4} czodoa. (1.84), roztwsr 1 + 1.
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5 T P mﬁum mﬂﬂi popioly

4 przmmj lh bodd prﬁbki. WMM oOwatyE w byght prhﬁ
tynowys. {pnrmtcv) okoh 0,400 g 2 4 D,0006 g 2 M‘ do O.Wﬁz -1
'Hut:pni.o nalezy do tygls (mmuy) dodad 1,5 ou mmn kinasu
aurkwqo {1°s 3} % okode 10 ua lu-w !lwﬂmrmm. Tygn!. usiew
szeze Bde. ‘na, zadni’ mdnaj odpuromgo mme czebt kwest: ﬂwomdbro-
wogo 1 dodaje 1 Gla Koy szotomego, Neluzy nadal ogr:uvné ‘at o’ eat-j
kowitege uauuuch dyséw’ tr&:tlsnku aisrkiys Tvg,hl (wmaa) z uvm-
toscig nalety ochiodzié, - dodet 3 al3 kwasy :zotmgo i okol:o 20 e ‘wody
destylowansi 1 ogrzewad ma- aini wodnaj przez 30 win.. Nestgpnie zawar=
todé tygla prisnodi sig do lan].by 0 pojunoir.-i 250 cls. chludzi roztu&r
do tc-par.:urv poko;lonj, dopnnu woda do kireski 1 nieazn. . _; .

w znigzku z. aozltmlﬂ.g przachodnn!.a alkiplidw z8. szkh Itolby pmua-
rona; do roZtmoru ‘do’ hldnﬂ zmartutn:l. tLonkén aodow-ga i potasowego.
nalezy oznar.uc w dru.u pr:ygntowanu nztmru. sztwér lub ‘Czeéd roz=.
twor‘u przeznsczong. ‘do oznaczanis ‘alkaliéw (25 cu®) nalesy przoehowvnc
w butolce 2 pol:.utylonu. Révmnlogle hrzygotﬂwje sie roztwér, do 4lepe)
préby, bnz uzycia odmk!. pop:l.otu..

4-4. { ﬁCZANIE STRAT FRZY PRAZENIU

Dzrlaczm:l.o ltrat przy pruzeniu polega m prlttn:l.u przygotoulnnj do
amlizy prdbk:. popiol.u do stale) masy Oraz né ungom oznacznntu ubytky
nasy badane] prébki. ‘Nalesy zsznaczyé, 2e nisktére popioty prznnyalm
po prazens.u wyk-zujg przymt. & nie ubytok hndnuaj préhki.

a4, 4.1. Aprstura i przyr‘zgdy

- Plac alaktryr.zny, pozmlajecy ne mpium pomtrzn, nypooatony )
w termoregulator: pnzu-lajgcy na utrzymﬂte atahj tnperntury iges 25 K
(815 & 15° %c). g

- ;ygial porenlanow. platynony lub kmruuy. o po}-nnalu okolo
40 cl .. .

4.4.2. wykonmn oznaczenia

P4 przygutmnej do annlizy prébki’ pcpiotu {rnzdz. 4.2) nolezy odwa=
2yt w wprazorryll do . stalej masy tyglu-1 g popiolu z doktadnoscia do’
©,0002 g. Tygial z prébke prazy sig w plecu w tempefaturzs 1088 » 5 K
{815 » 15%¢) tak diugo, ax réznicse ligdzy dwoma kolejnymi wagenismi bg-

dzie mniejeza niz 0,0004 g. Str_nty przy prazeniy poplotu (x) oblicza-
sie W prpcentach, wg mzofu: .

a7

(4:1)

.z ﬂmkl ﬂrin!n puod prageniee;
__tnh z pribka pepioky

rythatyuuj m:lkdn
Rétn&et M.de L=

Kems: dibgh rémoleglych i i
nn ’ ”. nzme " nu poumu byé u:gluza niz 10%- wyniku'

44*5'}1.5' mm-m ey

; cun:umio :mrtoic.t &ra_ni.mk:. pnhga na wtroeaniu kwasen. so).nym
,:‘: ) Mrmmg* oz mrnm do burhﬂ, adpnromn!.u i praznni.u ‘najplsrn
L u. kwana krmovngo. a nntqpm.a oudu z Inuﬁan fluorowodnro-

w0’ pomlarzs mes. “ﬂv-nvch oeadiw 1 ebl:.czo
wartoéci kr:aml.nnu » muu. s ﬂiﬂ na t.J podsuwie za-

4.5.1.1. Aparuura it przvrz;dy

m P:.ec chittryczw, poznlujqcy £y wynung powletrzs, zaoparrzony

" t'rlofmh“r' ml‘im n. ut
mnnu
sta'do 1373 k £2300%). .. . stekag temperatury w zakre-

ﬂutﬂ“ Iﬁdnl- : . o
- Tygtd pht\mow o poj-mici 36 = 40 un z pokmke-

4.5.1.&. Bczynnﬂa. 1 rnztmry
- Knaa flunromdorqu (HF) ¢z.d.n. € 1. :3}.

~ Kias u-rkany (sto‘J ez;d.t. (1.841. ruzt;uar 1 * Ae

- "'"" “lnv (mu e2ed, “49,, .
eonrn-,,, o = * roztiwory. “m-ﬂrucmeow 1 tepro=

4.5.1.3. Wmma ozmezan:u : o '

Upr:adm.o przygutonlmp roztﬂ-r do b-d.n (rnzd:._4.3 1} nalety cipsro=
:aa do . sucha na- lntm. Iodmj. Pazo-nh L2 zhn. substencie zwllia sig
wosen solnym (1,19) 4 odparumjn do- iuelu. czquéci te powtarza sig
duul:rotnu. Oltnmznq pnmuhoic - zl-m suszy. eig przez 1 godz »
suszarce w temperaturze oilo,lo 363 K (110°CJ. Po zekoficzenin suszenis -
zlewke z wh-unq:[a ‘nalesy . -ochiedzic, nastepnis zwilZyé S0 cu® kwasu
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so.’l.mgo (1,19) -4 u:uuus wnmu- ulshnyl ruw zon “S nor'-
ce) wody’ deuwlwnej. Otrzm <rmm n-!.m mnwzyé pruz tndni_
-sgczek do - -kolby pumj 0 mjunuiet. 400 . uaa Zieovke nlhtr przuyé i
gOrgCys 1-procent owyR. TEZtwoTen kymsy Solnego -Maoe:mu"’

ng.l: =z uczkm z oemien. kuasu bm przmﬂ. ia and drugq zlu-
kg i prunyul ‘vond: na Amku mjpw roztm kmu iolup z ymm-f

m:l.n aleﬂu tak diugo, ‘6t und atBnls 8i¢ Iu.-ty Y m!'pnu. kflka ra=

2y, gorm wodg dutylmnq - hemj ohjqzm:l 50 na. Pru“cz z prie=
.wywanh odpnrouu}l aig w. drogie} zlm, Eilie 28 t. huu ‘wplnege - -
{1,19) 1 rozciehezs mo o gorgoes. wody- ‘destylowsns] pr:y M-aneumy-
mipazaniu proﬂk:ﬂ azkl-nyl. Dtr:yamy razﬂlbr ﬁrlugea sip pruz L
ércdni sgozek do lmlby posiarowe] o pajumic.t 50D cm wztmm uzy-
skany- przy pd.nrmzy- sqszen‘.tu. Zawartohé koJ.by n:upnhlu -iq de kmk:l.
m-procnntow- rﬁztwnn Igmu ul.nogo £ pn:aunh sfl.q do’ nmu.ﬁ
Al,Oy, T10,, Fezos, Ca0, " MyO, 80, oraz P a (rozum- A). i :

' Drug& mgezek z osaden. przesyws ah :nk uprudlu.o 1-prno|ntm- m-
tworem kmu solnego 4 gorgey wode dsuylo-ana. Obydwa uczki 2 “osaden
kwasu krzmmago uminszcza Elg W uprzadn:ln wpraznﬂ\n do- ltde;] g8y '
tyglu platynpowya; siszy sig 1 estroznie nna].n w piscu, uwazajgc, aby’
sgczki nie :gpalaiy a‘.L' piemisnien. Po apalon:.u ‘sgczkow, unpuraturq
pieca’ podmu t:l.g do 1373 K (non"cJ i eaad w tyglu prazy u:l.e przez

30 min, Tygi.nl po ny:]qc:.u z piloce ehhdﬂ an ‘najplerw na powxqtrzu,
naatgpnia w. eksykatorze do tunparntury mkojomj i -a.*:.y #ip go ("1)'
Wyprntony i ostudzony tygiel z krzcu.onkq zﬂilh pig kilkoma krople=
mi roztwory kwssu n!.arlmnugc (:I. + 1)1 5 u lm-lu flmromduronago. '
Zawartoéé tygla: udporowwujb sig do zan:l.ku biatych dymbw tréjtleniu -
siarki, cnh czynnoéc pmurza s:l.g drugl raz, s nastqpn!.e tygiel praty
sie w piecu w talp-r-ttrr'zc 1373 (1100°C) przez 10 min. Po wyjeciu -

z piecs’ tyg:lml chtodzd oig do telporltury pokojowa;l nn:]p:l.aru na pou.la-
trzn. potem w. ekayketorzs i waty (nzi.

Réwnolegle z oznaczanism zmrmici kr-znnionki w préhc- pop:l.o].u ozna=
cza e1g zawartodé krzemionki w odczynniklch ‘uzywanysh. do oznaczan:l.-.
Nalezy postqpon-é qmk przy oznaczeniv. krzemionki w prﬁhea. uzyun;jac Jako’
wyjlciomego Foztworu przygotomanege do dlepsj préby (rozdz. 4.3.1.3).
Jezell konieczne jent przygutoml.e roztworu do ‘élapych préb de sznacze-
nis Aléo . 'r:az, Foz 50 c.n. f190, 503, ons n-l.a2y post gpowss jak przy
przvqetmniu roztwery A, hcne przesgezs z praﬂwlnnu oa-ddw kwasy
krzemowego w kolbie pu-hro-aj [ ] pojelnuéc:l 500 cua. dopolml.n,joe do
kreski- 10% roztworem kwasu solnego, ‘Jest to TZN, roztwér B,

4.5.1.4. Ubl:l.az.nh wnl.lm IIIHIG!!M..
Zlmrtnié krz.ﬂmkﬂ. (smz} obli.cu g w

procentsch, wg wZaru: |

":( 4".1-"_3

_-'-1-- m oﬁdu. po odﬁ.rmniu qu dndutku kunu fluornmgo, 9,

3 2' - nu undu. po odparomniu z dodnl::l.u Imnu fluorouadbroingn 9.
ny = ABSS oudu otrzynmgo w Clnpoj prdhn. g. e

" = mase odntl::l. popj.ol:n. g. S

_.Ze wyru.l: koﬂeow nznacun:la Mhty przyue 6r-dn:l.¢ -r-y:netycm yy-

n.‘.kdw co mjlml.aj dndch rd-no.log!ynh oznaczafi. Dopuuzczllna rozhau
ngdzy -yn:.kau oznnczal'l prznduuw.l.n pond.znzu t-bnl-.

: - T sbe 1 LR 4,1
.. Zawareobé - Nljw:lqkau dopnszcz-lna rdtnic- -
~ krzemionki. .
"..-w poplele - | migdzy uyn:lkn:l. rénnolo-_ -l.gdzy lu n:.lr.ans
Tz wopgla gtych oznaczah, wykonas= - kofAcowych oznae
- kapiennego nych w tym u-y- labore- czal, -wykonanych’
.. (510,) torium z- te] lnej préb-' " w réinych lsbanp-
: : ki pupioht ) . toriach z tej. das
- ) we) prébki popielu
| do 10% 0,3% .bezw_zg.'l_.qdrjogp | 0.5% bezwzqlgdriwge
';g";:'%o% | o.4% Iaidz_uiglidrﬁﬁ_n g . 0,8% bezwzglednagy
o powyze a:l% | o-5% bé-ziz'gl_gdhago | 1.0% beiwzgledny

4,542, Metoda spekirofotosetryczhe -

Metods polegs na ﬁtﬁ#‘ziﬁiﬁ heteropol ikweeu kf’zsiorblibdu;ouﬁo'

w reskcji keasu krzesowsgo .z molibdsniorim amonowym. DErzymany kwss' rodus

kuje sig do bigkitu krzuonolibdonongo 4 quonajo pomisru’ Jego abgor-

bnncji. z kr:ywa:, wzorcounnh odczytuju su masg I:rzan:tonh i na tti
podatl':.o obl:l.ezn procnnton nmnotc kru-:l.onki - pnptola.

.5.2.1. Apll'ltul'l 1 przyrz.dy

-,Spektrofoton,otrl Iub fptolatr z p§1pyn wposa?enin.



.5.2.2. Ddc:ynni.kd. 4 rnztvm'y

- Kwas ulm {Ii:].) ez.d.aw {1,18); roztwér 1+ 1.

~ Kwes winowy (CH 06) czedetey ruztm :a&.

= Molibdenisn amonowy. (A1) D e

= Odezynnik redukujecy (2.4.2). - :

- mautlcmk krzomi, FOZLWOr- noreow podnmw {Z.4.3),

- Dwutlensk krzemu, ro:tvér wzorcowy roboczy {Zed.4).:

- Slepy roztwsr mrcuwg, przygotowje ll' Jlk rnztubr umrco-y pud-
nnmw locz b-z krznianki. chtey O :

4.542434 SPorzgdzmu krzyma mruu!\n

Do uzterach kolb poniaroweh pojelnoécs. 100 :- odnurza uiq kolej=
no: 5,0; 10,0;- 15.0| 20,0 cll3 roztmrn WZOT Cowego rubor.zegb przy zasio=
sowaniu kuwet & ~grubosci -arntw 2 cm. Dle kuwet o giubodci warstwy.

1 ca ilobeil te wynosze: 10, 03 :I.S 0; 20,0; 25,0 c-a. Roztwory na].ety
uzupeinié wode destylowsng do objgtoict 50 ua. dodaé 1,5 en” roxtworu
molibdanunu anorowego, uynlnzne i odatanlc na 10 min, Nunpnu dodaé
4 “a roztuoru kwasu n:lrmngo oraz 1 u3 roztwory rndukuj.ugo. Zanr-
tosc kol uzupeinie sig ‘wody do kreski i miesza.

W ten spoadb przygotm:n ei¢ roztwér poréwmezy. dodnjqc znuat
rozZtwory wzorcowego roboczego ilow roztwir wzorcowys Po uplyw:l.c 20 ain
przygotowans FroZtwory WIZorcows wlewa sig do kuwet. W nparncu (spoktro=

metrze lub fomntra) usipszcze 8i¢ hun" 2 roztworem porémnawczyn, re=

guluje sparat, pe czym wkimde kolejno kuwety z roztworami wzorcowyni

i mimrzy ich sbsorbancje przy diugoéci fali 650 ~ 700 mm. Wyntk:l. ponia-
réw nalezy nanieéé w prostokptnym ukiadzie -pt&}.rzgdmfnh 1 wykredlic na
ich podstswie krzywe wiorcomsnis., Keizyig taky mhzy oporz.dué ukn
W razie zmisny odczwm:tku luh przyrzgdéu. _ ’ : : o

4.5.2.4. Wykmm oznoezunu

Do kolby pomiarowsj (100 cl?) ndn:ﬁ.orn sig 1.0 on® roztwors ze stopu
popioclu z wodorotlenkiens sodowp (rozc!z. 4.3.2) 1 uzupeinis wode desty-
lowang do 50 “3. Do zawartodol kolby neleiy dadaé 1,5 ea® roztwory mo=
libdenimnu nonougn i wlinzuc. a po A0 niﬂutﬁh j-szcz- ‘A 6.3 kwusu
winowego 1 1 ca’ odczynniks regulujecego. Zawartodé kolby u:upnln:l.. s!.g-
wody destyloweng do kreski 1 wieszs (roztwér C). )

w t-k:l. oam sposth przygotomuje sig w drugisj koll.btc pn:.-rmj
{100 ce®) roztwér D, ‘blorgc. te samy :ll.oté rnztmru do élepej préby
{rozdz. 4.3,2). Po uplywie 20 min przygotonm roztwory C 1 D wlews sig
do kuwst, Nestgpnis w sparacis naledy umiescié kunt. z roztworse D
i wyrasgulowat go, pa czym kuwete z roztwores C 1 zmierzyé sbeorbancie
przy diugosct fali 650 3.700 rm. '
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Korzyatajpe z krzyuj nomnnn -nuea siy w mg zewsrtodé krzaw
-:l.enlt:l. k] roztwr:a Ce .

4.5.2.5. Obueunu wn:.ku nznlczanu

Znnrtwié I:rzuionlu - popuh obucn u' ls worus

e, V; sg00 L
1, "em e X (4.3)
gdzu sxo - zmrroié krm:tonk:l. w prabca. % . y
A - = zgwartod#é krzemionki w rnztwm c. _adézytena = krzyws}
) wzorcowania, sg, -
v:l. = cakkowita ubjgzodé rozewory do b.uhn. n-s,
= masa pdwatki poploiu, g. - :
Ze wynik kofcowy oznaczanie nalezy przn.c !ndnn arytmetyczng wynikéw

€0 najnﬂiaj dwoch réwnalagktych oznuzaﬂ a dopn.zmlne rmzcc migdzy
uynlkui oznlazm podnjo uholl 4.2, :

'T-buln 4,2

' Zawartodé S Nadwd
© krasmionki jwigksze dopuezezolm rmu-_-.

. W popiele

nigdxy lyniku:l rdmula- | miqdz mhmi
glych oznaczat, wykona=- -koﬂcn:yn:l oznaczah,
nych w tym semym labora=. | wykonanych w rﬁznych
-torium z te) anoj prébki | lsboratoriach z te .
popl.nl:u ' esamej probki popls

" do. 30K P-SBS bo;y;'gléd.mgo'_ _' ‘1.0{&.2«591,&&

powyze) 30% | 1,0% bezwzgledny -

2,0% bezwzgledne

4.;5. oMzAnzs mm'roscz TLENKU. GLINOWEGO {Alzos)

Spondh oznncznu znwnrtoéc.:. tlenky glinowego podaje norma PN=77/
fs—mszs.m. Stosuje siy dwie metody: miareczkom kempleksometryczng
i upoktrofntoutryezn.. Joko metody odwolswczy, w przypadkach sporsych
n:luy stumé -nod' kcuplekloutrycznn.

4.5.1. Metoda uinr-czkom ko-ploksentryczna

Zlnda ntnny polega na wtmrzerﬂ.u w roztworze A komplekaowego
Zwigzku gJ.inu z werssnianen dwusodowys, rozlozeniu tego zwigzku fluore

._E-\—-M—_

— =



]

kism sofowym, . .odrnisreczkowaniv.. roztvnru o-tnm cynkomgn urnnimu
dwusedowego., rémnowaznege zawartodel g.'l.um w roztwirze, 4 obliszeniu.
zewartoécl tlanky glinowsgo 'w pop:lnh na podnn.to objgtnte:\ roztmgru
octanu cynknmge zutytcgo do ui.arcczkolmh.

“ 4.6.1.1. Ollczynni.k:l. i roztmry

- G’ltn ruztw&r vzorcow (2.4.5). ‘

- Fliorek nodnw. roztwdr nesycony {2.4.8).

s Kmas solry (MCl) c;.n.a. {1,18), roztwdr 1 + 14
- Orant ksylanolﬂy woksznik (Zide7)e -

= Roztwér buforowy, o pH 5, 5 = s (Z.A.B).

- Versenian dwusodowy. (2,4.9). ‘ .

- Wods amoniakslna {NH OH) cz.d.a.. roztnér 1 + :I.u
- Qetan cynkowy (2.4.10) o PR .

4.6.1.2. Wyknnmu.a uznncznnia T

aznaczann dokohuje aig na rpztmrza A pozoatalyn po strocnniu knsu
krzemowego (rozdz. 4.5 BeteBle .

Do kolhy atozkmj o pojemnhodci . 500‘ cn® odni-rzl si.g pi.putq 50 en3
roztworu A, dodojo okold ‘0,05 g orantu hylenolomgo, poe czym wkraplu
roztwér wody nonx-kalnej, 3 do zn:.nrw ‘barwy roztnru = téhe;} na
r&zma. Dale}’ patqpuju sie jak przy oznnczlniu u:l.ana roztmru ectanu
cynkowego (2.4.10). Rdvmn.‘l.ogl.e wykonu jo eig oznacz-nte zamrtodc!. gl:i.nu
W roztworze do ilopoj préby B (mzdz. 4.5h133). .

4,641.34 obhczenu wniku uzn-czaﬁ

z-mrtoéé tlenku glino-ago ‘w préb:a pepio&n oblivze u.q z wzomt

an,) o £ 800 g
(vy = ¥p) » -« 200, S (4ed)

Mgl = =T

gdzie: A1203 - unrtoéc tl.nku gl:'mungo. B - ’

v, - ob”tnié 0,05 M roZTworu oGtanu cvnl:omgo. utytego dn
. - siareczkowsnis SC ¢@" roztworu A, em™,
v, o= obj.toié 0,05 M roztworu octnnu cynkomge, nzytoge do

... mimrsczkowenia 50 nr3 réztworu B, ca ’

500 ‘= cakowits objetodé roztworu A, cw,

n = odwazka popioku, Bg, . : o -

50 - objetoéé roztworu A pobunego do oznaczania, ex°,
‘Dopuszezalne réznice: migdzy wynikal:l. oznaczah podeno w tabeli 4.3.

Za wynik koficowy oznetzania nalexy przyjac éredniy orytmetyczng wynikdw

co najmnie} dwbch rémlag_;y_eh o_zna:nﬁ. zaokrgglonych .do 0.1,
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Tnhn!n\&_,’ra

Unwszcznlm r&n:tu -1quy nynimi oznaczaﬂ

- Zawartoéd u-m:u _ nu;mksz. dopngz.ln. nmiu =
BRI "-'-9'12! Wynikems réwno=| migdz 1 :
- r 20- ) . e i-:gl\'c:‘h oznagzaf, W"'- __k,,;:om“o::::“ﬁ
i hb::zto w tys esaym | mykonanych w réznych |
UII'] Ea z-tey laboratoriach, z tey .|
o P" PﬁPiﬂlu lﬂﬂlj prébki popintu'
% [ = SRR %hﬂzilglqdno
do 8o fe 0,48 0.3
0do 20 o f T 0 BB T 0,

iiﬂaturla polaga na nytmrzaniu w roztmrza da badar barvmego zvd.ezlm
glinu z ezerwisnig olizarynowg $ w obecnodei Jomsn wapn:lonych. poniarze

-lbnnrpcjl otrzylmnega bnrmogo roztuoru. odozytaniu z krzymj nzorcowej

:t:ﬁ::a Tlenky glinonego odpnwiadajgugo uzyak-mj martoéci abaorpc]i
m.tu na taj podatun&l Zawartodct tlenku glinongo w popilels.

.s.z.:. Apar-tur.

- Spektrefotmntr lub fotnmtr = pelnyn wposaz-ni.m.
.8.2.2. Odr.zynni.k:l 1 roztwry '

: ::runﬁ uli.urynom 5. (G H7078N1.H 0). uek.tnik = 0,1% roztwér,
erowodorek hvdl‘okwloaniny (NHZQH-HGIJ cz.d.a, ~ 10% roztwir
= Chlofek wapniowy, rozewér (2.4,12}, )
= Glin, roztwér. mrem podstmo-y (Zodo5)e
= Glin, roztmsr . uzoreow roboczy (Z,4,12).
Knas uegukozm roztwér (Z.4.13).
Roztwdr buforowy, o pH okoto 4,5 (Z,4.14),




Ll —
4.5&.3. m m mﬁ d-.

0o kcl:h Wmh » pnaumiﬁ, - L Eiof N
5,01 :.o 03 480 cna uztnru,, mm-w rdbnm oipo-udl td Ian ‘ nln
0,00; 0,08; 0,103 b.ﬁ L] & DD u-ﬁga ‘% kolb nelegy dedeé an A
raztworg do iclapnj prﬁhy 1 kok:mr: 1 ca’ mzwﬂn eh;lom npnuu
1 coa® raztwory' chlorowodorku hydroksylosainy, 3 o roztwory kwasu t:.u-
gliknl.wgo. ni.nnj.c duktadnh poadndan.‘w md-w % odca{m:.ku.
stepnie. do kelb Majo sis PO 10 ‘ca” roztwory bufomago. ‘a po upl.w-
10 rl.n 5 - ru;t'm uumuu. a:u.znrymhj s. .mmpotnh mg do kre-
sek 1. n:.pm. Roztmry nal-zy udstnts.é np g ! godzi.m, po- cm zniarzyé
spekt mfotmtm :l.ub fotmntrm .hsorpc;iq poazr.zegdlweh roztﬂaréu

w .kuwetach o grwqéci wstuy % t'.l. przy dtugoéct fals 475 m, itmnjge
Jako pnrémawr.zy ToZtwST nie zanarajgcy tlenkd’ gl:lnouago. No podm:- :
wis uzyokanyc’h w-rméci absomujj. wkradh ol lu-zyng nznrcnn. mmsggc
na osd odctqrych s:u-n.u pmzmgélnych noztnm w -g uzns/mo L
‘e ne osi rzednyeh adpmiadaagea tym ntqtoni.e- mrtnicl aburpajs. Krzy-.
vu uzoreon; nahty -pnmdnn bazpoérodns.o prznd wkonmi.u omc:sania.

4.&2.5. Wkonnmu oznmln:l.l

Do kclhy pu&amm:} 100 cl odm.erza n:l.o p!.pln 20 c-s rnzl:mru do
badet, ;pzau przeu:ulu;- aiq nmrtoéé Al O3 W pophlt ponul.‘l 203. lub_
10. Ola tcgo roztmru. joiell. przeld.dyuna =mrtute wynoa:l. eo najmn:l.c.jr
20% A!.zos. Nestepnis kolljno nalozy dodnlné (-hezuac st:runnu za
luzdy- razem) s 1 “3 roztworu :h‘.l.erku uspnlmgn. 1ice” mtmu ghioro-
modorki hydrokeylosainy 1 1. ca® roztwaru kwesu ‘tisglakolowsgo. Z kelsl
naloay dudnc 10 ‘cn> rhztnon: buforowego, & po. 10 sin 5§ ca’ - FOZTWOrY | cger-
wieni’ nliurymm. uzupoh.‘.c ‘woda -do kmki Ty ml‘.u;a&. Rﬂmologh RS
nlllty przygotmé - nn san npndb fszn-ér z 20 oo™ (19 en”) rozteory
‘do. ﬂﬂPG:I P"'ﬁw- ' :

Po. nptym 1. gpdnw putprﬂmdzl.é ponur nbnnrpcji pfzygotommgo
i'-nzt-nru. bioryc Jsko poréwnawezy roztwér przygotowsny x roztworu do
ilapoj préby. 'z lu-zyn:. mreunj odezytuje Big qdpcmdn:j;cn nbmrpcji
roztworyu bndnmp m-rtoi::. thnkn glimngn L Al 3/:.00 ew” .

85
4:.6.2.3. Dhliczlnio wn:l.lnu cznlmnu
Zaﬂrr.oéé thnl:u glimugc ubl:lcu -:lo u nzgru: :
- {435)
gdz_i:g_.::'Al 93 uurtnté tlonltu gunm-gc w popinle. %.
i _‘-'._'.-_.:lurtoéé tl.nku gl:.novnbe w bldnnyl roztnorza (lgm

- cn.tkow:l.u ob:jgtoié bndamgo rnztmru, 0-3,
- catkowita objetoén roztmru dn bld.l\ '(rbzdz.
.‘ ‘.."-“3: EEE
L= odntkq pnpaal:u (rozﬂz. 4. .2.3). ng,
PR ol:jetoéc rozewery do’ badad (ruzdz. 4.6.2.3) pnbrmego do
LB przygotowania roztworu frozdz, 4.6,2.5; 201ub 10 o), cn3
Naju:l.qkuzu rdzm.ca Iigdzy uyiu.klni rémnolegtych’ oznm:zal’n wkonanynh
w.tyn. suyn hborltor:.ul 1 te) same) prébki popiolu nhis powinns prze-
kraczar.' 0.7% hoznzglednego, aw przypadku oznaczuﬂ z ta} nnoj prdbk:
poplotu w rFéxaych labontoruch 2,0% bezwzglednego.. - S
- Jako \wnik kohicowy nznaczania naleiy przyjeé érodnio arytlnetyczng
wntkéw K1) nljlm.ej dlléeh rdnmolagtych ‘cznagzeh znokrgglonych do 0,1.

-5.2-3 ) 3

4.7, omzm:a nm‘roét;: 'n.smcu zeuznveso

Ozmczant.. zmrtotc:l. tlon&u 201-zovmgn (Fnzus) Jeet przedmintem
noray PN-?BIG-(MSEB.DS. Przuu—.duje sig dwie ‘metody nznaczania- uiarecz-
kowa konpl.ol:soutrvczm 1 npaktrofotonutryczng.; :

4.7:1a Hetodn -s.lr.czkcn lwlpllksnnetryczna

Matod- pnl-ga na Iytmrzeniu w roztworze da bada# kolpleknomgo
zwigzku zelaza trbjuartoéciouago Z kwasen sulfosalicylowys, roztozeniu
tego zwipzky przez -1areczknmn1- roztworem wesrsenianu dwusodowego,
tworzgcego zwigzek konplakaowy z 2slazem tréjwartodciowym, i obliczeniu
zawartodcl tlenku 2nlazowego’ w popiele na podstawie objetodei roztmru
mraeninnu dllusodomgo zutytcgo do uanczl:onania.

4.7.1.1. Odczynnikj. :|. roztmry

- Kwas oolny (i-!:l) cz.d.a. (1, 13), rnztuér 14 1.

= Kmes sulfosalicylowy (C.?HSDES. 2H, D) ch. «B., FoOZtWSr 10%.
= Wersenian dmsodm {Z.4.15).

- Wode uon:ukllm (N DH) cz.d.l. roztwer (1 + 1).

= Wodd vt snicna (K Da) 2 roztwdr okolo 30%.
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1

4.7.1.2. Roztwdr do badan

Roztwir do bedat ofrzynuja sig w trﬁheio_przepronadzqnit oznaczania
zawartosci krzemionki (rozdz. 4.5'.,1.3), Jest 1o tzw, roztnérA.

4.7.1.3. Wykonanie oznaczun:l.a

W kolbie stozkows) o pojennoéci 500 cn° un:\anzcza aie oduierzona :
pipeta,_znlaznie od przan:l.dynanaj uﬂartoéc:l. ‘tlenku- 2plazowaga, 20 do
50 on® roztworu A i uzupeinia wode do ob;]gtoic:t 100 cns. Nesteopnie na-

lezy dodad kilka krope.'l. wody utlsnione] i roz_tmsr dopromdz:l.n_dg wrzem

nia. Dslsze postgpowanie jest enalogioczne ‘jak przy ozneczenin aiana .

roztworu wersanisny dwusodowego. (nd si;én' "P'o-och'lodzeniu-.dodaé roztwér:

wody amoniakelnejeee”)e. o Ve - :
Réwnolegle z -oznaczaniem zwartoéci w rnztworze A nalezy wkanaé ta~
kie samo nznaczan:l.e w roztmrza dla élepej prdby (rqztwbr B, rozdz.
4,5.143)8 : L : . ’

4,74 eds’ Dblicnnu wyn:.k.u oznaczanu _j - IR e

Zawartodé tienku telazouago (Fa ) w prbboe poplolu ubl:l.cza s:l.g wg
WZOru o m :

(v, = Vp) o f 4 500 BT :
Fezo : ~ TV - + 100, % R (4.5)

gdzie: v1 - objgtoéc 0, 01 ™ ruztnoru mrennignu dmaodowego, zuzytogo
de misrsczkowanis roztworu A, ch>, Coe
V2 - objetogé 0,01 M roztworu vursenignu dwsodumgn. zuzytcgo
" do miargozkowsnia roztworu B, oo, - B
§ = niano roztworu wersenianu duusodowegp - przcliczuniu na
Fey0, (ng/cm % m :
m = odwakke popiolu. ng, L g
vy - objetodé roztworu A pabranego do ozrlaczenl.l. cna.
BEO0 - caikowita objgtoéé roztwory A, om”,
Dopuszczalne réznice migdzy wynikami oznaczefi podano w tebeli Aoty
Jako wynik koficowy oznaczanis naleiy przyjeé srednia arytnetyczng wyni=

koW co majmniej dwéch rdwnolegiych ozneczah, zackregleng de 0,1,

Ta b'c.l & A4

. :R;tué ‘tmk" u-juuluu dopu.zcz-lnl réznut o

piels x wyyls ka« | a-i' kemi fdwe - .
] | al dk -
: -unmon lzbaJ _nolmvc oznaczait, cpl'wd:I m.c::?. k::-
[ﬁ] 1 wykonsnych w tym pa~ | konanych w roznych lg-
R 2t 1eboratorium z = boratoriach, z tej ea=
. ;:g :mj préhk!. po- - ‘-aj préhk: pupiolu

t% buuglgdna]':-‘.-":- i

!:3 baznzglgdna]

- de 10 .

) —b.?‘ DR 0'54.: ‘-.",..
powgEed- ..ol A o e
10dozo oL eet L g

4'.-7. z. flefod-"'lhs'k"t rd'foto:n-u-ry':z'nd

Rozrdznu n:l.q dwie rélmnrzqdno odlinny ne'cady spsktrofotonet rycznej
1= z uiyciem 1,10 fennntroliny 1ub 2.2 - dlupirydylu,
II -z uzyc!.n ttronu. R

‘4.7.2..1. I odl!.anl nntndy sp.ktrafotonet ryczmj

Ta odr.lanl metody po.l-g- ‘na zredukowsniu w roztmorze do-badaf Jonow
:ohzo-ych -do zalazawch przy u.tyciu chloromadorku hydroksyloaniny. wy=
tuorzeu:lu " tym roztworze barwnego- ‘zwigzky kn-phksmyo Jjondw zahzan
wych z 1,10 fanmtrol:.n. lub 2,2 = dwupirydyla-. Zawartogé tlenku tela-

zongo oblicza sig na podst-un pminrdw nbuorbanc;}:l. barwnego roztworu
oraz rnzturu mreongo. . :

.7.2.:“2. Aparetura o
- Sp-ktrofptnntr lub fotnntr z p-tny- nypouzonin.

4,7,2:1 .3. Qdczynn:.ki 1 rbztvary .'

Chlonovndorelz hydrakayloniny (NH OH. HC1) cz.d.... roztwor 10%,
= Cytrynian sddowy (Z.,4.16),

= 2:2.= dwupirydyl (2.4 217},

1,10 = hn.ntroline (Z.4.18). ‘
Zelazo « roztwér wZorcowy (Z.4.19),
Roztwar wzorcomy norénnawczy (Z.4,20).

o



4,7.2:144 - Roztﬂﬁr do b.dll‘

Roztwér: do. badaﬁ pm-nja przaz wtmaunh pnp!otn kunu !‘.luurowa-'

dnrnwn 4 s.tarkowl (rozdz. 4.3.3).

4.7.2.1.5. Wkonmin oznlczan:l.a
3 :

Do knlby poniarumj 100 u nalety ud-:l.arzvé p:potn 10 on° roztnem
utrzynanago prész rnzcuﬁezanu .‘.0 5-3 toztwory do. h.daﬁ do' 50° o> . Do
kelby dodaje sie nntgpn:.c 10 c¢a° roztunm chloromdbﬂu hydrokpylaula.-
ny, miesza i’ pozost-tu przez 10 ltn. Po uplyvdu uno r.zaw dq kolby
naleky Jeszezu dodaé: 16 ea? roztwory ‘1, 20" = famn:muny lub 2,2 = dm-
pirydylu; 10 ca” roztworu cytrym.anu udomgo (-i.uznj.c dnl:hdnu po
dodaniu kardego odczynnikl); uzupatnié wd. da 100 ua 1 min»zne :
{roztwér G} . . : :

Réwnolegle, w taki aan sposéh, przy uzyclu 5 en” roztnnru do ilepaj
préby przygotowuja s:l.g roztuér w drug:l.ej knlhu pnn:i.arotnj ® pnjmmoéc:l.
400 cna (roztwér H)a - " T . '

" W dwéch nastepnych kolhnch puuurouych (100 cla) nuIety przygntomé
w taki sam sposdh TozZtwhr wZorcowy Znlaza przy uzyntu 5 cl: roztunm
wzorcowego 2elsza {rozdz. 4.7.2 1.3) orsz roxztwir wmmm knntroln-;
przy uzyciu S cn® Jroztworu voznrcougo poréwnawczago.: - : .

"Po 10 win. przy uzyuu spektrufntmetru 1lub fomsti-u -1arzy s.tq pb-
sarbancje roztworu G przy diugoéci fali 510 ne; Zslssnie od prze-:bdyn-
nej zawartosci tlenku zelazomgo stosuje sigp kuwety wg tabeli 4.5 oraz
roztwor H jako pordwnawezy. W taki asam sposdb nierzy ul.q absorbencia
roztworu wzorcowsgo roboczego zalaza. stosuige. jako rnzﬂvor porbmmzy-
roztwor wzorcowy kontrolny. : - - :

3

Tab a.i‘p 1.5

g Zanartoéc tlenku 2e- | Kuweta o ’qu'-uboo'fc':. war=
-lazowego (F°z°3) o | stwy abeorbujecsy .
21 | temy
‘ponize; 4 |conajeniey 2

4216 0 ol
pomyis} 16 - . 05

B 69
nnu duﬂmﬁ hﬂlzo omtrozni' 5 lin:lj‘c .mrguznu zamrmﬁé knlby
RO dodunin- kaquj ktnpll. e .

Mlﬁgh z tznnum.n :mrtnicx thnl:u upmomgp " roztuoru
dc hd-ﬁ. w taki sam lpudb oxnacza . u' Jego mrtodc W roztlnrza do
‘1.MJ Pfﬁb'l {Mtwlir B‘ W:‘!. .5.113]- 20

_‘ 4.3.1.4. Dbltmm.- uyni.ku ozu-e:-n:l.a Ay Sl

Pnnuizy nar pou-l.n Dbl.tczyc zmnrtoﬁc tlunku n-pnlomgo (cao)

» procintichs e e
(4.9)

) ;‘_.du l!.lreezl:mmnh wnpn:l.a, c.a. : .
£ Bigng, o.oz M: mztmru mrnnunu dmcodougo, f

n.ss = Hasa thnku mpn:.ouago odpoluadajgu i “3 B, 01 M ‘roztworu’

; mmn:.lnu dmodomgu. ng, T -
soo - eal.kmuu objgtou ‘POZTWOry A; e,
PR TR odmzki pnp:l.o!s_u. ng. LT
50 - ob]qtnie rOZtWOTY A pébmmgu do nznaczan:i.a. ana.

W :aban 4.6 padtm dopuszczclna rétni.ee nndzy vqm.kaa:. uznawuﬁ.

Tahela. 4.6

Zawartodé tlanks

| T
: wapnlowego w. po.. Juig b pu ,ﬂll_»lll_rﬁznian

‘piele - . .| mipdz ikems gdzy wynikan -
SRR | mfagxw.znn;u:g* e s Lo
. . '[x] L b :otr!:.tln\r: lebors= - - :--.ragriach z te) sene} |
L N z. to] sam o
‘ N prdbld.'pop:l,oiu .. .'f"l ._.‘pr l:-t popi.o]:u
|y blznzglpdnu] : ) [x bezntglgdne]

g:'!o.‘lﬁ & Ces | el .
"_powznj 20_", o,s R 1,0

wm.k km\mw mnzmu obliczn sig jalco éreﬂnigl arytmetyczng wynikdw
o9 hejanie’ duﬁuh rémnoléglych oznaczafi.
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4.7.2.1.6.. Obliczanie wyniku oznaczanis
Zawartosé - tlanku z-lazmgo (Fez 3) wnum w procgntlch ohll.czl
aignguzoru.. T e . ‘_ .o LT e -.
F.D 05 o%.' 4".100".% R REW 4

z.
23 z'u_-..l

gdzier AG - abaorb-ncjl ruzt-aru G : : : <
' ﬁ c-3 }

v, - catkowita ohjetnic roztworu do hada . )

Ay sbeorbsncjea raztmru uzoreougo rohoczego zulazn.

a - odwazka pup:.oi.u. Gs S ‘ .

0.5 = masa tlenkuy zel-mmgn rownomznn 5 e- roztmru uzorr,o-

‘' wego telpza, mg, : : : : :
2 = mno2nik uyn:l.ka:,gny z rozciebczani- mztmru do badal'l (v4),
. "-930 ' ;.‘. R .

Nujwigkszu rdzu.u:n l!.edzy wylukui rémoleglych oznaczaﬂ uykonanych
W tym sanys laboratorium z tej samej préhki popiotu riie pnanna prze-
kraczad O, 7% bezwzglednego. Ze wynik koﬁcm _eznaczanis mulezy przyjac
$rednip -rytuotycznq wyn:lkéw co nujnnto} dwéch rﬁmallglych oznannl'l.
Zzeokraglong do O, 1. B ’ : . . ‘

4,7.2:24 II odniann utody spnkt mfntontryezna1

Druga odmiana. apaktrofotomtrycznaj ntody oznnczanta zmurtoéci
Fe,0, Polagse. nu pnnurzu Ih.ﬂrbmcji barsmego roztuoru ‘zwigzkén 3vn6n
2elazowych z trumn i oblieznn:.u rs. tej podotana u-artoir.i tlenku
zulazouago.

L = . ) P

447 2.2.1. N)al"atura

Spektrnfotmetr ].ub foto-etr z pelny- wpouzeniu.

4.7.2.2.2. Dﬁczynnikt 1, mztvmry

- Roztwér bufomw (z.a.22)4 -

- Tiron (Z.4.22)s

- Zelazo, rpztwér ivzorcow (Z.4.23).

- antuér uzorcow porﬁwmwczy (2.4.24).

4.7.2.2.3. Roztuﬁr do badaf

Roztwir do badait jest roztworem przygotowanym przez wytrawieniz po=
piciu kwasami fluorowodorowym i siarkowym (rozdz. 4.3.3), Nalezy tak?e
przygotowst roztwor do dlepe) brﬁby.

-absorbancjo roztworu w kuwetach o gruboéei. warstwy ‘2 em (do 15% Fe,0

i
4-7.2. 2.4. Wkonln:l.o ozrmcz-nil

Do knlby pc-iaromj 100 cn odni-ru ou p:l.patq. dla popiolu zewis-
rajacego de 25% Fazoa - 5 clsarnztworu d6. badath, dle. ‘popioku zan!.uraj.-
cago powyie] 25% qu 3 = 2 em” roztworu do. badad, fo . uzupal:n:.an:.u mdq
do: okuto 26 “:! dodnja ug 15 :-3 roztworu bufnrouago. 2 u\:’ roztwory
tironu, uzup-ln:.- wodg do kfuk:l. 1 l.icuzu (roztnGr a). B ' S

: Rﬁmolagle LE taki s lmﬂb. atosujpc rdtlﬁr do élapey.- prdby. przy-
gotomjo sie roztwir w drugie] kolbig pollurauj (roztmﬁr K)o .

W dwéch nestepnych kolbach pomisrcwych o pojdllnoéc!. 4100 e-3 naley
przygotmc w taki sam spocdh ‘roztwir wzorcowy r'oboezv *elazs, przy
utyc:l.u 5 cw roztunru lzorcnwego islaza, orez reztwir WZorcomy ‘kontrol=

ny, uzymjgc do Jago spor:adznn:.n -] cna ruztnru nznrcnuago porbnmw—

czego. : Con
. Po 30 -:l.nuta:h przy uzyciu spcktrofutnnetru Iub fotontru nierzy sig
273
" poplale) lub 0,5 ca {ponad :.5% Fe2 g W popi.ele). przy dlugoic:l. fali
560 nm, stosujac roztwér K jako porévmnuczy. )
W taki san npoaﬁb aterzy sie |bsorbancgc reztworu wzorcnwago robocze-
ge zalazl. ltuujqc roztnér WZOrcowy kontrolny jake poréwnawczy, - -
.U wa'ga: Roztvmry '3 i K- moga byc po wykonaniu pomisru uzyte do
oznaczama zaﬂartoée.‘l. dnutlenku tynnu t'r:oa) w popialu.

4.7.2.2.5. Dbl.tczunio wyn:l.ku oznaezanil

- Zawartoéc tlanku ztlnzowego (Fozo I w prébce popintu z wqgla kamian=
nego obliezn uq L3 prncannch wg WZOru s

0,5 y WV, R e N
Fa‘?oal‘ xﬁ . jiOU.'x:_w'l ‘ "; '. R D (_4-3.)
gdz:l.es Ay - -blnrbancjn roztmru :J, : ‘ ‘ oo
V < calkowita objgtoéc roztmru do badsﬁ cua. ot
4'1 abaorbancJa roz:noru wzorcomego robeczago telaza.
m, = odmka pop:lnl:u, ng. o - :
v, - oqutoéc roztnoru do badnﬂ pobranegu do- przygntovmnia roz=
~ tworuv J, om’, S Co . :
0.5- masa tlanku zelazuwego. rbunomzna 5 cm3 'roztwru NZOFCO-
wego relaza, mg. : C .
Nnjuieksz. réznica’ nqdzy nynikanl. révmoiaglych oznaczaﬂ wknnnnych
w tyn samnym 1nhoratur1u-. z ted sanoj prébki popioku, nie powinna prze=
kraczaé 0,1% beznzglgdnego. Jezeli ozneczania z tej same] prdhki popio-

tu wykonsno w réznych lsboratoriach dopuszczalnae réinics wynosi 0,2%.
bezwzglednego .



1
29 wynik. koficowy bznnezoniu nalazy przyjoé ir-dn:l.. aryrntyczn. ynis
kéw co naj-n:.aj dmeh rd-mlpgtych czn-cz.ﬁ, uoknglonq do G.:h. :

4.8, ozzw:zmle znwruécz 'rLEmm mmmw&w n.o

Oznaczanie znw-rtnéci tlenku napuomgn_ Jut przedliotn norly
PN—77/G-0452B.06. Zaletnis od Iposobu przygotou-nu rczt-oﬂr do b-daﬁ
wréznh sig duze rélmorrzgdm odm.-ﬂv utody. . B

.8.1. I od-iana ntody oznnczmia zauartoic:. tlclﬂm -apm.ougo

Metod. ta. pol-gu ne - konplaksont ryany- ozn-uan:l,u z-unrtotni wapn,ta
W roztwoerze .ot rZymywanym po ods.ezun.tu krzo.ionk:l. -ytr'ccmj z roznpru
do badat - powst-hgo ze STOPU pop!.ol:u z. ugimm metali nlkaucznych. :
Do nuranzknmnia nnpnu stmuj- sig roztwér -nrlem.nnu ﬂmoodomgo .
i na pcdatawig zutyta:] objgtnéci ohli.czn zanrteic tl.onku nspniomgo
w pop!.ela. B LR e o : '

4,8.1.14 Odczynm.ki 1. roztuory

= Aurgmina (anaN ) lnkaznik roztuér' Q. :I.-proclntnny.
- Chlorek cynkowy {z.4.25). - :

- Mieszanins wgkninikdn (2.4.26).

« Oranz ksylenol-w {2.4.27). : : -

- Tréjatnnolon.tna (csl-lisuaN) cz.d.n., roztuﬂr 20%

- warsenian dwusodowy (Z.4.28). '

- Wodorotlensk potesowy (KOH) cz.d.... roztuér 30%.

- Ruzmér buforouy. pH .6 (Z.A 2_9"). :

4,8,1, 2. Roztwor do bndaﬁ ‘ -

Roztwér do oznsczania znwarto!ci tlnnka upninmgo jest roztworem
uzyskenym przy. ozaacztniu z-uar:oici krzanionkl (roztwér A. rozdz.
.5.1.3}. Tl : :

4.8.1.3 kaonanio oznaczan:u :

| kolb.tc stozkowsj 250 c- nalezy un:.aécic dokhdnio odniarzone

50 cn° roztworu do badat,- rozuol\czyc 100 =n3 wody dastylowsnej i do=
daé 20 cn3 roztworu ﬂ-éjetnmloutny. Po 2 = 3 lunutach doduo 8le¢ nie=
wielks ilodc suraminy oraz toky naéc wodorot lenku pntuomgn. ‘aby télte
barwa aurgminy zniknpla (pH = 12 % L 13)s Otrzyluny roztwér misreczkuje -
sig ne czarnym tle w obacnoﬁ:i fluunksonu z tyn&eftaleﬁ.ﬂg roztworen
werssnisny dmsodomgo. az do- zsiiku zhlum:] fluorescencii fiosletowe
zablr\d.onago rOZtWOrd. Roztnér -rnon:nnu naledy pod kenkec lnreuzho-'

.73

_4.3.2. IT odum ntody memn n.nuu npn:.m L3

Idu tey muw 3.-! b-phkmntnezm muunu umrto‘u npnu
w prugouu po osadach wdorn:hnkh 28laza & gllm mu -hrebzkmm-

roztm wersenianu dmudongo Zawsrtohé Ga0 ql:.#n sig x m«: zn-
tytngo mm d-undoupo

4.8.2:3.. Odczyantcs |

= lhlen. whtnux (z-‘.ao)o )

- Tréjmmbnm (G, LOM) ez.eil.n.. roztwér 30%.
Urotrfopina (Cgh N,) ezadon,; mz:-b"r 30%.
Ubrwnun deoodowy (2.4.31), -

Roztwér bufmw pﬂ - 12-13 (2.4.32).

T

: 4.5.2.2- mtm do mﬁ

) antnﬁr ao bndu\ prznotmjn nq tu z mt-nru pouanlego przez wy-
-tr-vd.sn:l.s pu.pintu kmasami fluoromdormn:l i uarkown {rozdz. 4,3.3).
Jezeli suma zmrtolci uﬂun 1 magmezu wynosi ponitej 15%, do badan
pobhn aig 300 wa tego rezZtworu, w przaciwnys pr p-dku 50 c-a. Po-
brang 1lodé m.-zm aig o i:olbu miarm} 250 cm”, doda;a alua
roztwory urotrop:lny. wapdmiu wady do kroskd 4 uioéé spiesza. Z kolei
“olby oqmm s:b' przez 30 #in w isini mdm; [ tumntum 343,15K
(70%) #ytrygcony osad wodorotlenksw elszm 1 plinu n.h:y pridagczyd

przez uﬂw dredni sgczek do suchej ‘kolby stozkows], ul.-_przuyujgc
,rnztueru wode, przy cxym pim porc]g prznquu ] objgtbici. oknto

20 oa° nllazy odrzucié.
Rﬂmolﬁph. puatopadqe L] t.ki a— epudb. nal.'!y przygotm ro;twor
do $lspej préby, uiywaigc zs qjieiow mtudr tb ‘hpnj prdby (ruzdz.
..3.3.3) z w:rmnu pra;t:. pcpmu

4.3.2.3. wlmnu mneamn

© 100 ea ntrzyn.nago praasyczy (ro:dz 4.8.2.2} unnuza u.c w. kol-
bie posisrone] 750 en’, rozciwiczs wode destylomsny do okolo 300 ca®
1 dodeje: 20 o roztwory trojetpnolosainy, nuunllu 11066 kaloesu,
roztwér buforowy (do momenty-. uzyskania rézomge zab-ru:l.m.tu TOZtWOrY)
1 na koniec 4 e-s FOZTWOrY Ia.lfmgo w mdnum. Rozrwor toki miarsczs '
kuje sig- ru:twm wnonuw dvulodomge az do Manv ubarluenu ’

= czorwonego na niebieskis, -

M-J.og:.n:mg proeadurq mhzy uylemé z roztmm de dlupq prﬁby.



4
.8.2.4. Dhl:l.em:.e wnilm oznuznni-

Wyraatuila : prmntach zmrtoic —tllﬂhl uupn!.owugo - pepiah (cao}
oh;lnza a:u ng mrm ' : : S ) N

O,SO.VJ ivsov PN
Cs0 = —m————: - 100 z ‘

(4.@
RECE

gdzie: O, an - -u. c.o odpovd.udnju:n 1 u
v mg,
v '1- uqut&éu roztnru urnm.am Mudongu mzytego do mie-
reczkonlnh wapnia, ”3, e .
o '---:.-nu roztwors wargenieny dmndomgo. ) ' . '
\r'5' -‘ca}.kowit- objgtoié roztwory do badad (rnzdz. 4.3.’!). cms.
Vg = objetpéé: roxtmoru przygotowanego w lwlhu pou:l.aromj
(2560 Glsi rozdz, 4.8.2.2). ﬂs. I
. D= masg odwazkd popiotu. Bg, - .
v,' " & pbjetoéé roZtworu ‘4o badafl pobranego ‘do struwh nudu
© * wodorotlenkéw zelm £ gl:l.nu (100 lub 60 “3. rnzdz.. '
7 4.B42.2), 0%, - : 3
¥p * = objetodé otrzymanege 1 pobrmogn da oznncznnu przugczu
‘100 Gﬂs. I"O!hc 4.3. .3’- usc .
Dapunzcza:lm réinice uigdzy wnim:l uznaczai\ 1 spoaéb wyznuczcn:l.a
koﬁconago uynil:u 82 tnalog:lczna Jak wi ndn:l.amla mtody (dez. 4.8.1.4).

roztunru nrunianu nﬂdmgo .

4,9, uzuaczmzs ZAmn'roscI TLENKU mcnszowsco (Mgo)

Oznacz-nia zmrtoéca tlsnlm -agmzumgo w popiela ( PN-?‘?/G-IMSZB.D?)
mozne dokonaé, w zaleznodci od przygotnmnﬁ.a roztmru do badal'l diuna
raunorzednyni mltodani. ; -

4. 9 i, I odnuma natody oznaczunia zawartoéci tlanku nagnszowngo

Te odaiana natody wkorzyatn]e do sznaczania roziwdr otrzymeny po
odegczeniu krzemionki wytrgconaj z roztvnru przygotowansge ze stopu
popiciu = weglanawl metalil alkqlicznych. Ideg metody jest komplaksome-
tryczne oznaczanie iaczne} zawartoéci wepnia i ‘magnezu oraz zawartadel-
samego wapnis, a z réznicy objetosci zulytego przy obu misreczkowaniach
wersan:.anu dwusodowego eblicza li' zawartoét tlenku maqnezowego.

4,9,4¢1s Oczynn:lki i roztmry o

= Czerf sriochromowa T (2.,4,33),
= Chlorek cynkowy (Z.4.25),

75

Kevas sdlny (HC1) cz.d.me (1. 19). rn;:t-ory 1. - :l 1'3.
Ol'll'l* k‘.vl‘ﬂﬂlm (2.4.3‘7)- o
Tréptlmloutm (cs “asn) ez.d.c.. rnztmr m. -
- “l"l.llhl‘l duuuﬂow (2.4-23 . A i :
voda mnululm £ NH40H) oz, d.a., roztmrv 1 + 1 1 Esx.
aoztuér huforony pH - 6 (2.4.29),

. -9.1.2. Roztuér do b.dnﬂ

Roztuom do bndnl'a Jast tu roztndr A. uzysk:l.wnny przy oznncnnlu
krzen!.onki (rezdz. &,Ed.:i). :

4.9.1.3. l‘ykoﬂmh oznacznnﬂ.l

Odmierzons dokladnite 50 en roznluru do bld.l'l nnhzy unipécic w kol~
bie atotkm:l 250 e-s 4 ruzcukczyé 200 ca® -ody daatylonan g. Nastep=-
nie dedst 20 m tréjotylm:l.ny. apo 2 1lub 3" -minutech 16 cm>- wody “amo=
n:l.akilnnj . Dtrzynany roztwer niaroczkuja 8ig werseniansa dwoodom
] obecnote:l. czerni erioehrouom] do’ zmiany - barny 2 ezarmnofiolatomj
na niubhnk.. ‘Przy koficu -nmzkoﬂanu roztwér nerun.lanu nalety doda=
waé ostrpsnie, kropleai,- liaoz.jqc doktadnie po dodaniu kezdej kropli.

_ Réwnelegle nulaty w an-log:l.ezny sposéb oznlczyé zawartod< tlanku mege
nezowage w odczynnil:ach. utywsjgc, jeko roztworu wyjéciowsgo {de baden}
roztwru a do ihpo;l prlibv (rezd:. .5.1-3). '

4 9.:..4. Ohltcanu nynd.ku oznnczania

Zanrtnié tl.onku -ngm:ongo (HgO) obucu siy 2e mru.

.:  . -f-V hV.O,lﬂ.EUO.lﬂU - - H.: ._'1_.' ;i s
"o = o EJ — % A LCTSEY:

gdzie: f ' -uno roztmru unon:.nnu d-uaodongo, o ‘
o V3 = objytodé reztworu werssnisnu dwusodawego zuzyt-go do sie-
' . reczkowanis sumy megnezu i -pnu, w3,
v -'oqutoﬁ roztwory -orunhnu dm:odomgo zutyt-gu do aia-
" . ‘reczkewsnis. npnii. ala, L
0,40 = aans’ tlenky ngn-zo-gn odnowudajqcl 1 “3 ruzum-u nr—-
-~/ sentianu ‘dwasodowego, g, - Co
500 calkowits objetodé ro:tuuru A, na. '
® = mose odwazki popioku, mg, N :
50 = objetosé roztworu A pobranego do ozmcznn:l.a. “3.
Maksymalne dopunzczl}.nq réznice niedzy wynikeut .oznaczsfi podanc w ta-
beli 4,7,



%
Teabelaes 4.7

Zawsrtodé tlenku Najwigksza dopuazczalna réznics migdzy

nagnezowegd W po= wynikenmi

piale z wegle ke= réwnolegZych oznaczah | koficowych ozhaczen
nienrnego w tya samys laborato- | w réznych laborato=

{Mgo) : rium, z te] same} riach, z te] same]
‘prébki popiodu - prébki popleiu
% oo . % beszwzgledne % bazwzgledne

do5 : e o) 0.2
5‘;""“3 . Y- S § 0,3
powyze3 10 . - 83 0,5

Wynik koﬁcowy ozhaczania jest 6redn1g arytnotyczna nynikéw co naje
mnlej dwéch rﬂunolagiych oznaczaﬁ. ’

4,9,2, II udntana matody oznacz-nil'tlnnku magnezZoweqd

Zasota te} watedy jest konpleksometryczne oznsczanle laczne] Zawers
toéci magnezu 1 wapnia oraz zawartodcl samego wapnia w przesactu otrzy-
nmwpownummou“nﬁumhmwzﬂuaiﬂmmanmﬁmm-
nezu oblicza gie z réznicy objetedci roztworu wereenianu dwusodowego
zuzytego w obu miareczkowaniach.

4,9,2,1, Odazynniki i roztwory

- Czerd eriochromowa T (Z2.4.33).

- Tréjetanoloamina (CgH, OsN) cz.d.a., roztwér J0eprocentowy.
= Urotrepina (CEH12N4) cz.d.a., roztwbr 30-procentowy.

- Warsenian dwusodowy (Z.4,.31),

= Roztwsir buforowy pH = 10 (.2.4.3_4).

4,8,2,2. Roztwér do badah

Roztwér powstaly przez wytraﬁianie prébki popiotu kwasami flucrowodoe
rowym i siarkowym {rozdz, 4.3.,3) w ilodci 200 oS, jeteli sumg zawsrto-
éci magnezu i wapnis jest mniejszs -od 153, lub 50 cna. jedli te zawar-
tofié jest wieksza od 15%,'uuieszcza sig w kolblie pomiprowe] o pojemnosci
250 co” . Nastgpnie nalezy dodet 20. cna roztworu urotropiny, uzupelnid
wodg do kreski 1 wymieszaé, Kolbg .ogrzaswa sig przez 30 minut w tazni
wodnej o temperaturze 343 K (70%c), po czym wytracony osad wodorotlsn=-

77
kéw telazm i glinu przespcze przez suchy, éradni. sgezek do suchaj kolby
stozkowcj. nie przelynajgc oo.du nndg dustylouang. Piornszo 20 cna prze=
sgozu nalezy odrzucif, -

. Réwnolegle. nalezy przygotouué roztwér do dluqu préby, uzyuujqc za=
miast roztworw do bodant odpouiadajacy mu roztwoér do tlepe) préby
(rozdz. 4.3.3). ‘ ‘ S

.9.2.3. wykon-nte oznacz-nin

Przygotouany roztwir do badarh w zloéci 100 oa® umisszcza eig w kolbie
stoxkows)] 760 e’ 1 dodaje: okoto.200° en® nody. 10 cn® roztwory tréjeta=
nulonniny. 0 cna roztworu buferomwego, Dtrzynany raztuér nalazy misrecz=
kowa¢ w obacnoged czerni criochro-ouej rozZtworsm wersenianu’ dmusodowego,
oz do zmisny bnrﬂy ‘reztwory z czaruunaftoletou-j na niebieskg-

¥ taki sam nposdb‘nalazy przeprowatdzié oznaczanie zawartodei tlenku
magnezy w odczypn;kach. uzywajac jako uvjicibuy roztwér donélopaj préby.

4.9,2.4, Obliczanie wyniky oznaczenis

Zawartodé tlenku nagnezonagn w popiale oblscza sig wh wzorus

-0 35.(v radl f. 5"'6 : Lo
gD -‘ L . % - {4.12)
gdzie: MgO = zawartodd tlenku magnezowego w popisle, %,
0,36 - masa tlanku eaghezowsgo odpowladajoca 1 cn® worsenianu
dwuscdowego, ng,
u-goﬂﬂ“émnmmwuuﬂmuﬁuwwwomwmmdom»
reczkowania sumy magnezu i wapnia, c@”,. .
v ~ objetodd roztworu werseniasnu dwusodowege zuzylegu.do ria=
. reczkowania wapnia {rozdz., 4.8.2.3), cn>,
£ = nieno sztnoru'narsenianu'ddusodonego;‘
Vg = catkowits objotodé roztworu do badeh (rozdz. 4,3.3), cna.
- objgtoéé roZtwWoru przygotonanego w kolbie pomiarnwej
(250 ca®, pozdz. 4.8.2.2), omd, :
] ~ woasa odwaiki popiotu, ug,
¥, = oblgtodé roztworu pobrnnego do stracania osady wodorotlans
_ kéw zeleza 1 glinu (100 lub 150), cw’,
vB = objetesé rozcleficzonagoe roztworu przesgezuy pebranage do
oznsczanie (100), ca°.
#ynik kofcowy oznacze sig wediug zasady pudans] w rozdziale 4.9.1.4
z tpkial samyri dopuszezelnymi rd2nicami oznaczah.
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4,100 ozmnzm:s zAmrrosc: nurruem:u 'rwmu ('r,foz) W mneua
aznaczan‘l.q zanartnicl dmﬂ.nku tytanu w pop:.ulu (Pn-njs—cuszs.m)
dokonu:lc sse Gwiona I.tdl’lis kolnryutry:zm (u.tzualm) i lpektrufotp-
ntryczng (dm od-a.any). a : . . g PR

.10.1. Kolorymetr Zna’ -ctoda ozmr.zunta z.mrtoic:.-dimtlmku‘ tytany
w popiele K B - o :7

Metoda ta pnlaga na wtmrun&.u ) rnztuorze do hadnﬁ bnr-negu komplek-
songe zwigzku Jonéw tynnoweh 2 wode utlenions, pomiarze Cnuunlny‘m)
1ntansyvmoéci zab-rm.onu przez porbunsnio ] okllq FozTWOréw worcowych
i obhczen:l.u ne ta:, podstﬂﬁe zmrtoéci. dmtlenku tytanu ) pop:l.llee

4.10 1.1. Przyrzgdy i odezynni.k:l.

- Cylindry Neularn o pojemncéci 1.00 cls. typ -yaok:l..
= Tygiel platymw o pojnm:éc:l. ol:oto 70 una. o

~ Kwas ortofnnforow (HaPG ) cz.d.s. (1,72},

~ Kwas sisrkowy (H 504) c.z.d.a. {1,84), Toztwir & + 1.
- Tytan roztwér wzorcowy podstawowy (2.4.35).

- Wode utlenmnl (H ) cz.d.l.. nkol:o 30% ruztwér.

4,20,1.2. Ruz:nbr do bednﬂ i roztunry vxorcom

Roztworen do badait jest tu rezmbr A {rozdz. .5.1.3), a roztwores
do $lepe) préby roztnér Be - R P .

Konieczne do bznaczanis thw mren-u robecze przygetonuje sig
nastpujeco: do cylindrdu Nepslera nalety kol.jno odnl.nrzyc: 0,0; 2,03
4,0; 6,0: a,o; 10,0 cna raztmru nzorcmgo pndnt-m:mn dwotlenku ty=
tanuy co odpouiada: 0, 03 0,250 4; 0,63 0,83 1,0. ui.ltgru-on Ti0,. uutgp-
nie do. kuzd.go cylindra nalezy dodaét 5 cna kwasy ortofonforbugo. ’

6 ca® kwasy siarkowngo. 5 “3 mdy utlanaamj. dnp.ini.é und. du kraski
1 w-ten:né. .

4

4, 10.1.3. ’llvkonnni.o qxn.:unia

Do cylindrs Nesslers nnloty oduerzyé p’.pﬂ. 50 Gls roztvnru A do

badati, @ n-stqpm dodaé & ol3 kwasi ortofo-formgn (:lpob:ug- to od=
dzislywaniy Jonow tpl.zwy_ch). Jezeli roxtwdr nie odbarwil sig. nelexy
ponownie dodaé 5 cn® kwasu_ortofosforowsgs. Do cylindra dodat nastepnie
6 cu® kwast siarkowego oraz § ca® wody utlenionsj, dopelnié wodp do krep-
ki 1 wymisszat. Zawartoké dwutlenku tytanu w badanys roztworze cznecza
sig¢ poprzez por&vnnm.o jego zabarwienis z zubarvd..nhl roztvnrbn wzore -
cewych reoboczych, Jezeldi intensywnpéé zabarwienis badenego roztworu jest

S e
wiqlm:n niz roboczoga taw:hrojge-go 1 ng. ‘l'mz. oznuezln:le unlezy pon-
tdr:: ;m:uc edpomdnio -htejauj objetodcl roztworu. Mg

weolegle nalezy pmpmwzaé nzmczmu Ve
tworze do Gleped proby. < . Temartodel 740,  ruz-
4.10.1.4. Ohlicz-n:t.o nyn:.l:u azn-nzln:la
Znnrtoéé dmhnku tytam ohltnza lu ze mrm
1 ‘». - N L.
,"‘02 -_—-—_--;—-7—7-—.100.%:;".._,';_;_ (4.13)

gdzies T’-_‘,’z - zamtnié dllut.'l.enl:u tytaﬂu " pﬂsbu pop:l.ol:u. K.
: T Zawartosé T:.o L B c-: roztwmoru A, ug,
8, - zmmié 'l'm2 w V o™ roztworu B, ng,
800 - = catkowits objetosé roztmoru A, e-’. S
- ,:7 = odwatka popiodu, mg, ST
v ‘objetoéé roztwory A pobranégo do oznnczanu. cna
W tabsld 4.5 podanc doputzcznlna réinice miediy wn‘.lkui oznncz.ul'l.
Zp wynik kofcomy - oznaczania nalezy przyjaé éredniy arytmetyczng wy-
ns.kdw co najuniej ‘ q-éch réumltglych uznaczaﬁ :mkraglane—doﬁe .1. -

Tnbela 4.8

Zawartodé - .
 amotianhs Najmhza dopuszcznlna rézni.ca niedzy wyn:l.ka-iz
Ctytanu w réwnoleglych oznaczah . | kes
. . co! ch
popi.o.l.e o W tym ssmym laboratoriums - -MNy:K lo::::::::a:h
5 NG i te]. m.j prébk:l popie- z tsj alla:l prébk:l. po=
, ploi
% o % ‘b-z.*zshdﬂv : % _bezmtgl.odnv

e . T 0,2

iy Sl @3 T 0,6
powyzey 5. |- o8 PR

4.10.2.

Spektrofotonetryczm -gtod oznacz
,,“,,u - mp“h y aczania zalm-toéci duul:lon&n

Stoamn. do oznm:zanh nmrtoic:l. dmtlenkn tytanu dwj.e na:ndy réi=
. hau nigdzy ‘soba zastosowanism réznych odezynnikéw do tworzenis barwe
ych zwigzkdw 'z jenams tytenowymi, W I odnianie stoeuje sig do tego

colu tiron, w II = kwas ehrozotropowy . -

nig
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© A4,%0.2.14° ‘1 odutens qpﬂwrufotmt i »
dmtlanku tytm e e - 2 oo .
W roztnnmzs»dn hadaﬁ " n-tzu san FY putocn tlrnnu har-ml zut;:k:
Jorcéu tytamwch. €0 POPraaz mli-lr pboorhlneja ﬂrwm rnzt-ru.
01z .rOZLWOTY WZHTCONSEO tynm pna-:h m wumh z-rtotc:t
tlonku ty:am - popuh. ' .

4.10.2.1.1. «Aparntnr- 1 ud-wmd.u o4, :
1 latymnv ] poj-nmdca ol:nh 70 oi .

- ;:i:ro:otomrr 1usb fotoretr z. p&m wm&mﬁh.
= Potisiarczyh M (nuzseo,‘) mmdw a.d.-.

= Roxztwér buforowy. (1.4.21)- s : N e

- .ﬂﬁﬂ (2.44.323. i ’

- Tvtun. rnztwor wESTGOMY podctﬂnw (2.4.35).

« Tyten, roztwir mzortowy roboczy (Z.4.36).

- noztnar uzorenw pw'amanczy (2.4.37). B

4.:.0.2.1.?.. mr-ry da haM

antmm do hudtﬂ jnt 'tl m:-ﬁr puzoctaty Po ozmaczaniu Zawartosé-
ci tlenkis. z-lmnego (rwtmﬂra. Fozdz. 4.7 .2.2.4). & roziwores de éla-
"pe3 pnihy 'rw:tnﬂr Ky @ t-k:u my- poehodzamlu. : -

¢.m.z.'1.s. Przumg mm N 3

‘Do kolby m: m cn n-!.szy odns,erzvc pi.pnn :I.D on’ rm-;’ru
WZOrooNego rahumgo TYLen, a mtgpn;s hnhjno w: obtn 20 on
wody, 15 u‘s TOZEMOTS huhn-m 2 oW roztworu’ t'.l.roma uzupaan:lc uudg
do kreski & miuzoé -W zeki u; spostb przygotomaje sig. TOZTWOT WEors
eow kontrolny przy uLyeid 10 cu® [ FOZTWOrS WZOrCOoOWs . porémwcugo-
-Bo . obu. kalb ‘dodaje iy mpmlo od 40. da :20 lg podnarezwu ‘cdongo

lskide mfzn-nu. o
: r:::um:j:r::tmm z—uum roztwér mrr.owy tytm lhrzy
sig spektrofotomstres lub futmm w kuwecia © grubofici warstwy 2,3
-lub 5 en przy d!uwﬁci fall 430 nm, przyjauj;c zn rnzt-ér por&nmuczy
kontrolny.

m:a:o:o:znwwmztnry a 1 K n-i.ety dudlc t.l: jal: pmwuj
podsiarczyn sodowy. B-zpoéndn:.u -po zniknigciv nnﬂnmp z.baru-ninl
aierzy ug w nktch samych 3-!: poprzednio nrannch. shsorbanciy roz-
tworu '3z roztwores K jokn porémmzyl.
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4.10.2.1;&. Ohli.czenu zmurtoicl. dmtlenku tyunu u papl.oll

J?pm.zazy -zér podnjn lpqoéh cb].iczan:.a pr’ocantonej zawurtoéci dwu-
. tlenku. tytam LE pgpule (1'102)

(4.14_}

mn: 0 1= nsa dmtlenku tytlnu rdwnmatna 10 c-3
go roboczego, mg,

- ahsorbm:;la roztwaru a. .

- ca!kou.tta objetnié Froztworu przeznaczenego do badas, cas.

- sbsorbancja roztworu wzorcouego roboczego tytanu,

. odwazka ‘popiolu, wg,

oqutaic roztwory przaznaczonego do badaﬂ a pobranego do

przygotonnia roztworu J, cm", :

Za nynik koficowy uznaje sie. trednie arytmetyczng nynikdw co najmniej
dwéch rél\moleglych nznaczaﬁ zaokraglona do 0,1, Warunkien -jsst, aby
réznica migdzy nym.kn;u. r'dvmoleglych oznaczah uykonanych w tyn samyn
laboratorium Zz te]. aaao;} préhki poplotu, nie przoknczah 0,05% bez-

- wzglednago, a przy wkonywan:l.u nznaczaﬂ w réinych laboratoriach --0;1%
beznzglgdnogn. . : . - -

roZtworu wWzorcowe=

,., e
i

4.10.'2.2. II dni‘-m ne't'ody. Qpéktrofotonatrycinoj

- Ta odmigna ntody apaktrofnzontryeznej pclpga na wytworzeniu w roze
tworza do . badas barmegn Zvigzku konplekaowega Jonbw tytanowych z kwa-
sen chronotropony-. Zawertodé dmtlenku tytanu oblicza sig na podstawia
abnorhencji. rnztmru btr!ynanegn i f-ozmruru morcousgo.

4.10.2.2.1 Aparatura i odczynntki

- 'rygiol phtynow ® peje-mics ‘akoto 70 c-?’. -

= Spektrofotometr lub fotometi z peinym wyposazeniem,

= Chlorowodorek hydrcksyloeminy (NH,OH, HC1) c2.d.8., 10% roztwér.

= Kmas chromotropowy, sél sodows {cwuso SoNe, e 2H,0) cz.d.8, 2%
roztwdr, roztwor przygotonaé w dniu oznsczenis, .

.= Tytan, roztwér wzorcowy podstewowy {Z,4.35),

~ Tytan, roztwér wzorcowy roboezy (Z.4.38),

- Roztuér murcow pnrémnuczy (2.4.39).

-10‘2.2.2. &oztnnry do badas

‘-Roztnornm do badal’l jaat ta roztnﬁr nmymny ‘przez wytrawianie prébki
popioilu kwasami fluorowodorown 1 siarkowym {rozdz. 4.3. 3}, Nolezy réwe
nisz przygotowsd stesowny' roztwdr do ‘élepej. préby (rozdz. 4.3.3),
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4,10,2,2.3. Wkonanie pz’n_edzania

W. kolbis :’:oq:a?&m:{.ﬁb”aha umieszoza Gi¢ odmisrzine pipsty 10 =n3

roztworu do badefi 1 dodaJa- cna rozsworu kwasu chromotropowsgo, :o cna
roztwory’ ehlornmdorku hydroksyloaminy, za. kszdyn rezem. -:I.nszajac do=
kiadnis, po cxym uzupenia aie vndg de . kr‘esk:l 1 n!.aiza (rozl:wér L).

W anelogiczny sposéb przy uzyuu mztmru dn badnﬂ przygntouuja Mq
drugi roztwér (M). T o S :

w naatepnych kelbach przygotnmja si.e w tan sen sposdb r'oztwo!'y -zor-
cowe tytaml przy uzvciu 5110 c-3 roZTWOTUY mreonago robnczogn tytany,
oraz roztwory wzorcewa Itumzrolne na’. I:azu 5410 cma rqztmru mrcmgo
porévmam;zego. s : : : : ‘

Po upiywie. jedna;} godzinv przy uzvn:lu apektrofotonetm lub fotnnotru
mierzyysig abaorbanch w kuwetach o grubodcd warstwy 1 co przy dlugoéci
fali 470 nn, stosujac Jako ‘porémanczy roztwér M, W takich semych. wa~ ‘
runkach nalezy zmierzyé shserbancie obydwu roZtwordw wzorcéowych tytanu
przy ndpo'nladnich rnztmrach nznreowch kontrolnych Jako porﬁma-czych.

£,10,2,2.4, Obliezan:.- wniku nznnczan.ta :

Zawartods dwtlenku tytanu w popilh obli.czu u.e ze wzoru.. ’

SV, F

{4.15)
gdzie: Tmz - zawsrtass. duutlanlcu ty:anu w popiels, ¥,
- absorbancja roztworu L,
. catkowita objetoéé roztmru do badal’! cna,
= ndwazka popioiu, mg, ‘
‘= objgtods roztworu do badanh pobranego do’ przygutomu
roztwory L, cma. : .
F = #redni mpﬂlczyanik dla roztmrdm wzorcowch tytanu, ny,
Oblicza si¢ go ze #eoru: : :

:‘< p! N([}
1

F=95(—L—+x’—)

: (;.153
wa - o

gdzie: 0,1 - masa dwutlenku tytanu résnowazna 5 cn® foztworﬁu wzorcowego
robpczego tytsnu, mng,

Aw:!. - sbsorbancjs roztworu zawf.erajacogu g cu3 f‘oztrm-ru WZO G O™
wego roboczego tytanu, ‘

0,2 « masa dwutlenku tytsny réwnowazns 10 on? FOZUROTU WZOTCOWEgo
roboczegn tytanu, ng, o _ '

sz =~ absorbancja roztworu zawierajgcege 10 =n3 rOZTWOry WZorco-
wego roboczego tytanu,

L+

Ngjwigksza roznica ‘aipdzy wynikdmi muuﬁ Zewartofes '1‘102 w .pribos

pcpmh. % tyn sasym labor-toriu-. nie- ‘powinna przakrlcznc 0,05% beze -

nzy.l.qdnago. ‘a. przy uyluonymu!u oznauali w: roznych leboratoriach - 0O, ﬁ.

!‘.'ynilu.n koﬁmwr oznmani.a jeat zaoltrgglonn do o, i irednia aryma-‘
tyczna uynil:ou eo najmuj duoeh ozmunl'a :

4.11 VOZNACZANIE ZA“TUQ:I 'rL.tKU MMGANAID*HANGANDI\EGD (Hrlao

Zawlrtoéc t.‘l.anku nanganm-nmgammgo u pnpule (PN-?Q/G-MSZS 09)
oznacza ¢1g metode epektrofotomatrycznq. Iutn!.ajg .dnie odn.i.nny rézniecs
a:.e odezymi.l:ani.~ stouuenyni do utlgniania jonow nanganu. :

- 4,211 I odu:lanc apaktrofotouetzcznaj llletod: nznaczsnia zawartoéc
l:lenl:u nanganom—langmnmgo _ o

Metodq :tq_za,eto_ao’uanq ‘polega na utlenianiu w roztworze do badah jo-
niw -ﬁaﬁganu,'o_'n:l.zszyh stopniu utleniania do jonoéw ngdmnganianowﬁh nad=
jodanen potasowym, Na podatawis wynikdw pomiaru ubaorb'ancji atrzymanego
barwﬁegn roztuoru oblicza sie za«arteéc tlenku npnganawo-manganowego.

.11.1.1 Aparatura 1" odczynnik:l.

- Spelctrofctoletr lub fntokoloryn:r z pninyn wyposazeniem,
« Kwes sriofosforomy (HaPD ) czad.a. (1,69).

=« Kwas sisrkowy - (Hzﬁﬂ ) cz.dea. (1, 84). )

Nadjodan potasowy’ (KJO ) ezudas,

= Mangan, roztwor nzoreow podstawomy. (2.4.40).

- Mangah. roztudr uzareony roboczy (2.4.41).

I

4.11.1.2. Roztwrv do badm’a

Roztwodr dn badat otrzynuje s!.e przez wtranunie probki popiotu kwa=
sani flnornmdorunyn i siarkowym (rozdz. 4,3,34) Nalazy réwniez przy=-
gotomc ro:tudr do élnpeJ préby,

4.11 .1 .a Wkonanie oznnczanu

‘ia popiolu zawierajacego do 0, 25% Mnao4 do :1ewki [] pojennoéci
250 P nalszy cdaisrzyc - pipetg 50 ena roztwory do badsh, a nastepnie
dodaé 3 ca” kwasu. aiarknwuga. icm kuasu ortofosforowego 0,59 npdjo-
danhu potasowego, LT

Nestgpnie zlewke przykryna sle szklelkion zagarkowym, ogrzewa do .
wrzenia i utrzymuje tak przez 15 min, Po ochlodzeniu roztwér nalaezy
przeniedé do kolby pomiarowej 50 cna, uzupeinié wode do kreski i wymie~
ezaé {roztwor T}, W taki sam sposdb nalezy przygotowaé roztwdr kontrolny
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na bazis roztworu do dlape] p}Bby} oraz'ruztmory WZOrcows manganu:
piarwezy uzywaigc 25 cn3 roztwory wznrcnnegn roboczagu. drugi nio ‘Zgm
wierajacy manganu.‘” . : R

" Jezely popitl zawiera po-yu;] 0.25% mao. nalaty przygotouaé pa=.
szczagélnq roztwory w taki aam apoedh z tyn 28 roztnbr ‘WZorcowy mene
genu przygotowsje sie- z 50 cua roztnoru uzorcowugo roboczoga. a. uazyst-
kie roztwory rozeieficzs aze ¥ knlbach do’ pejemnofei’ 100 co™ ., A
' Absorbanc]g¢ reztworu T wiarzy ‘sig spaktrofotometrel Jub fotnkolory-
metram, przy diugedcl fali 525 nn, W kunetach o grubodci co rajmrile
BGMNMMHMMuhrumwuhmmhwmT“snn“uﬂa“ahﬂ-
bencie -roztwory wWIGrcowego manganu " odniasiunl.u do ruztmru nie ze=
wiersjacego manganu. o S

4 11.1.4. Obliczanie zawartoéci tlenku nanganauo-nanganonago

Badang wielkoéé wylicza aie ze wzoru: L

Vyehy ¥y

Mn304 = W . mu.i._""r' R . L ‘ (4._17)
gdzie: Mn 0, ~ zawartodd tlanku nanganaun-manganoungn w popiele.%.

my = mass tlanku manganawo-manganowago odponiadnjeca 1 e

" roztworu wzorcouagn roboczego (Z.4.41),. ng/cns, L

vy - objetedé rOZtWOry WZOrcowego. roboczego pnbrunego'da

- Przygotowania roztworu nzarcouego nanlanu. o,

Ai' - absorbancis roztworu T, R : ér :

Vé = catkowita objetoéd roztworu ‘do hadaﬁ cm .

Agr < absorbancja roztworu uzorcouagn manganu,

, = odwatka popiolu, mg, :

Vq - objgtoéé roztworu ‘do badaﬁ pohranagn do przygotowumin

roztworu T, cn,
Za wynik kohcowy oznaczania przyjmuje sie zaokrgglona do 0 01 érednia
arytmetyczna co najmnie j dwuch aznauzaﬂ odpowiadajacych warunknn poda-
nym w tsbeli 4,9, : : : :
Tabel a -4._9

Zawartofc tlenkﬁ_

Najwieksza dopuszozalna réznica miedzy
Manganawo=manga=

wynikami

nowego w popiele

S orium- z tej sale)r.:

réwnalegtych. ozne=
czafi, wykonanych w-
tye samym leborato=

prébki popiciu

koﬁcnwych oznaczan,

[ wykonenych w réznych
-lsboratoriach =z tsi
u

same - prébki popio

% % bezuzglgdnu,;.? % bezwzgledns
~do 0,1 0,005 0,01
powyzej 0,1 0,03 . ‘0,05
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1-11.2. II odmiann Ietcd!

eaeho odrﬁzniajocp 1T odniang od 1 jest: odczynﬁlk utluniajqny jqny

-anganu; Jest .nim tutaj nadsiarczan nnanouy (katllizatoren rnnkcji

jeat
azotan srabru). A R S -~

4-11.2.1« Apnratura 1 adczynnlki ;lf*

- Spektrofoto-etr lub fetokoloryne:r z pelnya uyponazaniea.

- Azntan arebra (AgNDaj €z 0B, rozmbr okoto 5%, .-

= Kwas - -zotnw (Wma) ezedes, (1.39). rozZtwir 141, : .

- Nadsurczan ‘anoncwy ({ /zs ) cz.d.a.. roztuw mx) rnztnér
nalozy przygutowaé w Adniy oznnaznnia. -",-r',

- ﬂangan. rnztnﬁr nzurcnny pnﬂatnnuuy (2.4.40).

_- Hnngan, roztuﬁr nzorcouy robonzy (2.4.41).

“4.11.2.2.. l!ozu:mng do badeh -

,-Roztworen do badaﬂ jest Jnk w I odniaml.e rcztmsr uzyskany z wytra-
wignia prébky’ popio&u kuunanl flunrnnudoronyni i siarkowym (rozdz. 4.3,3).
Tak1 aam Jont rdunxuz roztuﬂr do élepaj préby (rozdz. 4.3.3]. :

4.11.2.3. Przahiag oznacznnla

w kolb:e stozkoﬂo] 250 cn nalszy umiaécié odmisrzone pipnta 50 cn°
rnztworu do badah 1 odpnronac go do. objgtoéci ckolo 30 cna. dodaé & cna
azotanuy arsbra. ogrzae do’ wrzania. dodac 10 co® roztworu nadsiarczanu
amonowngo i ponownia ogrzac do urzenia. utrzynirjac w takin stanie roz-
tnﬁr przez okoto 2 nin,. . Chlodzenia roztworu odbyws siq dwus topniowo:
najplerw przaz 1 min' na ponletrzu. Poten szybko pod biexaca wode. Schio=
dzony raztnor przsnosi aiq W catodei do kolby 80 ons, uzupeinia nndq do.
kreski i mlesza (roztwbr W), Analogiqznie praygotowaje sig roztwir knn-
trolny, uzyuajgc do-. Jego sporzadzania 50 cma roztwory do dlepei préby,
W naetgpnych dwu kolbach 60 nna nelezy w taki Bam spossh przygotowac
roztwér IO rcowy nangany, uzywsjpec 25 cn3 ruztwnru uzorconego robnczago,
ornz roztwér nie zawiarajaey -mBnRganu, ’ :

Pomiardw abanrbancji ‘nalexy dokonwaé przed uplynen 30 nin za pomocg

‘apektrofotomstru lub fotoknlnrynetru w kuwscle o grubosci werstwy 5 cm,

przy diugosci fali ‘525 nu. Dokonuje sig pomiardw. abgorbancji: .roztworn
W w odniasienin do’ kontrolnago,.wzorcowago manganu w odniesieniu do nie
zanierajqeago manganu,
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4 11,.2,4, Obliczanie wyniku oznaczania

Zanartoéc badamgo zn!.qzk.u abl:u:za 919 zo. nzuru.

1"'1 “z“’ g
.n 4 B

gdzie: MN,0, = zanartaér. Mnao W popula %. 2 :
W, - = Pada tlanku nnnsnnam-nanganomgo odpmd.adauga 1 -
IR 'roztmru WZorcowsgo, rohoczego (2,4.41). ng/cu R

3

\!1 - objgtoéc roztuoru nznrcowegu roboczego pobranego da przy-
gntonanla rnztuoru uzorcouegn nanganu, cn 2

Az'. = absorbancjs’ "FOZTWOrY II, : o

v = catkowita objetosc. roztworu da badaﬁ ch Ca

Aﬂ - ahsorbanc)n roztwory uzorcomgo nanganu.
- odwazks pupinlu. ng, - e
v, . objgtoéc roztwory -do badaﬁ, pobranago do przygotewania
. ‘roztworu W, cns.‘.: . E B = i'
Wynikian koficowym oznaczania uzneje - a:l.e zaokraglona do 0 01 éradn:r.a o
arytmetyczna wnikéw co najun!.aj dwdch oznaczaﬂ ndpow.tsda;jgcych warun=-
kom podanym w tabeli 4.9. : : -

a2, OZNACZMIE zmmoéc: TLENKL‘I smow&so (N.zo) : 'rl.emcu PQI‘A.SO-
WEGO (K 0) W POPIELE t"-‘-‘ S : - ] -

Do uznnczan:la zauartoéci tlenku sodonago 1 potuomgo w popi.nlm
(PN-??/G-NEZB.:O) stosuje sig lletode fotometrii plomieniowej. Polege
ona nNa pomiarze natezenis pronian:l.omn.ta zewartago w probee pnp:l.o’lu ato=
méw sodu i potasu, uzbudzonych W ploticniu acetylonm—mmqtrzm’u.-

2 ‘krzywych wzorcowych i zn:l.ar‘zonych nat ezen prumienin-nin WyZNeczo sie
stezenie - tlenkdw, = w dalsze) kolejnodci obl:.r.-zn zawartosé tych zwigz=
kém w poplele z wegle kamiennsgo .

A4,12,1, Aparatura i priyrzady

- Fotomatr plouenipw z pslny- ‘wyposateniem. .

- Knlby pomiarows. o pojcmotc:l 100, 200 1 1000 =n3.,

- Biurety 1 plpety do od-:l.erzania do oqutoéci roztwarow w zakresle
0,1 :do 410 em", . .

« Naczynis 2 poliatylanu o pojemnoéci okolo 100 ca’,
Wszystkie neczynie szklsne. uiywane podczes oznaczania, powlnny Eyé wy-
konane ze szkla specjislnego, odpornege na tugowanis alkalitw (Pyrex,
Schott),

L ) , 87
401242, Odczynn:l-k:l i roztwory

- Ilnda dwkrotn:l.a duwlouha, ni.o zawunuca nll:aliéu.
= Kwas - e:ntowy (2.4.42). M

= Ghlorek sodoly, roztwir. uzoreuny podnrmw (2.4.43).
- chlorui: udowy, ro:nvdr wzorcowy roboczy : (Zodiss),

- Ch.'l.eral: potasowy, roztwér wzorcowy podsulmw (2.4.45};
- chlonk potnnw. roztuér norcow roboczy (2.4.&6}.

4.12.3. Przygotnmnh roztnru dn badaﬁ i roztmrén uznrcuwych

Roztndvr do bndal’l przygntonuja li.g przaz nytrawienie prébki poépiotu
kwagsamy - flworunadoruwm i surkom (rozdz, 4,3.3). Jezeli bada i1y wy=
laczn“ zamr:o‘é tlankdn sodowego. i pot-aonago. to ‘mas¢ prébki popioiu
(rozdzc 4.3.3.3) nozne otm:l.zyé do 0,200 »'0, DODE a'i po wytrawieniu
przygotowad roztm‘.ur ‘o ohjgtoéc.l 100 cus. Rémwndlagle nalety przygutouaé
roztwor- do thpej priby: (o takiuj unaJ objgtoéc!.).

‘Ola przygotowsnia. roztmréu llzorcowych mrla:ty do kolb poni.aron ich
[ pojaumie:l. .1.00 cn® odaierzyé l:nlujno; 2,6; 6,0 ; :

»01 10,0 ca” roztworu
wzorcowsgo' rqbaczago thlorku sodowego. Do nestepnych. kolb, kolajno:
20; 3,05 4,0; & 0; 6,03 7 .03 8,0 una roztwory wZorcowego - podstamnago
chlorku spdonago. Do tynh smych kolb dodaja sig udpwd.ednio tokie same
!.loécl. rozllluru _WEorcawego rohal:zego .chlorku potasouago i roztworu -
lzorcmgo podatamsgo. po tzym uzupsi:n;a ‘woda do kreski i miesza,
Otrzymane rozwory odpolu.adajg kole;jno atgtaniuu: Ci2; 0,5 1,0; 2,0;
K,O. 4, 0; 5,03 €,0; 7.0; 8,0 ug Naao{mo c.la oraz takill Bemyn stezeniom
z L : '. B s

4.12.4. Bporzgdzanu krzynych uzorcawych

0o fotonetru z filtra- o’ nkay-alnuj przapuszezalnoéci. 589 om npro-
wadza sie n| 10-do 15 min roztlwr o drednip atez:n.tu a0ty {np. & ng
Naau/mo o ). a nutgpnzle roztwér kwasu azotowego i nastania punkt
zeromy -:Lern:i.ka. Zakres pomiarowy uutaln eie¢ dls roztworu o najwiekszyn
stezeniu tlenku sodu (6 Bg Na20/1m o ). regulujec strumried éwiatla
tak, aby wskszm'lia aparatu aieécily sig¢ w zakresie éradniej czutoscd
misrnika (min:l.nalnych ruchéw plamki éncletlnej lub strzalki). Nastepnie
naley wprowadzad do fotomstru . TOZEWOTY nzorcam, poezawszy od reztwory
o najnizszym stgzaniu NaZO. Dla kezdego z nich ‘edczytuje sie co najmniej
dwukrotnie wskezania miernika, w: Jednakowych odstgpach czasu, po koleje
aym zac:l.ellnlnniu i oéu:l.etleru.u fotokonérki. ‘Réznica peomigdzy odezytany-
ni mr:nic:.u:l ‘hia pou.tnn. wnns:l.n vd.ecej niz jeden, je2¢ll sa one

_-n:i.c:jsza od stu, oraz dwa gdy odczyty 8d wigksze od etu. Nastepnie
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oblicza su émdnh lrytntyem odczyth t wkﬂrill kr:vlq wzorcows
dla’ andu,’ nanoszoc na, uu rzednysh tmdnu mrtoéc.t odc;vtéw, »- nl nu_‘
ndctgtych uttzonia rnztuuréu. ' I ‘
. Krzywmy mruon dla potesy przygoto-ujo 31' " an-logimy lphoﬁb. B
z'tyn 28 nalély uzyé filtru o ‘meksymalnaj pmpuaaczalmlu. 770 na,
Krzyn te nn].uzy uporzadué bq:potudm.o przed wknnanm oZNATZC=
nia, a przy diugis] serii baded nalezy: £0° pewien czes sprowdzaé zgod- -
noéé wyn:.kéu posiaru z p.‘.erwtnyni dll ‘co najnnuj dwy roztworén w:nr-
cowych, Kazda zmisne unrunkéw poluru (np. zni.ann zapaeu gazu) wyzsaga .
poncmga aporzadzanin krzymj ﬂznrcuu;l. W e :

4.12.5. ﬁykonanie oznaczunu

Za pomoce roztmru kwasu azotomgo naatania 319 pnnkt zerow nierni-
ks, & nastepnu uprouadza rnztm&r do baded 4 podobnie” Jok w 4.18.4 uy-‘
konuje sig to najmnie] dwa pomiary natezonia pror“ieniowania sﬂdu. Obli-
cza sig ich éradnig nrytnatyczna iz krzywaj nzurcouaj odczytu:}c zauar-
todd tlanky scdowegd W roztworze (C) w 1g/100 cna. _ . o

W ten sposdb wykonuje aig poniar hatgzenia pron:l.enlomn:l.e potasu o
(przy filtrze 770, ‘nm) 4 oznacze. zauartoéc tlenku potasu w roztworze _
(c Ye Rdwnulegle mlazy wkonac poninry raztwru do élepej prﬁby (c i
ca). . L - SR

4,12, 5. Oblicz-nie wnikﬁl oznaczania

Zawartosé tlanku aodmgo (Nazo) w pnp:l.ale obl:.ezs s:l.q ze wzoru:

-'c-civ .
Nazo."—: [ l%“ N - o ' . ‘(4I1.9J

qdziet Na0 = zawartcéc tlanlm sodo-agu w prébco pnpioi:u. %. .
[ S A zmtrtntc tlenky sodowego w roztworze do bedaf (mg/100 cm )
. 01 '_'.- zpwartodc tlanku 'sqdouugn L] roztwrzn do élupaj préby
: flg/iDOcl ), - . . S ’
‘¥ = catkowite objétoéc roztmru do badal‘l. el3
Com .= adwakks popioiu, mg. L Lo .
Zuurteéé thnku pot-solego oblicza Big ze wzorys

l"-‘

. : - C ¥ -
KZO - 2 = 3 . % . _('4 -20}

gdzle: K0 = znmrtoéé tlenku potasowego W prﬁbce popiou, %,
C

o~ zawartoéé tlenku potasowego w roztworas do badar (ng/ioo cm ).

80
ca = zawirtodé thnlm potnmgo w rnz:mm do ilapej prﬂby
(mg/100 en>), 7. e
V.a-Jlkpoprz.dm._:-_'-"""‘“ DR . :
“Za wn:l.k koﬁcouy nnhzy przyjeé drednip -rytnatyczn. co nnjlm:loj dmseh
nznnczlli odpouad-jccych mrunko- podany- w nhon 4.10. .

Ta 5 ela 4.0

anwtoic tlcnl:u sodo- 1

Na w:. d
(e z“’ 1ub tlemku J ka opmzculnlu réznd.cn ns.edzy -

wynikani

pm:nmgo (xzo) » po- : rémolaélyc: oznaczat, ko::emh oznaczan,

N al wykonymanych w tym su— ‘wykonanych w.rézn ch
:: L _z_ruggll kn:lem-- ‘myn_laboratorun z taj - hhorn't‘zrilch z tzg .
g f.%J o l.lle prébkd popiolu . | same] prdbl:t pnpl.o!:u

o E ) -~ % b.mglgdno

l do Ou8 j'-" o 0,08 “0,10

.‘._potyzaj 0.5 do 1 0 - g0 ‘-j‘f‘ ] - 0,20

pom-:l 1,0 . 1 o0 - . 0,30

.13. ozmcmxs zmmroﬁc: mo:nsnm SIARKI (503) w PDPIEI:E _

‘Do nznnez-n:la mnoéu trdjtlenku u.arki » pop:lala ltnsuje o:l.g
dm.a letodyl praz-ni.n " -ynekhj ulporlturzu oraz ngonn

.13.1. Oznaezante znnrtoici. trdjtlenku sigrlu. " popl.al- netod;

pra:an:l.a w wyuktlg tuperlturza

Matodn pnhga na wpmhn:l.u prdblu pnp!.ulu - te-pnraturn 1523%1623!(
(1250% & 13580°C), ‘w strumieniu tlenu. Powstaie tlenki sisrki adsorbuje
sie w nodz:l.l nthnionoj. gdzda tworzy.sie miedzy innyai. kmae siarkowy.
Na podetawis pomieru- (metody alknl:.ntrycznq) noie.t kmu oblicza su
zau.rto‘é trojrlenku siarki w popiels, - . s

- Oznaczania zZamartoded trd:tlanku sia'rk.‘., w popul.o wkonuj. si@ w ten
anl upooé‘h jak siarki popiolouej utodg spalanis w uyoakie:j tempe raturze
{rozdziak 5.7). Rémhgli muazy oznaczyé zawartodé tréjtlenku siarki

- odczynn:i.kach. postepujec jek w mzdz:ulc 4.5.7 z tyn z- nalazy pra-
‘2yC puaty Eodeczke bez odwaki peps.olu. E '

Zawartqéé tréjtlanlm snrki w popielo 'whczn aie ze wzoru:

0,002 , (vav, ).100
S04 = - . % (4.21}




a0
gdzie: 50y _'-_‘-_p"':zamrtodé tréjtlonku .uru !r poptn., =

0,002 - masa tréjtlanlm ainrki. qdpnnhda“ea 1 na ic:.éle ©,05 N
R wodorotlenku aodmsa I.ut _€xzteroborsny udmgc, g/::-s.
Ve bbjeros 4cisle 0,08 N roztwOTY ‘modorctlenki acdowsgo lub'
e izterohcrrnnu udomo. ugzytem n'-umzkomn roz:tunru'

.7 podczas oznaczanid zaulrtuici tréjtlaﬂku l:urkt " pl‘dhe-

S '_' . ‘pnpi.olu z pali.nn atnhgo. cla“"- : :

R - ob;j.tcéc 6cidle. 0,05 roztvnru wotioi‘otltnku uﬂmgo

sy lab cztamhounu oodomgo, utyt. 'do nxnrlczka-snm

_ I eoztworu " ilape:, préh:l.a.
o0 mon = odwadka’ popiodu, g g :
Za -myndk - kohnﬁw o:nnczan!.a n.].-ty przyj.c' ircdnh'arytlotyczn. vy =

nikén co- mjnni.c; dwoch rémlegtych nzmcznl\ zgodnych z wngnm.an

podanyn:i. ‘W tabeli 4.11. IR ) B : .

Tabal- 4.1:[

Zawartoéé ‘ﬁaj..'. b N.juukuza : dnputzcznlﬂn rézn:tu -uuzy wn:.l:nt., '

tlenku sisrki - 5
w prébce popio=- | . rémnlogigch ozmczm\ koﬁcouy-i oznncz-ﬂ w—__
iu z wegla E | ‘wykonanych w tym samys’ konanych w-rdinych la=
misnnego . . lpborataorium z ta] sam | ‘boratoriach z te} umnaj
e Ty “me). prdblu. popi.ulu . probki. pnplnlu
% . o S % hczuzglqdna

do2 el e0en { K N 0,05

powye] 2 do § e o'-.-z

pomyzej Bdo 20 | . o 0@ i o 0,3

powy2e) 10 .f : ! B 6.3 - - - L d's S

4,13,2, Oznnc?'.anh zawartodcd tré:tlinku siarki 'nctoda magows

o mtodo ta posi.-da dvu.n od-inﬂy rﬁznica s:lq aposobe- przygntnuntn
prébki popi.nlu do budaﬁ. )

4.13.2 1. T odliam ntody wngmj

Metods ta polegs ne ogrzewasniu odwaiki pnpiotu z wda utloniong
1 kwasem oolnyn. strpcenty polntalvl:h jorow sinrczamwch w poataci
siarczanu borowsgo, pouinrza jago masy 1 obliczeniu na te] podstawie
zawartosci tréjtlenku siarkl w popisle,

N 3
6.»&3&,1.1. Aparltun i przyrzqdv

) Pl.ec claktryc;ny ulaﬂmuucy wymiang pnnintrzl, uoautrzuny

» turlorpguhtor m&n&l.j.ey m utrzynah sula] talpprnury 1088»15!
{815 ¢ 28%C¥a . v

'_:- Tyg].- plgtvnm, Im;rm& 1ub poreollnon. [ po,]almtcz 25 o3,

.!yknnsntn oanncznnll

Ozn-cunu wykrmu;n us jnk oznnczant- zan-rtom .urki netoda W=
gom (rozdz. 8.61. t?u samymi Qdc.zynnikni ina te} sawe} prébca po= -
pl.otu Réml:gh nn}.ltv ngnmyé ;murtoéc tréjtlonku siarki w odczyn—
nikach;’ n-lozy po-xopnulé jek. W Pozdzisle 5.6 z tym, 2a. utyws aig tylko -
adpwu uh :l.Mei odczvnni.kéu bﬂ. oduazk:t popiolu, dedajec 10 ca® rozm
WOy | unncnw potaamgo do prmgczﬂ przad dod.ni.o- usklinika czor-‘
n:l.oni hotylmj. Ll T )

Zanartnic trojtlenku .i.arki u povielu wlxeza M! 28 ‘w2Gru: :

(]

,“‘-( +oooa--).os43.1oo T
80y ‘ ek e

gdzie: S0, - - uurtoﬁc trﬁ;tlonku anrki w populc, %,

9,008 = mase ulrcunu barmgc, otrzyunogo a 10 cia roztmpu
o siurczsnu potasomgu. Qs . .
uu s:urczanu b.ramgc ntriylmngo ] élepn préhio. g.

npét:zynn:lk do przeliczania uarczlnu hamngo na trﬁ_ﬁ
f !l.enuk l!.lrlc:l, o :

o - oduzkl popioku, é. e : - :
Wynik- knl'mow oznaczanio eblicza sig tak jak v notodz:i.a prnnni.a w "'\!"-
ukhJ te.porltnrzo (rozdz. 4.13.1). .

g -5 I
RN . ORI
u -

l l

.13.2.2. 11 odniam ntody ugo-nj

‘Matodas t& - pchgu na itucqnlu L] rnztmru do bndari jnnéu s:.arczanonych
Ze pomocy chlorku haru. z-'urtoéc tréjtlonku siarki w poplele wylicza
sip z :I.Ioici. ;trgwnsgo silrczlnu batunego. ’

Ddczyrmiki

- Azotan or-bra (AgNOa) cz.d.a. roztnﬁr oknto 3%.

= Chlorek baro-y (Ze4.47)

- Ghloromdorek hydrol:syloniny (NH DH-HCI) cz,d.8.

- Kmas solny (HCLl) cz.d.a. (%, 18). :

» Biarczen potssowy (2.4,48).

= Wpda amoniskalna (NH“OH) €z d.s.. nkolu 26% roztwér.



p2
Roztwurn ey badaﬂ 1ut rozwbr 4

nieco ponuaj 'puhktu nrtania przez okotn 30, ntmnt . mutmi.c ppzourmé—
az do opadnuch o!aun (SD m.n3 Y pmsmyé prisz tmrd? smek 1308=""
ciomy, Osed-ne: sgczku ‘przemyws oig gnrgcq ‘woily destvlome #2.da zanim
kn:.écin w. przesgcm regkcj:l nl jon l:’hlcn‘kow. to -,30!15 :brakn ﬂpn'lcn?-&h- .: ’

pra::unyn de st-hj nny. - naatepuis w mi.a agrzamm p!.acu. Prad w}.czo- -
nies do’ pleca’ uqezak mze by - spslnny przoz ‘ogtrokne . podgrzuuan:lp paln:.-
kiem (eaczok file pnm.nim zapnla.é sig pto-inn:l.onﬁ. ng:l.al z aeezkim ;
(réwn:.az ze: spalonyn) prazy 511 " f;lpornuru io088 +15 K {815 x 15° c)
przez cp najlnn:‘..ej 15 minut. & chtodzi prznz 6 n:i.n na pomtrzu. potn N
‘- do uzyskam.- tanp-ratury pokojowaj - akwkazorza. Masg uzyukanego'
elarczany barowego, nyznaczt sie przez nd_jyr.‘:ln od naay tygla z oaadu
nasy samegn tygla (poniarv naloty wy‘konyuuc z dokhdnoéc:l.q do 0, ogo2 g).
Réwnnlegla z oznaczeniau zauartnéci w. roztworze do badah (roztwér A)
nalezy . wykonac oznanzania dla. roztuoru do- $lepaj. préby (ruztnér B.
rozdz. 4, 5.1.3). Z tym 2e- ‘P jago roz:ieﬁczaniu nalaty dodaé 10 cm
roztwory uarcznnu potnovngo. L E ‘ -
Zawurtoéé trdjtlsnku s:l.ark:l. W, préhca pnpiulu obliczn ue ze uzcru-

5(--5 -a, ) .10,343 . ‘600

58y - S 5 . Eo ' B '% o ‘_'f -""-{4"?3)
gdiiq': éda 3 - z-mrtaéé trdjtlonkn aiarki » prébca popiu!u, %. :
. Mg, '~ mesa- sisrczanu barowege otrzymnnago z roztworu A, g,
My 1~ masa s.tlr'czanu baromego otrzymenego 2 roztworu B, g,

_0._343 - mpél:r.zynnd.k do - przal:lczantn liarczanu bnrwagu na -
S tRétlensk a:larkﬂ., N - L

500 - tnlhonta objgtoss roztncru A. cna. o

-5' © = masa odwaiki poploku, g, -~ T .. -

0., = ohjeteéé foztworu A pebransgo do oznnl:z-nia, “3.

| z. st mm,'**-

b3

A:_nun&aJ mha przngé iradnxg .rytntyczng wn:l..

] -l:l.gdzy wulknml rdnno:l.o-"
| styeh oznsczad,.
| nyeh. w tyn saayn “konsnyoh w réinyehn .

i torium 2 te :anh. réb- laborat
Tk, pupiolu .'| ;‘l P . ratoriach. z taj

ulqdz-; wntlca-i. kcﬁ-
-Gowymi tznsczef , w- -

. ane;l prdbl:i. pup.toi:u‘

l!dnh
{'powy2s§ & do 10 i 0,3 K
e = .'°_"57‘-" g
4.14. ozmnzANm mm Prgcm'rumcu FBSFORU (P ) w POPIELE

Ozmcz-n:.e z-ﬂlrtnécl.piqciotlanku » popiala (m-fs/s-mszs.n) -u:z-'

m hylwnn dn!.an -etodm:l; ltnraczkm\q alkalinetrycz.nq lub apek:rofn-
tn-etryczm . '

.14.1. Hetndn hursczl:om alknlin-trycxna

Matoda ta pol&g- nas usunut:l.n krzal!.nnk:l. z prébki badanego poplolu,‘ -
L) nastepnit strqcmiu jondu fonforamwch za polot;q nolibdonianu amo=
nomgo. Ddsgczeny osad . rozpuszcza sig w roztnorze mdarotlanku soﬂum;.
go. Pozoatnty L E roztuora nndﬁiar nodorotlanku sodowago odmiareczkow-'

jja ‘sig roztuoren kmu azumsgo. Réinica n:.edzy oqutoie.tq dodnwnnago
-‘roztmru !uodorotlenku 8ody a poaosta!g w roztworze (nbltczona na. pod- .

stavde wnd.kéw lnr.ezkm-ni-) ltanow.t ub:]qtoéé zuzyty. do rozpuszczann
osadu. z l;téraj Iyli.e,za .1' zuurtnic pt@ciotlanku foeforu.

4.14..1..1. Przyrz.dy._odczynnik:l. Ft f-oztlm‘y

- Motdzurz agatony, lgn.‘l:l.tow lub z- “gllkl mlfruongo.
- Tyg:ul platymuy a pujnnné::. ‘80 = 50 “3 z pukr'ywkq.

- Azotah. ponaow (kNOg) oz, d.a., roztwir 1%, -

= Kwas azotowy (HNO,) ez.d.s. (1,39) oraz 0,1 N roztwér,
- Kuma fluorowodorowy (HF) czsdea, (1,13).

Kwas solny (K:L) cZ.d.a. (1,16),



- chynnik nolibdenowy {(Z2s8.49)s
- Woda a-om.aknlnn (NH‘OH) c:.d.a.. :Lo% .roz:ms- L
- Wadnratlunsk aodmw {NaOH} cz.d .n.. 0,1 ﬁ mmm ]
- Wakmznik nisuieny (Zo4.60)a :
- Fanolofnlum (l.‘. QH“O‘) mkaznik-

etylown. N

-o" 25 roz nﬁr 1- 70% lwl“

4.14.1 2. Frzygotonnh pl‘ébk:l. popiolu kS rnztmru_dy badal’l

Prdbkg pup:.o!u przygotowuje &:lg udiug spunohu MO u rozdzule
4,2, Z nie} odwaza lu x dokhdnmh:ig du 0,0002 g ekodo 1 ] popiedii, .
Jetel:l przem.ﬂujn sie- zawartuéé ons ponize;l :I.%. Iph“i).ts g dlu zavun--
toscy Pz A powyzaj ‘A P

Cdwazong prébkq popiulu naleay przen.teéc ﬂc nmﬁ;ﬁﬁ'aparulanmea _
o pujennosci 450 cns. dodaé’ 40 cas kvmsu ulnego 4 @0 oo™ kmasu agzotoe
wego ., Zamrtoéé parrmni.cy odpurom: do sichs' 1 utmwwné w tak.in §tl-l
nie przez 12 godzin na. zazni mdngj W tnpcrnum okelp. 353 K (80°C).
Do parownicy dodad ponum:.e 20 cm™ Imusu mtemgo i pgmérnu ‘ofiparo-
wat do. suchs. E‘mchn pezostakoéc ruzpna:ciu nLg E ] 10 en” kwasu azotom-_
go i rozcinl‘u:za 50 cl goraeej wody Dtrzymv ruztnﬂr nalezy oduczyc
przez éredni . aaczok od’ wdzi-lenaj krzbd,nnk i do zlamki 9 pogalnnési
400 o> . Osad krzan:.onl::l. prunyc neastgpaLs. k.!.lklkrotn.‘.a norgc. wodg,
zbierajpc mdg z pr,znnyeia L] zlowr.; z prmgczou. 8. ntrzynny roztwér
udparowac do objetoéci nkolo Bo cR i jgﬂ: LLE roztubr dn bpdaﬁ. '

4.14;1.3. Wknnanie uznaczaqh

0o rozmru do bedih wkrapls u; rnztmir mdy non.takalnej (uiogla
mioszajge zamrtoic zlevdc.t) B X “de:. ulknuitngo wtrqeoni.n gie osadu
mdorntlenkd’n zolaza i glinu. ppnwdza papiurkia- 1nknugowys alkali.cz-
noéé rnz!mru. On-d nnlozy rnzputcic przez ‘dodanie kilky kropli kwasu
azotowsgo, po czys dodad - .hazl:;e 4 |.‘.l3 ;ego kwasu; przy czym: nbjetoéc
roztworu nie powlnna: pruknczoc 100 om o Reztwir nalezy pgrzaé do -
wrzanh i dodad pmli. ciagle wleszajec, 80 cna odczynnih molibdanos
wegn. W stanie’ -rzsnia n:zti-ér nalezy utrzynyﬂaé o 3 do § minut,a pe
wytrgceniu sig ocgdu pnzoatm:: zlewkq w. temperaturze pokajowe] przez
okolo 1 godz'.l.nq (mzn. rﬁm.tez ‘do nustepnogc dn:l.a) ‘RozZtwédr przesacza
‘aig przez turdy sgczek. 2 os-d nn aqczku prganyul mztmrom azaotanu
potasowsgo tak dlugo. az po- dnd-niu do 10 ¢m~ praesgczy 1 kroph 0,1 N
FOZTWOrU wodarotlenky sodouego 1 dwdeh kfupli. uskazmlka nuazancgo po=
wetanie wyraine rdzowofiolatun zabarwienie, MoZna zamiast wskatnika
migszanege dodaé te samg ilodé roztworu’ fennleftalainy, przy r.zyu W
Fzas powinno powe tac zabarwisnie rézom. Osad nalazy prz.anywac oatrok-
nis, przy uzyciu ntewlelkich iledci roztwory Bzotans potasowego, ZwaZae

95
Pu zgl:pdczmiu przuymnn (pomtan:.u znb-r-
! [ : uothu‘w-j u pojwmic:l.

'ivc by atnh byl: lu.lgotny.

_ un odu:hrzonq oh_ntoio o.:. H o=
dorothnl:u lodongn w n.dnj,nzl {10 do -+ c-3 S J zllatnolci ed zmrtnki

foaforu " poptth). ant-dr nalezy ruzcuﬁnzyc. dadnjse 100 “on®. $wiezo.
prngotomnj -ody. 1 -usué (13 do rozpuszcnnu sig- oudu 1. rozdrob~
M.onu loezlu. Na gpnio rozZtwi T chiodz:l. th do tuporntury poknjomj :
1 odmisreczkéwuie nadmiar undoro:.‘l.onkn oodougo 0,1 N roztmores kweau:

: azotongo.do le ; ntu u.’hmf barwy: z rézpnpfiolutnmj nu zdl:g przy

. nkltnﬂw nimanyl. do odbarﬂ.onil roz:woru przy fenolofnleinu.

Remohgh nalu:y dokanaé nznnzenu ‘zawartoded rzn w odczynnil;ael-i_,

poanpu;.c uk. Jlk podmn pouyto,j. hcz boz utyc.ta prdhk:l. popl.oi.u. .

4.14.1.4. Obltcztnln Ivniku oznaezanh 2o

z.mrtoié pucloﬂanku f‘uforu L popiol .,'obu.czn ug za uzoru. :

; (4.24)

adz.tn on - uwartclé p:.qc‘.l.othnku foafnru w prdbca pop.'l.olu %, -

1 ‘," objctoic 0,1 N mztmru lmdorotlonku sudollngn dodlwanaga
7. do roztworu otrzynmgo prdhk:l. popiolu. “S-_ .

2’ - ﬂhjgtaié 0.1 N reztwory kwasy' azotomga Zuzytagd do cd-
R ‘misreczkosanis ludn:uru mderotlonku aodcuagﬂ. dodanego
T do foztwerw otrzyllnego Z. probki popioku, cm, .- :

s - .abjetodé O, N roztmru vmdorot].nnku aodonago dodannago

L .- do roztworg, otrzynlnogo w slepej préboe, cn°, -
PR oqutotc 0,1 N ‘rOZtWOrY kwasu azntomgo Zuzytego do od=
. slarsczkowania nadmiary . wodorethnku eodowego, dodarlego
.do reZtworu otrzymanego w éleps] prébes’; cna,
0,308 = masa - p:l.'c:.otlcnku foefom odpouiadajgca 1 cua 0,1 N
roztworu’ wdorotlonku codomgo, mg,

‘m | =-pdwazka pop:.olu. gs } : -
Najwiehzn réinice poniedzy wnika-i oznnezm r#molsglych, wykonl-
nych w jednym laboratorium x to_1 samej pribki - popiotu. nis powinns prze-
kraczaé 10% érodn:l.o;] nrytnotyeznaj uyn:.kéw. Przy -ykony—niu oznaczah
w réznych lnborntoriuch dopuszcznlna rdzn:lca wnesi 15%. Za wynik kofi=
COwy OZRMCZanis przyj-uja sig érodru.; nrytutyczng co najmniej dwich

‘rbwnolagiych oznaczeh. Zawartcdé on mozna przeliczyé na zewartosd

czystego fosforu uiywajac mnoiniks przaliczenionego o nartoéc:l. 0,4365.



-t lenku fosforu
ﬂﬁs

oprneenino dm ntody -nktrbfoto-otryum um« uq umobn
przygotmnu roztmrd- do ozmcum :mrtoiu:l P 05.

4.14.2.1. 1 odn:lm nmﬂy apdktmfotn-tryemj

uutoda pnl-ga o e wrucmnie w: mtmr:. do. hnd-ﬁ wmgn. “Rome
plokunge zuuzim Jono- fosformyeh z -o:l.i.bd-num mnum .1 metg-
uanudanu mmm. -Z weynikos PORLSTY: lbsorbnmji. otr:ynnugo reztwory’
orsz. ‘wEorcowsgo. mtmrn fouformu partumw ob.luzn liﬂ zmurtoi;’.'
rpiﬁciot l.onku -fasfm -r pops.' ; : AR :

N 4-12-2.1‘1. er.tw. 1 przyrz.dy o . . . . 3
.- Tygul phtymw lub p-romi.cn pl.nwm- o po;tlmtcl M w T g
o Spektrofctontr luh fctnlualcrwtr z patoym. wpuu-ni.on.

-4.14.2.1.2. Oduynn:l.ld. :L ruztwory

-- Knn tutow cz.d.l. (.‘I. 39). ;

- Knss flnﬁrmdprow €z dade (1.13)-

= Kmas sinrkowy ez dolia’ (1.84). roztwhr 1+1.

‘w Odczyninik -mdo-nou'odcmuy (2.4.51). o

= Fogforan potesowy, roztwir mrcm podetanomy - {(2.4452)
‘- Foofnran pétuuny. roztuﬁr mrcony robeezy (2.4.53).

44444 2.1.3. Przygotouann prébk:. i rnzt'oru do b.dlﬁ

: Ihnacztnn zl\nrtniei. puclothnku fonforu notu dol:onué qut na
osobnej odwaice. pnp:l.olu {spowdb przygn:mnh jak w rozdz. 4,2), bgdj.
" przypadlm ozneczania i 1nnyeh cld:adn:.kbw. " roztmrze ‘do badan
(roadz. .3.3). il e . : SRS :

- 4.14.2 1.&. wtnnann eznacz.n:l.n

Spuéb wkonlnh o:nauzmuu Jo:t zn].atny od rodzljn ntor:l.-l:u dn
h-dlﬂ. :
C T W przypadlm nznacunil 3 aparciu o odrehne prabkq poptozu. na-
Aezy odwazyé z nie} 0,2 ¢ 0,0005 g z dok2ednodcig  do 0,0002 g i usie=
dcié w typlu platymwy- lub psrownicy platynowej, Doded 3. o0’ roztmru
kwasy narkmgo 4 ckoto 5 o’ kwasu ﬂummdnrnngo. Tygisl umisazcza

siq ne hzni. piukomj. odpurouuju ﬁgkug cz.ié kw.au fluorowodorowsgo,.

2 navtgpnie dod-j. 0.5 cna kwasu nzm:onegu i ogrzema. daley sz do calko-
witego uasunigcia dymdw ‘tréjtlenku siarki, !'ygul ahlodzi eig - ‘Wraz z za-
wartosciy; dodaje 1,5 cla kwasu azotowege i okni.o 10 “3 wody, a nastep=

27
nis cgrzews na laini mdn-j przez 30 ninut, Zawaitodé tygla neléxy .
przmuéé do knil,by po-i.aromj 100 ena. ochilodzié Foztwor. do tnpernury
pnkq;rmj s d:palnié -odq do. knlk:I. 1 wunzlé z a:r:ym-go roztmru-
nulazy odliarzyc pipe:g 265.ca 'do kalby pouuronaj o pojnmodn 50 cm

i ‘dodat ‘ciggle sieszdjgc 10 a2 hdezymikn nnado-onbdmmgo. Uzuped~

nd.c wodg “do krnlu. z mt“ué:(mtubr M), Po-:qujge » ten ‘eom spnséh
przygntomje ﬂ.g hu oﬂultk:l: poptﬂlu mztm hontrolny minm absor‘-
bantj-l dokoruje sty Jak % punkcis. IV,
II. o przypm‘lkn' mnnnu zmrto!ci pigcintlmku fosforu z roztno-
ru ‘do: badal'y odn:lirzve go. p:.l.pot' » ilnicx 2" e-3 F u-:.cées.é n kolbis po=

‘miarowsj 50 ew’ ﬂangpnl.. thlo li“!lj.c. dodaju sig 10 clla odczyn-

nika’ mndmlibdsnouge. u:upsl:nu m; da kreski . L -:l.nza {rozrmor P).

‘Réwnolegle, -plzy utyeiu 25 ua roztnom do éhpej prébv (rozdz, 4 .3.3),
'.przygntmjn a:l.o n analngiczny tpoaéb 50 ca roztwiiu: clo ilepeﬂ préby.

Pon:.unu -bsorhnncj!. dakmujc sie. 3ak . puni:ci- IV,
IH. De ozmmu znmtgim. piqc:l.otlnnku foafo_

¥ ] popiale n-192y

:przygotoﬂac tgkzu roztnér mrcou'y A foafoﬂnu pntmﬁago. 0o kolby po=
piarowey: r} pojeméc!. 50 w mlan odu.’mrzyc p:lpotg. w zalnznoée:l. od

przewidymaj zawartnic:i. pi.'ci.othnku fosforu w prdbce popiolu- i0 cm
roztworu . mrcmgo mboczogo dla pop:l.oiu o zamrtoér.t do O, e% on
1ub 25 cna dla. popl.u!u I zmrtoic.‘. pouyzaj 0,8%. Nestepnie do kolby
dndaja s:.q 10 nns odczynn.tkn mnadn-noiibdsmmgo. dopelnia- wndq dn
kraski 1 m:i.oszn. Rﬂmolagiu n-loty przygotonaé roztwér nie znwurajgcy
fos‘foranu potmwego. to znaczy de Itolby 50 ua od-ierzyé 10 cna ode’

czynnﬂm nnadn-noli.bdannuggo, dopal.nié mda ‘do- kreski 1 wnuazné.‘

IV Fomiary ahaorbancji dokonujq ‘sig po uptym.o -] ninut od. przygoto-
uania roztworw (N i P H:Lerzy siq jaw kuwatleh o gnlhoéci warstwy 4
lyb 6 cm dls pop!.alu o Zamartodcl Fzﬂ do 0.8%. nlho 0 gruhoéc:l. 1 lub
2 cm. dla pop:l.ol'u zcvdarajgaago powyzes. o.az qus. przy’ dl:ugoici fali
430 nm w odnieateniu o roztworu kontrulnogo. W tyeh nnych warunkach

jnalazy znierzyé -baorbanc:}e roztword mrcnuegn fosfnrlﬁu potuousgn
w odniecun:.u do mztmm nle zn&arﬂjqcngo ttgo fosfafmu.

4.14.2 :I..E. Obliczanh uyniku ozuaczmu - I :
Zawartcéé p:lec:l.ousnku focforu hd prﬁbca popd.nl:u lyl:l.cn ui.g z# wWzo=

N

rus

% = '». .15 v . 100, z T T e

‘7

gdzie: P 2 5 - zawartaéé p!.gciotlenku quforu w prdbcu popiolu %.
0,02 «~ masa ptge:.otlenku fosforu odpowiadajgco 1 ea” .roztworu
WZD I COWRGD r‘oboc_zggo, ng,



L
]

‘= objgtosc roztwory wzorcongo r.boc.zogo pcbranago do przy=
.. gotowsnia reztwory wzortomego fosforan ‘potasowego, ck,
','aluorblncj- bedsnngo roztwory (M Jub P), k :
: eaikmdu ob;etoie roztmru do’ Iudaﬂ. oA, . _
- nbsorbnnqj. roZIWOCY. u:ureongb fosfornnu potnnusgo,
- odmk. pnp:.ol:n. BY. . ot :
- oqutoic roztvnm do badsl‘n puhrtmgo do pn.ygotmnin roz-
':tmru N lub. Py ua. & i

Za wynsk kohcomwy nzmcz-nin Mhzy przngc zsoquglm do 0. oua
éredniy Rrytmetyczng uynikb- eo n.;muj dmk:h rémaloglych oznu.zll'i.
speinisjyc werunks podene W tabuu. 4.13. Ilyn:.k mm przouuyé na :a-
uartoét: foafnru w pnpnh lmlc go puaz 0,4 4365.

L]

<
.o
1

B
TN

Tabela 413

Zewartodé piecios ‘__'Nij:quu'i“diopdlpz'c‘rznlrh réznice. wiedzy wynikems

:1;::&{:#”“;% 1 rownolegiych oznacza, koficowymi ozneczah, wys

h w tyi samym - | konsnych w roznych la=1
"ﬁll;::::r::.uu.wl te] ea= | boratoriach; z taj sa=-
’ n;l prébka. popioky me3 probki pop:.olu

o e AT e a3 b.zvzgledne

do 0.1']1_ <+ g A u_,qm NI PR o.ozo '

Powiej 0.1 S 0,080 LT L I o.:.sb

4.4¢.2.2. 11 oduunn natody npektrofctn--tryczmj

Motode ta polege na nytnorzqn:l.u w mztwrzc da. badaﬁ barmogo. kom=
pleksawsge zwigzku jonéw foufonnmch z lolibdonnm lltononyl i zra-
dukowaniu go kwasom :I.-uknrbinow- do bigkitu faafnre-lolibdonomgo. '
2 pomiaru abnorblm:j: otrzynanego barumgo rOZtwWoru Orez feitwory fosfu—
ranu potnomgo obluza ug zanlrtoéc pi.cc:.otlonku folforu - prébu po=
pzatu._ ! : 3 - e R

4.14 2.2.1. Apnratun 1 przyrquy - .

- Tygial plnymw o po_‘,nmici okolo so l:l H pokrvukg.
« Bpektrofotometr lub kolorymetr z peinym wyposazeniem.
‘4.14.2.2_..2. Odciynni-ki_ i roztwsry

= Kwas siarkowy, oi:ul_o 10 N reztwér,
- Knas fluorowodorowy cz.d.a. (1.13),
- Ddezynnik mieszany (Z,4,54).

. . 28
- Po-fornn po:now. rqztwér mrcow pods tawowy (2.4,52),
- Fuforan ponsony. roztmsr mreu-y roboczy {2.4.55).

_4.14.2.2.;3. l'rzygotm-nln prtbk; 1 ru;tuoru do bndnﬁ

'cumcz-ﬂ - te]: oduunu do!umuj 'o:l.q na. t.nch n-yeh jnl: w 1 edu.t.-
nie ntor.i.-heh. To jest na adnzm pnpiotu (rozdz.
dﬂ b:)dﬂﬁ (fﬂzdzf 4.3-3).

-2) quz rcztiorzg

.14.2.2.4. w&nmnu o:nbenn‘u

Spnoéb uyknnan:ln omnzntr Jnt :bluny od rodzqu -atarutu do ba.
d.ﬂo _‘ — o

L. W przmdl;u nzmnn:la B pndltui.o odrgbmj oduul::l. pop:l.ozu. na='
lazy. odunzyé z niel w tyglu platymm 0,05 g z doklednodécig do 0,000z g
Do tygle nalety dodac ‘2 cm roztworu Ialuu :nrkomgo 12 e | kwasy f},ue.
rmdnromgo. -Tyg!.nl przykryc pokrvuh i'przez 1 gedzing ogrzewac ha
tadni mdnaj. PO cZymw zdj.c pokrynkg. plulwé jg md., ktére naluzy
dolqczyé do znnrtotcl tygiae Tygl.-l nlusglznzu sig pcmom.ta w roini
mdmtj i odparom:}a w ciggu 1 gudzi.ny. po czyn. przenosi go ‘do tazni pig-
gkewaj lub na plytke’ ahktryczn' z wurum azbcstu. odparomnin prowa-
dzi si.q do pojawienia sig dyuén trdjtlnnku qurki. a nutepnin Jeszeze
przez kilks winut, po czys nal..ty ‘tygiel cchiodzié, doda¢ 0,5 cn® roz=-
twore kiwasu siarkewego, odplromé do pojau:l.enia sig dyméw trégtlenkéu .
siarki % agrzewad jnszcu przoz I::.ll:n -:l.nut. Nelezy uwazac, aby pozosta«
Zosei w tyglu nie odparomé do llﬂ:hl. Tygiel. ponownie ochlodzié, dodaé
2¢ “3 wody i ogrzcué na 2aini wodnej przez 30 min, Zawartoéé tygls
nalexy pmn!.oté do kolby po-:l.aromj 100 cns.,tygiol za8. wyptukaé kilkam
krotnie gorgcg nod; dolaczajqc je do roztmru w kolbie, po nzyn roztwdr
w kalbie uzupoi:n:l.é mdn do. 100 cna i. wyniuué Crozéwsr do badaﬂ).
kolby poninrnmj L] po_jolnodcs. 50 ﬂ odn:lprzn s.to pippt@, " zalnznodci
od przowid;mmj zlunrtoéc:l. p:l.ge:.nthnku fusfoﬂl w prﬁbm pepiol:ua
10 ~ 40 cx” rnztmm do. badaﬁ dl- popio!:u zmarl,‘lqcsgn do 0 =7 1 P _
Iub 2 do 10 c-a roztuoru w pfzypudku pepiotu umra;geego pqwzej D,sﬁ
P50 5. Nastgpnu do kelby- n.llzy dodaé B cn® ndczyhn:l.ku ni.uznnlgo. yzu~
peinié wodg do kreski i uyn:.uszaé { roztwér R). Po-.t-ru abaorbane}i; dow= °
konuje 549 Jak w IV, W ten som spoeéb n-lazy pl’zygotonlc roztwor kontml-
ny, bez uzycia odmzka gop:ol:u.

IZ, W przypadl:u oznnezunia zlwartoéci pigciothnku fosforu obok 1nnych

‘sktadnikéw popioku do kolbv miammj o pojemnodci 6O cma nelery pdmie=

rzyé, w zalaznoéci od przewidywane} zewertodol pieciotlenku fosforus -
dla popictu zawiersjocege do 0,58 P - 2=~ 20 cu° roztworu do badadh lub
1 do 10 ea® dls papiatu o R _Paos powyzej 0,5%. Dodat do kolby



1 : E

5 cm> odczyﬂnika nusznneg_o, uzupetml:é wodg . dp" krﬂk: 1 wynis;z'é {roe=.
Twor 5). Rdmolsgle. w ten sn apoadh. przygotonuju s:l.g 50'cs” roZrworu
: ; muru lbaorhancjt do-_'

konuja sie jok " punkc!.e IV e . : 3 )
-‘ III. Do kolby " ponlarnmj 50 “3 na. £y oﬂn’iorzyé pipnta. _10 B rqz--
tworu uzorcowsgn rnboczago - dln popiutu zanurtjcnnqa do’ 0.5% 9205;
20 ea dlr popinlu zawierajecego. pomd 0.5%. I’2 g I:Indac 5 on’ odczynn:l.-
ke nieszsnego. uzupelnic uudq do kreski 1 m:.uz.é Rémligh przygota-

wuje sieg roztwér .nis zavd.ornjacy fosfor.ﬂu potasowedo ; da kolby po-um- h

wej 50 o> nalazv od-iarzyé 40 cu odczynrsikn uanndo-lohbdenowogo. “do-
pelm: uudg do krask: :I. mnieszaé aest 10 roztnér u!orcowy fosforinu ':_
potesowegb. i - g CRI .

. Iva Ahuorbancjg rpztmréu (R Iub 5) nierzy 319 po uphndp 40 in od
ich . przygotonania, za pnnocg apektrnfutonetru dub fotokolaryne:ruf e
W przypadku pnp:l.olu zawiorajqcogo do ‘0, 5% on u kuwuch o grubotci

-2 lub 3 n:n. w kumtach 0,5 lub 1 ‘cm dh pop:.olu z-n:.anjacego powyzaj
0,5% F 05. przy dl:ugoé:l ‘fali 7:.0 na w odniasi-niu -do-. roztnoru R’ontrul-
nego. v talr.i sam apnsﬁb nierzy sie absorbanch reztwru uzurcomgo fou
sferem pntnuwagu w odni.es:luna.u dn roztunru nl.e zsniarajgcego tegq )
fosforanu.,.'- . g T N i - - S

4,14, 2.2.4. Obll.czanu wyn:tl:u ozmmznﬂu

Zunurto!c pigcintlanku fosfcru w prdb:n papiolu obli.eza t.tq z . :‘
nzoru. g . g

L v, A'.v'. g e e T

; a Vg * 9 R e e T i
PO, = ) 100 %. . S e {4..26)
278 '”'A Y .3 . V1o ! ‘:‘ -; ;-‘.-;' -

gdziaE ong-f'zawsrtnéc pieciotlanku foafaru ] prébce popiolu %.
my, = mesa pig:intlnnku fosforu odpnwiadajqca 1en’ rozruoru
© 7 wzercowego roboczega (o, 002 lub 0,006), LR :
Y f]# objetosd’ TOZL WO WZOTCOoweyD roboczegu pnbranago dn przy-.
" potowenis roztworu nzorcnuago fosforany putasowego, e,
':-'absorbancj- b-danagu rozZtworu (R ub 8), - :
- ca!kowtt. nbjetoéc roztwnru do badaﬂ, cns. )
1 - abaorbanc;n roztwory wzorconugo fosfurunu pntaaowega.
oduazka popiolu, ng,. :

o :’m‘n"

VIO - objetodé rozewory dosbadaﬁ pohranega do przygotannin 7
" roztworu R lub s, em .

Dapuszeznlm rdsnice mipdzy wynikemi, vryni.k koﬁeow i spas&b przeli-

czenia. ek wi odnianin (rozdz. .14.2. 1.8) ¢

5. OZNACZANIE ZAWARTOSCI SIARKI

&1, wvsrepnuauas s;nnxx w wgc;u

w;gaoz'zanaz--z-uz-r. pplna iloéci .1.rk; Ktore) rawsrtodé uynoai
od dzunlowch prccnntu do’ kill:u procent.’ surlu . neg.lu zindnicze :
wat'puja z rogutv L dmsch formachi znuzkaeh org.nic:ny::h & nlsorga=
r_g_icznych. ﬂzadko wyotmjc W wgl-ch jnko oﬁ.-rkn slementarna [141... ]
: l,-_Sil'lrkn orgln:u:m vnhodz:i. " komtytucyjn. budaw' kol.pumméw orgas
'niczny'n'h n, -.mc akhdml.ké- lgﬂmitomh 1 nkloroeji. Wstvpuja one
‘W pna:ac.'l. ugrupulud typui tinfenonago tuzczaczuz). tioatal‘pugo
{=CH suzc-- i nrknptmmgo (=CH, SH) l:se]. .Przamgn pogazozegélnych
mnﬁ qilrki ulutru Jest od ntopn:l.a uotuorf:lzlu mgh. w nggllch
energotycznych ‘s nim: typu 31 :I. 32 przoml,u u:l.qznnn tiﬂterovm. ]

-a ‘wweglach typu 34 wystgpuja rénnoma nigud tinatordwch 1 tiofes .

mmyt.:l'l.L w typach bcrdz!.oj ung.‘l.anych (tvpy 35 4:.) ,p,ra_:owazaj; w:l.@za-
ni. tiofanﬂnl._'_ﬁ' s L
zawnrtodé ‘slarki organiczmj jgat nun:.elka 1. wynou 0,1 o 3%. ) B
w nlektéryeh przypadkuh znnnrtbié ta Jest wzozn i przikracza 0, SSEQJ.
Siarka n:.eorgamlczm wstqpuju w: pnstagi. dwueisrczku zolaza FeS,, i
_nljcz.gﬁcnj pirytu iub nrklsytu bgdt l:et u polt-c:l ekrytokryatnlicz-

- nej jako. n«lnikom.t. Tl e

lfl polekich mgl.nch gl:ﬁmyn nodn:lkiu a:l.nrki nilorg-nl.czno:] Jest pi-
ryt, ktory moze wystepowad w postacs {81: . il
- odrebnych gni.azd. aoezamk i but nie zu!.gznnych z ugglen. . .
= wypsrien komérak strukturulnych t-k:lch sk2adnikiw j-k fuzynit.
sanifuzynd.r. sklerotynit i telin.'l.t. !
C - peoudennrfoz po konérkouutych ko.ﬁenuntach wogla.

= nawariwied tworzgeych as.g na phszczyznach iquklﬁ -4 phszczyznach
lriedzywarsrmwch. . ; s

Wystgpowan:l.e p:l.rytu zwuzane jest z genezq zlota badz z akresan po
ufornn\vaniu sig poi:ladéu. Punadto znpaczny wplyw na koncentracje pirytu
w zlotu na taktonika L2321, w otoczeniu uskokéw stwurdzono Zneczne
1lodel pirytu, W procos.ch przarfabki mchanicznaj ugglu. piryty, w ze-
lsznodci od pagiadané;j postpcl, zachomujg sig réznie, Piryty w postaci
werstemek W ‘rakcie kruszenis ulegaje razdrobnieniu i.przechodzg do-
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klas: drobniejszvch. W procesach nzbogacanu grawitagyjnago. trnfun
do frakcji.rajciezezych, a wigo dao fr-k:jt odpadomych,. Goraza 3:!:
spraws z p:rytau, ktére :l.-pregnu:;g sktodni.ki mgla. le!.ch p:lrytén
drogs wzbagacania nie da sie usuneé, chyhh @8 prbndzt sig bardzo gie~
boka dest rukeje: zurn, co pnniaga n npbg pouzm kiopnty tcchnicznaa
Inng forn. watqpomnh ‘sierki: nuorgqniczmj 89 nnrc.nnv gips.
cplonit. ‘jarosyt, - nelantaryz. Ich. wltopomnie ilqieiom » ﬂqglu Jost
niawillk.te. a to. dlntagn. 2e e prodnktau rnzkhdu pl.rytu. w trakc!.e
wzbogacania. dz:\ck:. ruzpuuzcznlnotci. " przena:njm:ej 1Inicj. przacho-‘
dzgp do wod piunzkouych. ‘Ponedto ahrk- w wglu wo28. wotgpomc W -fore
mie niezﬂ.azane,j. 8 wiqc aiun-ntarnaj. Horm nm by:: np. pruduktn roz-
kiadu terntcznsgo; ‘ e g : ' Vet -‘
;  Jezeli chodzi o pnlsk:i.a wegla. to zauartnéc ltlrki w qulneh z trzach
zaglebi jest nizaza w. pordumml.u z- ueglani zagﬂnieznyni. Wngtok eta=
nowi mchodniu czqic GZW (rajon Janﬂrznickn-nikotmkﬂ gdzie - zaulr-
tosc sisrki Jest znaczna' i. wmu do 6%. Najwiecej starki zawiarn;e :
pak&ady grupy mrstw zekowyeh {libigskie, loziekie)., nni.ej poklady aru=-
py werstw brzeznych (ok. 1,3%), a nnjnnicj pokzady a!.edtom {0k 1, 25%) -
[20]. _wggle gﬂrnoélukia zswieraje okolo 0, 3.do 0,5% siarki orgon:.cznaj.
reszte s:nnowi aisrka nieorgnn:.czna. a znhsznza pil"yt. Starka . u:l.nrczn-
nowa’ wstqpuje w barﬂzo n:.awialka.::h nnécnch nie przoki-aczajgcych .' :
oz%' ; N O . -
oW zwigzku z znnieczyszczeniem atnosfory nzkadliwymi zwiezkani sur-
ki, ktére wtvnrzajq sig w réznych proclsach technolog:l.cznych. " Jaki.ch
bierze udzinl m,-gul = zawartcéc starki w weglu ma duze . znaczenia tech=
nologiczne, skonomiczne 1 jest przedniotoa znﬂurelowanu zarémo pro-
ducantﬂw. jak 1 uzytkownikéw 11 | : el
w procnsie spalenis wegls, nprtcz vd.elu 1nnych nn:l.onzyszezaﬁ. ﬂo
atmntf-ry em:l.tnnsny Jest SO i 503. ', tekie pyly siarczenowe, Ilodcio-
wo przewazs dnutlanek ainrki 1 dlatego ‘tex przyimuje- a:.q okrcélone
wskainiki’ emisji 80, n zaleznodel od zewartodedl. -einrki w mglu.
~ .Proces apnlania -i.rk:t zamrte; w. qulu ‘na 802 przabng- wediug
nastepujece) zal-znmic:l.: 1kgSs + 1|:go2 +.3 ang —_— Zkgso + 3 Skghlz
+.9211 kI, W tabeli 5.1 przcdst-wiono wskatm.lr.i eluji dwutlonku siar-
ki od procentowsj zaulrtoéci .1ark1 w. ugglu E133. - ;
""_'Tlhoia 5.1
wsk-iniki -nzsji 802 " zalezuici. S . '
od procontm; zluartoui s:l.arld. " wgglu :

?:eri:dc aiarki " 0,2 | 1.0 1,6 2,0 i 2.4 | 3,0
[Temis}s S50, W kg/t . ] P
Spalinegs gwhgf _ 4 20 32 w0 | 48 | s0

-'lurki. poplotomey. -
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Tfzeba jednak :aznlczyé. ] raczym.atyl procosu lpllln‘].l czebié
siarki- ns.eorglnieznoj zamtnj " mlu uuunl Jest z tuzlp- i pyl'.e-.
W:..Il:oin ta wynosi- od 2% do 10% slarki znnrnj w- -gglu. ‘Obek duuthnl:u
aierki w trakele spuhn:l.a tllnr:g u.g ,pqunq 3lodci tréjtlenkn lill‘ki!' .
(so Je. Iloié e n;u przokrtcza S ogélhuj 11oic1 soz."- : B
w anli Ba2 przaﬂltu-:tono nnklv-a:l.m dﬂpu.zczalm atqzanu auhntan—

-éj.t w. pwﬂtru ntuonhryeznyl L (ug ‘e i 3) CEGJ.

Tebels s

anunzcz-l.mr steienie substancji w. pnn:.-trzu
: ._r:-_:',_‘-'.',u ntnnafaryczny- (llg . 3} B

Lpa Nazwa .. ."_P'qﬂstin_a < ér-dnh'"'—.., | Maksymalns
S uubsnncj:l. T P 4:!.|gu Ul jadnorazowe
J It e pdehy T
a0y T | csRs i o8 | e
. ..: E - ‘ : ‘NRD 70._15' l‘ 0,15 .
Lo3.jesy .. Ll NRD -] 0,00 0 {0 0,03
G4 [omgs . b ceke | o008 o | T - L0

Polska norms PN-76/G-04814 podaje loﬂkfe"ilﬂ‘l"ll.‘l hss't‘éﬁujﬁcych fnﬁ ?siarki.
: S:I.ar‘kl"cllkoutu"st_ = skladajgca sig 2z n..rlr.i organ:.cznnj 1 nieorge=
nicznoj uwtupujgeych w pal!.u:l.n statym. . Co : -
‘Siarka pnptoiom SA « zawsrta w popiole paliw oulych. ] .
' §iarka palna: 8 .rcprszantomna przez palne zlﬂ.gzki sisrki w plli-
wie; jut rdznic. pon!.gdzy :-mlrtodcig niarki calkouitej 1 zuwartoéciq

- Siarks unrczauen sso - nprezohtowma przez _a:Lnrczany‘ nwarte .
,,,,,,nm_ _ 4 . e

" Siarka pl.ryton GP - wyatepujgca " postnni p:l.rytu 1 urknytu.

" siarks Jedrloulrequwl . - watgpuj.eu L koksh H pélkol:uh z uegln
kanisnnego w posteci surczkéu. -
- Giarke n:l.eorgnm.cznl s,;l - akladajgca 8ig z mnqzkdn ni.onrgnn!.cznych
w paliwis stllyl, a wige niarki oinrczanom:j i sierki pirytoluj.

" Sierka organiczna 'se - zm.qzanl Jeet z subsrancjs erganiczng negll;
jest to rdinice- poni.qdzy zanartoécig sdarki calkowitej a zewartobcig
eisrki nisorganicznej.’

TR, T TEEE SR RS WA R kS T
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" siarka almntnrna s - nuzmz.am chol:l.czqu w mlu.
sch-utycznu nlaznnéc pomi.edzy: poazaagélnp:l rndnjnl s:.ar’kl nok-

e pr:sdatawic E37J nnt'pnjgso 'y

’.“r“ i

4 n k ":W s:larlu i )

';tg;,o:bu = niao rgamnm Iill"ﬁnﬂmh
| siarka’
Ll

) Y edarka
{04 cetkowste:
PTIRE RS e [ sierka -
| siscka b ' uarka b eaer
lotna 1.,;, G 0r‘ganiczna
iy ”1"‘ O™ MR R ) e
- v Lk b siavka

:-1mnoyi .

A

Trzeba: jadnsk zaznaezyc ts s:l.arkn poptolum nis ndpovd.adl jednnznaez-
nie siarce n.tanrgarﬁ.czncj y & oiarka lotm - arganicznej; " n:asie spa=
lania sierka. pirytom ulatnia oig w peauci dm- i tréjtlenku eiarki
(502. 503). aw tzezegélnyc,h przypadksch mote pm;éé w dm:iarczek
negla (csa). a nutqpnte w brgan:u:znq fnrl. uarki.

5 2. ﬂZNPBZANIE SIARKI CALKOWITE:J !‘ETOD@ ESCHKI

Oznaczanis siarki ulko\utsj natoda Eschki. wkcmuje sig mdlug
PN-81/3-04514.01. nznar.zmiq AR polagn na n.lk\ond.tyn ppelsnin odwazki
wegla Z dod-tki-m nueznai.ny Eschki w ntmsf.rze uthninjgeoj DTz N8
straeeniu jonéw nurczammh w postaci niareznm barouaga. Po oznacze«
niu’ aasv siarczanu bnromgn obliczn s!@ nn toj podstnuia znwartuéc eiar-
k:\ eal‘.kou:u: " qul.n. EEEL R . =l :

S.2.1. Apar-tur- 1 przvrzady B

- Elektryczny p:l.ac -uflow z tar.oregulltbrnn unazli.wiajecyn uzyska-—
nie stede) temperatury 1088 + 15 K (815 + 45 °c) . £ " "y
" = Tygle wykgnane z- plntyny. kmirnu lub porqclany o pojennoécz 25 R,
- Ptyttn ogn:l.otrmlla -] tal:ich wninruch, .zeby mogh evmbodn:la m:ho-
dzi::dopuca lufwlelllgo.:‘- [URRETEE T T
- Eksykemtor z substancie owszajgu. S AL
= t.atn:\.e wodne, tezZnie piaskowe lub plytki grzajnz ngrzemne gazen
bad*_}. snergiy elektrygzng.

,.e'
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= Wage mhnlem- n dol:tdmu l-anu dc n.ﬂ: P
= Wege analityczns o ‘dokdidnoded watenia do 0.0001. B
- s.ul:: blzm:.ehm ltlkil.l i tnrlh.' :

_‘- Azonm tnbrq ( J u.d. o .,..wlo ai mztuér. .
- ch;.cnk ‘barowy’ (BaCl, + B0). cz.dis,, okodo 8,5% roxtwir ﬁz.s.:.).
T cznmuﬂ ntylm (_clsuzsozn‘) _mh#nﬂ.k; O,IS rnztuér n.lkohol.ow

= Nedtledek lnderu. tuzo ) ez. .'almlo 35 rozﬂlbr.

- ﬁiarcm potuagq (xz

5.2.3. ﬂ l:onanu nznncnnll

"z prdbk,l. an.lityczmj pobl-ri lie odmzkg w uodc:l. z.lazmj od za-
wartoici alerki v pribos. Przy przovd.dyuan.j uwlrtoics. aj.nrki cadkowis
tay w paum- wnolzqcya 58 nasd ‘odwagki pommn wnqs:.c 13 pv:zy za- A
wartoéci- slarki 5 & 10K = 0,5 gj- pray martoéc:l. ‘slarki > 10% -'0,28 gs
odnqu pol:i.arn 8ig z. dokhdnnie:l.q da @, 0002 gs Pobran. odlntke wegla .
missza sig ‘dokiatnie z 2,8 grnan:l. ninzaniny Eschki, - Pp ‘myrénraniu
powierzchni zawartodci w- tygly praez k!.llulq-om uamme tyglem o -
twardy przodmiot, celosd pokryws sig o twy nun-rriny Eachks w 1lptcs
1 g. Tak. rmpeiniony tygl.al dl}. sig do zimpega pieca. Ogrzanlnia pieca
nalez'y provadzié w strofie jednmqnogb Zarzenia do :npqr-tury
1080 # 15 K (815 » i5%]), Fr-unza ™ taj tbupnntur:n przopromdza aie
przez 1,5 ;mdz-tnv- I

Po ‘zakofiezeniu spalanin. udmzkg mh z -:I.nzaninq ‘Eschki wjnujn
uo z pieci 1. chtodz:i. do’ tpnporttury polmjomj. Zawartodd tygle prze-
nosi eig do =1awk:l. o pojunnt:'.l A00 e-a. ,‘l'yg:l.&.t przemyms sig k:l.ll:akrot-
nie gorgca wody o hcznaj nbhtotci &G0 cna, ktorg . réwniez .dolgcza sig
de zlewki 2 qunng odwazke, W przypadl:u gdy cledz w ‘zlewce zeuera
ciemne czgstki niespelonsgo nqgla { ptmjeca po powiurz:hni). apalnnia
nalazy powtérzyé, przadiuzajac czaé spulan:l.- o 1 gudzino. :

Dalszym etapem jeat eks:rakc:ja a:l.arcznnﬁu. W zwigzku z tym do zlewki
Z roztworas duda:]e sie¢ 10 cna uznz. Tak przygotowany roztwdr w zlawce
ogrzews sie przez 0,5 godz:i.ny do tempeuratury 2353 K {sa®c), ogrzewanie
przedluza ‘aie & delsze 5 hinut do wrzenia .nadtlenku wodoru - w celu
jege rozl:oznn:l.a. Po rozlazeniu nadtlenku mdoru zawartosé zlewki prze=
sacze 819 przez ajekki spczok do ﬂm ,_..3 zlewkt, Dsad na egczltu nalezy
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G-krotnie - przemyc porejani 20 cw® gnrecaj nody. Otrzylunu “tak nntkoﬁi—
ta objgtaéc roztworu nie poninnn nynosic ulgcoj niz 250 cna. Do tugo
roztworu nalezy doda: 2=3 kropla czeruanni sotylows, a nastgpnio .
kilka kropel kwasu solnego w celu zobathnienia roztuoru {zmions harny).
Nalezy jeszeza do tak zobathnionage ruztmbru dodac 1 cl knnau lolnlgn.
" Chege usunec dﬂutlcnek wggle 1 pozusta!oéci ﬁadtlenku uodoru rnztwér
‘tan ogrzewa aie ax do urzenin 1 utrzynuja przez 5 uinut w tyr atania.
Do gorecege roztworu dndaja siq Ppipaty’ 10 cla 8,5% ruztuoru chlorku
berowego w czasis 20 ackund. Zawartodd Zlewki naleZV utrzy-yuuc prznz
30 minut w temperaturze poniej punktu wrzenis, - ' -

. Po ochladzeniu roztwory, i opudnigciu -osady - okolo 30 -1nut - przsaa-
cza sie go przez twardy seczek. Oud na aaczku przenyna s:i.e gorgcg wode
destylowang tek diuge az zaniknie w przeseuzu reakcia na Jon chlorkaw
{ brak opalsscencji z roztuoron azotanu arebra)..,~_'-

W uprzadnio wyprazonyam i Zwazonys tyglu unieszcza gig lokry eeczek
'z osader i ogrzews pelniktem a do apalenia sgczks (spczek nie powinien
zapali¢ sig piomieniem), Po spaleniu sgczka tygiel wstawins sie . do- pisce
wuflowego i praty w temperaturze 1088 2 16 K {815 + 15°C) do atatej aas
8y. Po tym czasie tygiel uyjluje aig 1 chiodzi przez 1 ninut. a nastqp-ﬁ
nie przenosi do oksykatora‘ Po ochiodzeniu uazy siq tygial z duktldnoé-
nie do 0,0002 g. _ : . ) JEI

Réwnolegle =z oznaczanien siarki w badanaj prébca oznmeza sie z-w-r-
todd siarki w odczynnikach. ktére uzywane sg do snalizy, S.‘I.epq prdbe
wykonuje siy tak samd fek analize, z tym wyjetkiem, zs do prazenis UZya
wa Big nieszaniny Eschki bez odwazki negla kariennago, & deo przespczu
przed dodaniem czerwieni netylowaj daje sig 10 cn3 FoZtWOTY siarczanu
POTABOWEQO . Wynik knﬁcowy jeat érednia arytnetyczng wynikéu z duéeh
prdbek. o7 S ] ] _ . R

5e2.4. Obliczanie wynikéw

Zawartosé siarki ca!kouitaj w préhca analityeznej (s‘) wggla obli=
cza aie za pomoce wzoru.

_(m1 =M, + 0 ooaa) 0,1374 .
. 100, % (5.1}

‘ol
§ = ‘ . w
gdzie s m, = masa aiarczanu baronego. uzyskansgo w wyniky analizy bada=
nego pulina. 9, - . - .
m, = masa siarczanu harouago. uzyakanegu z 10 cn3 roztnoru aiar—
czanu potasu, g,
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-OHCQBG--I-lsa ltﬁrulanu hurbnugo. uzyaknnogn x 10 ca? roztnuru

.7 - siarczanu potesowego, g, : . .

0'1374"7 uspdtczynnik do przollczani. lnoy nzarczanu haro-ngo

-0 Una ltarkg, L R -

A - masg odwazki paliun, gc ;;7 B T :

ﬂopuszczalna r62n1ca liqdzy nynika-i rannologtych oznaczaﬁ nykuna-

nych - ‘tym samym laboratoraun 2. tej sa-ej prdébki anal:tycznaj wegla,
[} zauartoiei eigrki- catkauat-g do 2%, powinna wynosié o,osﬁ beznzglgd-
nego; przy prébea o zawartodcd sisrii > 2 2 s% -~ 0,10% bezuzglqdnagn;
& przy prébes 0. zauartoéci siurki calkowitej > 53 - 0.15% bazuzgled-
nego. - - :

Najuaeksza dopuszczalna rﬁznica niqdzy wynikami koﬂcowyeh oznaczaﬁ
wykonanych w réznych laboratorxuch Z te] eamej prébki’ enalityczne} wegls
o zawartosci siarki do 2§, powinna wynosié 0,1% bezwzgl ednege ; przy
prébee o zawartodci siarki > 2, 0 = 5,0% = 0,20% bezuzglednago. a przy
prébce o zanartoded siarki > 5% = 0,30% bezwzglednego’,. L

-Za nynik knncowv oznaczania przyjmuje sig érednig arytmeiyczna Wyni=
kéw co naJnniej dwéch oznaczah o wartoécinch nieazczacych sig¢ w grani=-
cach dopuazczulnych réznic podanych pnwyzaj Wyniki cznatzania nalezy
obliczaé¢ do trzeciego -1ejsca po przecinku i zaokrgglié do drugiego miej-
sca, dztesiexnagn. S . e o T

’ 5.3. OZNAGZANIE ZANARTOSCI SIARKI GALKOWITEJ METCDQ SPALANIA W WysD-
KIEJ TEHPERKTURZE Z MIARECZKDWANIEM ALKALIMETRYCZNVM

" Metode tg atonuja aig wmedy. gdy zawer todé siorki w wegly nié prze~
kracze 3%. Trzeba zeznaczyé, ze meroda ta Jest réwnorzedna z metopdp
Eschki i pnlega na spalaniu prébki weglanw temperatyrze 1523 T 1623 K
(1250 3 13809%C) . w ntnnsforza tlenu. Powstale tlenki siarki sp zaabsnr--
howune w modzie utleniocne], Viytworzony knas aiarkouy Jest oznaczony -
alknlimetrycznie ¢la obliczania zewartoded siarks calkowite), Oznaczanie

Zawartosel siurki calknw&te) ty metody wykonuje sig wediug PN-82/G-04514,
lazt -

5.3.1. Aparatura 1 przyrzgdy

= Piec elaktryczny tak zbudowany. te umgiliwls ogtzenis rury do spa=
lad do temperatury 1523 2 - 1623 & (1250 &+ 1350°C) rs odeinku 125 mm.

= Rura do spala# wykonana z k-arcu. ognintrwate] porcelany lub trudng
tnpliwego szkhia nie Przepuszczajacego gazdw w temperaturze 1673 K

{1400°c), Rura poslade wymiary; diugodd - 700 mm, $rednica wemngtrzng =
= 20 om,
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- -todeczka.. do ap-hh. mkomm & Imarcu. poruhw ‘lub tprudno tupli-
wego szkia, o wvmiarach: dlugoéé - 80 lll. snmﬁoié - 15 ll, q!:qbpkmié -
= 10 mme I : e i )

- Przyrzad do przesuwan:l.a ldduuzki W rurzﬂ do .pahﬁ. ma tn byé
pret wkunany z kmu-cu 1ub knntalu albo aptejalne urzgdzon.'l.a ngnnty-
czne = rye. Bale’

Rys, 5.l. Fra mont aparatury do oznaczan:a znurtnéci surki cniknmtaj-
1 - piytka ( ogregh ) #eliwna z otworami, 2 = magnes w ksztalcie plef=
$c1enia. 3 - pret kurcony. _4 - rura do upalaﬁ. 5 - I:ddeczkn do spal.l'n

- Ptuczka z kn-aen siarkowyn M, SO (1 BA). B o : -

- Przaplynonierz laboratoryjny do poniaru notetania przoptynu tlenu
w zakresis 400 & 500. cnalnin. I e R .

= Butla’ i tlonal.-“{ﬂ' Ll :

= Puczke z filtrem ze apiokanego uzk!a (np. pluezka Rehbarga}.

- Waga an-lityczna o dokladnoéci watenin 0.0001 g.-- o

ON

'5.3.2. Odczynn:l.ki i roztmry

- Azotan rtqciowy[Hg(NDSJz . H D] cz.d.a.. roz:uér 0 05 N. o
= Czerwieh metyluwa (015 1502N3) )nkainiks 0 :I.% roztuér alkohqluw
(z.5.8), " - :

- Dwufanylokarbazun (C 3H12 40) cz.é.a.. 2% roztwﬁr nlkohulonv.

- Kaolin bgdz tlenek glinu. (Alaoal cz,den, lub dwutlenek krzenu (s:.o 2)

- CZedeBe, D uziarnuniu ponizej 0,2 mm, IR h :

- Kwas azotowy (HNG ) cz.dene, 0,1 N roztnbr.

- Woda utlenicna (Hzoz) cz.den., 1% roztwér. - : :

= Wodorotlenek sodi ({NaOH) cz.d.a.. 0,05 N roztwér lub nzturoboran
sodony (N_B,0, . 10H O} cz.d.a., 0 0s 'S roztnér lub mdorotlemk pota-
sowy (KOH)cz,d.s., u 05 N. ; : |

= wakaznik mieszany, ktéry skhda up z roztwru A 1 l (2.5 6).
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5.3 2. Mbnmh aznamnh

Pmd nucs-y- uyhmntn ozmennu z-nrto‘u ctaru nn].uy odpn-
wa.adpl.n zrutiu:l.é aptrttnn. ;] tyl‘eblu dn pks czk&. : f:l.lgrn za8 qpulnm-
‘go. Izul unp. ptuczkn wg hhl'urgk : ..:mo cl 1% reztmnl uody .
uzhn:lnmj 1 zestawis sig lp':_r-tur' ok j-l: tp pol:nzunc na ry-unku 5.2,
Po’ z"talr.Lonl.u ipgrntur, ul..czl'a:l.gp e L ; '
do o-l.qgn" ia it .rltul'y 15235 16 :
tlr!‘_n!_.l_.“3_33, 667 e {-i.n. w ntuzyauu
j -zl:. (z dnkhdmieu, do-§

.'i:dduel
u I:Menml przykryuu li.g 0 5 gruow.'urstmdt' ka li.nu .l.ub tlenl:g gunu
ll.hn ‘0,2 mruon umtenk' dmthnku kru ‘ Po uykon-nm tyeh czynnoéc:i.
iddaczlw t 4 udlhtl:q wikktada ‘»ie do " “Fozgraan rury do apa_ . kttrg zamvka
nq 1 l.qzy 2 doptyul tlonu. Iusduzk. z odu.zk. przuun ug 2 predkod-
cip 20 & <40 n/lm ‘do ucjgor'tlugo -10_1-0. W 'plece zp pomécy. - prota
I:unrcnvngo luﬁ kuntglmgo albo urzqdnru- ngml:vczmgo. czn apal‘ania
{w: nnjgoret.zvn 'lindcu) pnunun wynasis 15. min, Po ' up-hnu odwazki

i. nyhcznniu ap-ratury. r‘wthﬁr z plu«;zla {p. Rohborgal przelowa sig

do’ kolhy ltotl«unj o pojnnoidl 300 cla. . ptucqu prulym ug wdg
duwlolnnt. keir. t-kz- ‘Zlewn, ‘sl do kolhy otozkweJ.‘le htrzynany
reztwér w kolbu ogrzim u' do nlpontury urzen:la. " ktéroJ utrzynuja
a:l.{ g0 prznz 10 l!.nut. Po-. tyn ezau- Icnfl.bu ehlodza. sig w bioa;coj ‘wodzie,
a znnrtoié Jaj -uuezkujo utq 0.5N rp:twbru mdarothnku sodowego
-lbo cznruborm oulumh lub, uodnrotlenku‘ pousomgo #mabec moketnika
ucsnmgo (z-:l.lnu baruy m lt-luwnzlrol\hgb mhaq" rnztmru czonuqni

V_l.tylomj s°

"Chege; 'wznaczyé pupruul:g na obocnoéé chlcru ‘" qulu. pn znnreczko-
waniu mdorothnktn -adu. do’ TOZTMOrUY dodaja ue a e-a o 1N kwasu azo-
towego 1 15 krapu roztnoru dmfenyhkarblzonu. Tak: otrzyuny Foz twér
-unukuw na D.OS N roztmru nzotaml rtwiomgo az do uzyaluru.n trwa~

'hgo f:lolﬂomgo anbarﬂ!.ﬂnil-

-Jazell . wykonywann qn.l;l.zi jegt prz.proludzana w ruehu. wdnczn Z re= ‘
guty popraviks’ he obecnnéé ehlon; nig uyznnezu o:l.q. .‘Je!eli prdbl:u zawie=
_ra chlor, to uam:zu PO j.j sp-lon:l.u stomjo aig ntodq ‘Wegowg. cucz ‘
sbsorpcyjny weaz. z cleczy przemywanis wlawa nig- ‘do zlewki 600 en. Do’
tek przygotouamgo roztwru doduae aig kuka tropal czerwieni metylowej
i11cm Iunnau ulnago. Hoztubr ogrzaun ug do wrzenu i utrzynu]a w tym
stanie powzej 10 linut..'ﬂgn:owln&e to.ma 'ne colu. roztoz“u nadtlenku .
wudoru. D-J.szy tok puatjpoun:ln jest tafr..t Y13 J-k przy oznaczan:l.u Zawar=
todel alarki catkonite] : ‘metodg Eschki PN—B:IIG-DIIS:H.OI {oznaczanie zs-
mertodci misrczantw, rozdz,: 5.2)- g
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1
Rdumacuini.o z ezn-cznniu zonrtoéct siarki c-i:kqm.taj w weglu. wy=

konujc 8ie oznaczanie znnurtoéci nnrk:l. W odczynn:l.kach uzywanych -do
nznacnnil. Oznsczlnie to wkonuje oie w taki sam sposdb Jek to opisa-

Ao powyte], z ‘ty Jednak rdznicq, ‘2o do prazenia uzywe el tylke -odpo=
o« edniej odmki odczyruuku (kacl:ln. tlnnnk glsl.lm.lvl dwut lenak krznlm)
bez odunzki. mh. Wyntk J-at iradnia arytutyczna dmsch nynikén ozna=
cz‘ﬂ‘ o , PRI —."r. B
5. udiy Obliczanie wnikﬂu oznacz.nu
|

Zawartodé sterki’ calkowite; w prdbce annl!.tycznej (S') -oblicza eig
za polocg uzoru: - L

i owa(v -V -V-)-.—Q o : H

52 ! 2 ? .00, % i (5.2‘

- nna aiarki odpowiadajaca 1 cn® éciéla D 05 N roztwaro-
wi wodnrotlsnku sodonsgo lub uodorotlenl:u potasowego.
3
‘gfea”, o o )
V1 - oh,‘]qtodc 0, 05 N mdoro:lanku sodamgo. cztaroboranu 80=
o domgo lub.wodorotlenku potasowsge, ktéra jest uiyta de
o : miaraczkowsnis roziworu celem oznaczania Zawartosci
I S siarki w prébce wegla, o,

‘ gdzie: 0,0008

ooy LAY .
BN —— ] - P

3 ~ objetosé 0,06 N roztwory wcdarotlonku sodowegn, cztero=
bor-nu eodnHugo lub wodorotlenky potesowego, ktéra jest
uzyta pndczn n:l.areczkuwlnia roztwory " élepaj prébie ,
om”, -

s - objgtodi 0.05 N roztuoru azotanu rtgciomgo, Ktére

. © jest uiyta do wyznacznnig poprawki ne’ nbecnoéc chlcru
‘ PR prabca wogla, cm®, ' .

5. = mess odwaiki- wgla, g'-.

] . 4 - do
i - : r ‘{kantalowy) do przesuwsnis tédeczki, 4 - rurs
::ﬂ:: :- g;:;r::; gg“;on:laru temperatury, 7 = plec rurowy -lnk_tryc_zny_.

Rys. 6.2. Aparatura do oznaczanie zewartodci sisrki celkowitej: 1 « przeplywomierz laborstoryjny,

ny do 0,01,

- A ) E Najwigksza dopuszczalne réinica nigdzy wyn:.kani révmuleglych ozZna-
m = ) 5 cza#, wykondnych w tya semym laboratorium z te) sems] probki’anality-
) 4 . E:% cznej wegla, o zawartodci aiarki caltkowitej w niej do 5%, powinna wy-
iyl p it nosié 0,10% qunzglgdnago; ° zamrtnéni unrki > 5% - 0, 15% bezwzglgd-
! A I T E-\Ea&_ ! nego. . - - . ol
Bg. i .. Matomiast naj!r!.gkszu dopuezczalna réznica uigdzy wnikan:t koﬂcowymi
“3g oznaczaf, wykonanych w réznych laboratoriach z tej samej probki snalie
:T: tyczne] weg.'u L przal:l.ezeniu e stan suchy;, ¢ zawartodcl siarki calko=
o : Vaituj w niej -do 5%. powinna wynasic 0,20% bezwzglednago; o zawartoéci
5{-2 | siarkl > 5% = 0,30% bezwzglednngo- .
; ‘.l__zﬂ- l Wynik’ koficowy - jest dradnig .rytmetycznq wynikéw co najnn:.ej dwéch
‘ _':‘-%; eznaczah, zgodnych z dopuazczalnyni rﬂznicam migdzy nimg i zaokraglo—
!
|
|
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‘ z prébica’ Pﬂmtm;l " lédaezei edm- sig 0,20
RATURZE nmczmmnz ™ aunonsrmzmn . $0:20 g ugg:u. przy zam
KIED TEHPE KTIR Il E nrtotct ti.nrkl. ” ml‘.u ‘do 4%, Lib 0,10 9 ,,”1.. gdy z-“"“é starki

Matoda fo pehqn ne Oplhn:.u préhk:. ngh " t-mrnum 1533 mz_s l\'. j'“ 7 % "*"'“ nalezy prasprowadzaé z dokisdnodciy do 0,0002 g,
(1250 & 1340°C) w obecnoécs tlenu i ‘proszku grafitowsgy lub z-l-za. a ng=
stepnie nt-nnzkow-ntu duuthnku Ii.lrki i'mnorcn 3edu. Dmuzmu h-._'
uartaée: nark:l tg ntnd. prupro-dzn l!.. zgodru.- z FN-GA/G-IME“.US.

5.4.1. Apar-tura i prxyrz.dy

- Piec ohktwczny rurowy' kmry pozllll na: elugni.nu i-poratury
1623 K (:350“&). ; -
= Rufe do -pnl.lﬁ, wkomna z I:nreu hedé szki—t trudno topliwogo luh.
tax odpomndnhgo ntirlih corﬂiczmgo; dlugcié - soo --, lndn:.eu
wewngtrzna - 18 = 22 L TR E - B
- Teno-hunt. ktory ltuty da ponnr'u tonparatuw w granicuch 1573 K
(4400°C) z milimoltomierzem, . = ,
- Przaplyuonnrz ktéry sl:uzy do pollaru wdatku tionu L) :I.J.oéci
400 & 500 cnafnin. . '_ R :
- Tronsforntor bgdt odpoui.adn:l. przyrz.d roguluj.cy natgzon:l.c prgdu-
- = bodeczka: nyknn-na z lanrulu odpornegc na luhnnl.l te-por-tuw
i alutgca do spalafi, - '
= Piuczka nbsorpcyjnl. pooudnj;cl f:l.ltr :a ezl:h epukamgo.
= Biureta. e - :
‘= Butla z tlenem . pn.udajncn reduktor- R :
« Pret qurcony ].ub kentnlm oluz;cy do przesumn!.:: lddal:zki. " ru-
rze do apalaf. = . - v

- w.g. .h.l:ltyczna pesi.adn;].cn doktadnoéc utanh do 0.0001 Qe : Rys. 5. 3. P.ic‘mnt sparatury do ozeacz
. 2 iarenrlob jodn-otgeznyn- stzania zawartodci

siorki catk wit
1 = butla z tlenem tpnnietrzalg. o

‘ L ‘ . . 2. przapl:vmn-rz laborat -
Sude2e Odczynniki i roztmry e 4 = rura do oryjny, 3 przxrz.d do przesumanis kdédecziki,

wy, 7 tern’:’;h 'ts ; Lodsozie oo ?9.1
. - = : : 5 - dpd 2% oolament, §'=« termostat (w razie potrzeby), -9 - miliwoltce
- Jod czidun., Toztwér 0,02 Ny~ »1--- e ,‘f‘; - :::::En:gom IS‘S’;iﬁziiﬁ'.€:3312°Ii: 111 ) ::r.k o iil‘r e szkia
- Skrobis, 5% roztwér. R : RSeINs 14 3 ajkrobiurata,,
- Umdn:.ony ulrczan uapn:l.ouy (1’:33!34 3 2H 0) cx.d.a. boﬂz wzorcows
paliwo.

- Proszek guf:l.tow luh zcluzo spr'onzl:omne.

€ = piec elektryczny, ruro=

Odmzonn prohlw wggh po rémnarnyu mzlo,t-niu ne dn.l.n l.ddeczki
pokryna gl warstewkg Proazku grafitonngo w 1lodci 0,5 g lub tez miesza
z0,1 9 .pruzkomego Zel.uza. w przypadku gdy probka -ggh zawiara

. . . i > 40% popiciu, to mieszenk 1
5. .3'. Wkon.nu -oznnezani.a . e | i : Pl “. ("@Qll} : nlﬂl PORW"' “‘ ° 2 o

proszku grnfitongo.

'Ozmczansn przaprnudzn -.'I.e na ml“atutzu. lekdre) sehmat podale Po wlaniu 200 c- “wody dntylumnaj d" pruczki 'b"”""“"‘i oraz
rye., 5.3, Pur.wgrmn sip do temperatury w.zaskresis 1523 ¢ 1623 K kilka kropol reztworu skrobi, przepuszcza si¢ tlen o ustalonye wydstku,
(1250 & 1380°C), przy wydatku tienu (bpd: te: powietrza) wynuszgcym Bisreczkujgc zewartofé pluczki 0,02 N roztworem jodu do mamentu wyste-
167 em /-:I.n. Gdy piec osiggnie najwyzazq temperaturd, to wiwczas wydss piEnie nietieskiego 2abarwtenis,

tek tlenu ustals sig w zekresie od 333 do 500 c-ag'l:ln.



e N, objg:aéc -0, Bz N rbztuoru jndu. ktérn }as: uzyta ‘do, oznac:::
: 1. ‘pia’ zlwar:niti siarki cal:kmd.te;] w pal'.tm wzorcowys po

<gc1u nbjgtnicﬂ. 0,02 N roztvnru :mdu. kgou pasauzyhf dn'

L. sreacganis. zawartosei eiarkiw; : prioszkis graf;towym. T
uopu&zczalnn voanael ni’dzy wyn;kani ;6:::1:21:::1:::::::3 “991.’ prz’
. uboutﬁrdu- i z te] same '
: :alitt::::?l nin} s;;rk: cn&kountaj do 5&, pnu:rnu uyyoti: 0.1B%ng;7_
wzglgdnpgo; przy unrtoéci u.nrki catko-i. ) | s% :
gﬂo

Doﬁu;zcznlm rézniu nudzy wnihui 'kol'wowd! uznpczaﬁ wkon n:: :
"w rﬁznych hburltpruch k3 tcj snej ﬂréﬁki unnlit::::ii :Q:h;%u :Ndm'
oéel ahfki ca o) do Sk
‘liczeniu m sien, uuchy. przy znuurt . -
o nvnosic 0,20% bnzuzglqdnagna przy za 'rtotci ai;rki -calkuuito; 5 Sx
- O 0% bezmglqdmgn. : o IR
\.Wnik koﬂenny jatt 6rsdn1| .rytletyczn. wnikdﬁ dwdeh rdwnnleg::ch
ozmn:zaﬁ ni.a przekracznj.cych dopuazczllnvth ra:mc podanyeh powy 1].
Jezeli przekracu. e uéwczn nnluy przeprouudz:.c dodnkem triec :
oznacznnn. ‘Wynik knl'ncowy wéu:m Bgdzia redntg arytmotyczne “dwie "
najbardzsaj zblumych nynikw w ukraste dnpu' zczalnych rbtnic. :leze .
wyni.k trz-cugo oznaezsnta znajdu:e -u LE zakruie rétn:e dnpuszcznlnyc .
' to wowczas wynik kol‘lcouy jest indniq arytpetyczna. wﬂ!kaw trz-chdozna-
czah nbl:nzonych -do trzacingo -ujsca dzinputnego i uokr.glnna )
druguga niejsca dzuu:.etmgn.-_;: : - ;

1.5. DZNADZANIE ZAWARTDQGI SIARKI GNLKbWITEO w ngLu KAHiENNYM METOD@
FLUORESCENGJI Reuxseuowsxzea :

5. .1. Podstnw fizyczno; analizy fluonacancyjnuj L’_27]

Fluorncancyjnn ‘.nnnzu nntgomuka eharaktaryzuje u.q ltonn:n::a
inw rontg-nwskiej, ktors n.ﬂ:u e piermtno prnn:l.cml.m.n‘l.l :a: {]
nowskie wzbudzs ato-y pnr-tuﬂu‘m badancj prébki. t yekanu ‘ofektu
fluorescency jnege unhznmm jest ad stosowsnie prﬁmumannn:la pur:-
llotmgo. Pr‘uun:\onan.tc pxnmtno muei wige posiudgé “Wﬁad::.d:?o“
giq. r.zyli odpomdn.tg dtugoét‘. fali, . ktér- susi byt krﬁtsu(n : : .
fali progw asheorpcyjnago serii linii lpaktralnych badmych uznm:k: ¥
p:.emintkén. Poboru nlp:\.gé przw)spiuazljncych " 1upi.e rontgenow .ej
wkonu;o lu u puloc. ‘wzord

(8.4}

N 12 35
!‘\‘um i~

gizte: ¢ = qpi—yl

115
Odwatke ngh w lddeczce umies2eze sie w nagrzanej rurze, 8 nastppnie

przoaun ‘za po-ocq preta knrcomgn (I:nnnlomgo)

do nujgorqtszej strefy
i rurzo. -

_‘ W tr:kcie opnhnu, gdy ctocz abnorpcyjnu zaczyn- nmmc (odbnrm-:
-sie), nilszy 2iareczkowsd 0.02 N roztworas jodu. tak azoby nie dopuécié '
dao ca!kovd.tggo odblru“n:l- cnczy. Bpnlanu nnloty umstal za znkol’mzone,
Jezeld barwa nuhhoka utrzynujo sig pr:izm najmniej 10 -. Nestepnie
usuwa sig ‘korek od strony - wlotu rury do apnlaﬁ. nby gieez absorbuj.na '
po podniesieniu sig w rurze p!uczki rozpudcile clecz pomt-h w wyniku
spahn:ta. .'.lazel:l. c:i.-cz odharw.t sle, to winczas. nalezy ponownie 3aszezs
przapronadzi.c siarsczkowanie dot.d. dopéki nis wystepl niebieskie za-
baruian!.a. 1 odezyteé calkowite ‘zutycie 0,02. N roztworu jodu. N

Révmolmglo ‘Z oZnaczaniem. zawartodci siarki. catkowita;j n prébce uegll
nalezy oz.nnczyc zmurtoté siarkd » odczynniknch kton BQ uzyuane ‘do -
ozhaczania, Postepijs sie tak ssme jak z odwatke wegla, z ta jadnak
rétnice, %o do badanis bierze sip tylko proszek ‘grafitowy, . Prébg te .
wykonuje sie na dwich odwézkach odczynn:.kdw. Wyru.k koﬁnow jest drednia
arytmetyczng tych d\véch oznaczaf, - S et

Dalej naleiy wyznaczyc lapbl.czynnik f, ktéry 1nformujl nas, jaka masa
starki w gramach jest’ réwnowaine 1 Ela. W zuigzku z tym 0,02 N mztuorond
-jodu odwats sie 0,2 lub 0,1 g paliua wznrcomgo lub 0,03 = o 04 g uwod=
nionego siarczanu wepniowego i dllaj pontepuje eig tak samo jak przy
spalaniu odwazki wegls, ° Lo e e ’
~ Paliwem wzorcowym moze “byé pnlim o znanaj znwartoécl slarki cll:ko—
witej. ktdra jeer oznaczonu netody wagowy , 4 znanej zawartodci wilgoci.
Ponadto paliwem wzorcowym moze byé uwodniony siarczan wapniowy, gdyz

zawartoéé elsrki w nim jest znana ze stosuniu stechiomatrycznego,
Zawartosé sisrki catkowlte] (S') w prébce wegls, dla stanu anality-
cznugo. uozna obll.czwﬁ wg wzorut ' e

o f .V, ' '_-'
sf = -17-- . 100

":(é.si
} "

V, = objgradc O, 02 N roztworu jodu. ktdrn jut zuzyta do ozna-

. czanis zawartodci siarkd catkowitej w pribee wegla po odjes
ciu objetoéci 0,02 N roztworu jodu, ktdra postu:yh do oznae
czonia zewertodcl siarki w prnuzku urafitnuyu. o™,

m - pasa prébki wegls, g, . o
S; - zawartodd sisrki calkowitej w peliwis wzorconym, %
m

y ~ mese odwazki paliwa wzorcowego, g,
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gd‘zirr«l\“_n - d’lugoic tali progy. -burpwjmga hndmj nr:l.i linis lp--
L i ReFelnyeh, et d

"W'tnaﬁmhuk\r.:.-_ T
Wediug ' wzoTu ‘(Ba4) katwo obliczy 29 nzbudmnto urii K pi.orud.utkﬁ-
cigtuch wnga stnmqnn:l.a bardze’ mokich mp:lgc przvspinzajqcych
(603 120 k¥) o' Purmstk:. o liczbsch pel‘zedkowch wyzazych od 70
prakrycznie. prukrnu.n mzltunic nmnu proéukowamj -purnury i
dlstego tez do oznaczinia tw:h p.‘.orwiutkﬁn uykorzvn:uju sy kolejnn
serie prenieniomnin nntganomkiago. nnjczgi:ioj Le'. i

. Promisniowsnie fluoreocencyjnq, ktdre -ychodzl. z prébh. .umn
miaazani.n! wazystkich diugodci fal odponiad-ageych cznlcztny- pi.or-::'-
wintkon. Platege toz do rozkozenia teJ uiqzlu. - w:.dlo stesujs sie n-_
todg dyfrakc)i na kryszulach anul!.znjqcych. lpoi:m.qj.cych rolq siatl::l
dyf. raknyjnlj . g -
- Ha uzyaks.unne wniki foznuznﬁ azc:ngélm npty\- I TE afekt .bsnrpcji.
W przypadku atosowun:l.o nzul‘qéw spaktralnu czyﬂych otrzymuje sie wys -
niki zanizone. W przypadku badariia pfébk!.. wzajemng wzbudzenie pon:l.qdzy
pierwiest kemi wchodzacymi w skied prébki powediuje zawyizanie wynikdw.
Omawiane efekty. noezq nazwy -plyuu natryey ' ktbra w praktyce nastre~
cza wiele . trudnoéc:\.. Eliminowad js mGEna poprzez priygotowsnie trzywch
ksl:l.bracy:]nych na pndumn wzoréw o z.nanyl aktadzie chen.tczny-. Me toda
fluorescencji rentgenowskie] przeznaezona Jut do. aznaczenia. sisrki od
0,1% do .7% przy zawartosci popioku do 30%, Skiad popiotu powinien epel-
nia€ nastepujgce urunki.

- 510, 9p 60%.°

-'A1203 do 40%,

- Fe,0, do 30%,

= Ca0 do 25%,

- Mgo do’ 10%-
pznaczanie zlw-rtoéci wiarki catkowite] aetoda fluorescencii rantganow-
ekiel przeprowudzu sig updiug PN-Bi/G-CME:.{ 03, ktéu wprowadze pewns
okreélenie, A wigc: : : '

" = wWZorzsc knntrolny jest to prdbku wqgla kauienmgo. w ktéraj zannr-
toéc poploku i sigrki catkowitej zostala okredlona metodemi chamicznymi,
‘= WZorzec rentgencweki jest to jednorndm prébka wegla z dodatkien
pr-oezku grafitu-ego kY bizeutenu sodu. L] ktornj znana jest zawartodt po-

pioku 4 siarki. catkou:l.ta;. _ . -
w pastylka jest to 8prasowans prébka negla o uziarnieniu ponize}
i pu z dodetkien. bizautany spdy 1 proszku grafitowago.

b e e R e Ot ATt APL TR W b
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s.s,z. Aparlturu 1 przyrzqdy

j' - Spektrmtr flunruuneyjny Fluornv-e 111 {firsy Hilger i Watts)..

Moge byé :nkzi atuwpnn innn epektmutry. ale otrzyluno wyn:l.ki nunzq
hyc zblu:nm “do Fluoro\rtc Xir,

- m.yn n:.braeyjny z dyaku-..

o Pr-sa. ktéra .iuzy do _,przygoto-nt odpowd.odai:h putyhk, -] cl.é-
‘niaﬂiu 180 MPa, P '

- Sueznrk- prézn:om. ktéra u-ozlun uzyﬂunu tuparatury 373 n
(108°C) " oraz eiénienie 13,3 Fa, .

_ ‘Na ryeunku. 5.4 pnkazano ochout fsntgenomkhgo spoktrontnn fluer;-
pcuncyjnogo-' ol : I

| 90_ oblﬁi liczmka

95 obrotu
gomometm

2 . L "-
i A
\\ ,_.g

Rys, .4. “Bchemat rontganomkiego spektramatru fluordascencyin

lampa rentgenowska,; 2 =~ prosisniowanie wzbudzajace, 3 = przgk:?oi - ko-
limptor, 3 - monokrysztat anslizators {krysztal obrace sig o polowg wole
niej niz licznik Ga:.g.rn) " 6 - kolmator pomgoniczy, 7 - licznik Geigera

5.5,3, Odczynniki % wWZorce

- Bizmuten sodu (NaBiO, , 24,0) cz.d.s.

= Proszek grafivowy.

~ Wzorce kontrolne,

~ Wzorze rentgenowskie.
W celu wykonania Wzorcéw kontrolnych nalely przygotowaé 30 prébek wegls
v Stenie powletczno-eauchym, o zawartodei poplioiu zawartej w prizedzizia

-od O do 30%. W probkach tych okreslié malsizy zawartosé pepiotu.
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{ PN=BO/G=04512) oraz sisrki catkowite] (rozdz. ‘B.2). 2 kaled probki we-
gla nalezy podzielié na trzy klasy . zanurtoécs poplolo, zawieralace po
10 prdbek. Klesy zawurtoéct popioiu BQ nee:epujacu

- 0 = 10%, -

- 10. 20.0%.‘

- 20,1 & 30%. .
Tok przygntowsnia HZerOH rnntgannndkiuh jest nastgpujecyt naleZy odwa-
2yé w todeczce z dokiadnoscie do 0,0002 g = 2, 6 g wegls = probki, 1.4 g
bizmutanu sodu i 0,3 g proszku grafitowogo. Odwazone komponenty’ po przs=-
nissieniu do 50 cna zlewki miesza sig prgcikicn szklanyn przez ‘B minut,
Po tyn czassie zawartosé zlewki przeniesions zoﬂtnjs do mtynn uibracyj—
nego, ' gdzie Jjest mielona przéz 5 minut, w celu otrzymania ziari > 1 pm.
Nastepnie tak otrzyncﬂg nieazanke przencsi sig do prasy,. w celu spraso=
wanis pastylki pod cidnienien. 90 MPa. Pestylke przenosi siQ do suszarki
prozniows ), Dopnszeza sie¢ odg-zomania .pastylki w- tanperaturze 333 K
(60%C) w suszafce przsZ okres 20 ain, Otrzymeng pastylke wkiada sig do
pdpowiednio oznakowanego pudedks (nznakowania zgodne z nuserem Wzorcs)
i umieszcze W BUSZErce, Dla ‘kezdego wzorce nalety przygotowaé dwis pa=
stylki. w podobny spoaéb nalezy przyootowsé kazdy kolejny wiorzee 2z imng
prébkeg nggla o znanoj zawartoéci siarki :alkouutej 1 poploiu.

5u5.44 wykreélenia krzynych uzorcowania

Majgc 30 wzorcdw ren:ganonakich nalezy przoprouadzic w nich poliar
gspektrometrem. W 1ym calu, po zaloZzeniu pautylki do spektrometry, uru=
chamis sig go zgodnie z inetrukcje obsatugi i odczytuje liczbg impuladw,
To semo ezyni ‘sig z druge psstylky wzorca i oblicza érednig arytmetycze
ne zlitzeh wzorcs, Otrzymany wynik nancel si¢ na ot rzednych, Na osi od-
cigtych naniesiona jest zawortodc siarki, - ktérg otrzymano w wy-
niku badsnia metotly choniczna. Postgpowsnie 2 1nny|1 pastylkasi danego
wzorce jest sralogiczne.. = -

5.5.5;-!!koﬁnnio oznpczenis

Chcac mykonaé. aznaczanie zowartosci sierki cetkowite§ ralezy odpo-
wiednic przygotowsé spektrometr, '8 wigc:

= lampa « chrom 2 kW,

= mxbudzenie = 50 kv, 30 mA,

= krysztsl = pentaerytryt PE,

- kgt ustawienia krysztalu = 75 84°,

= liczhik ~ scyntyla:yjny. proporetjonalny,

- wysokoéé tiumienis kenslu - 26 V, '

18’

F.

}a-z.l: pollugujlny .;1] nys :vpiu tp.ktro-atru niz fluorov-c 111, fo
nnlity oltllié optym

g !Irunkt hnliltyczne 1ndvutdua1nao -
“-Po przygoto-lniu spoktronatru kN urueho“ .n:u zgoﬂnia 2 1nstrukcjg

anslugi z-ktldl siq hldan. prdbky; Frébﬁo nllazy odgnzounc W spek:ro-

‘metrz ai. do’ utyskanin prézni > 0, 05332 l 10 e ‘kPa: i wzbudzic pronia-

,niowpntln r-nlgunnnaktn. Fu nlaczeniu przeliuznika 1lpulaén odczy:uja -

sig. l.!.oié, zlinzoﬂ. Z krzyweh mrenweh odczytu;ju siq z;mnrtoéc siarki
cn&kbnitmj W bndnaaj prﬁhno wogles =

Dopusrcz-lna r§zn1=¢ pnliqsz-nynikali réunolaglych oznaczuh uyknna-
nyeh na_dwéch” pastylkach z ‘tej sams} prébki, w tym samym laboratorium, .
‘nie: poulnn-a“yé >:0,06% bnz-zglgdnngq. wynik koﬁcony Jost éredniy aryt-
netyezﬂh uyn:kdu ‘trzsth eznicz-ﬂ nykonanych nn dwéch pastylkuch i spei=
niajgcych dopuszuzalno rdtnico poniedzy uyniknnl.

' s.s. ozmczm:e zmmroéc: sumr: Ponowwea Memm ‘WAGOWA

anac:lnie zlnartoéci aiorki popinlouej letoda uagouq uykanu;ezsie
u-dtug Fﬂ-76/6-04514.06. Hetodn ta ‘polegs ne tym, ze odwazke popiolu
ogrzews’ tig z wodg utleniong (Hzsz i kwamsem solnym (HC1) ; nastepnie
strgca sig-jony slarczanowa. w postacl sdarczanu besrowego i dokonuje po-
niary joqo nlsy dla ubliczania z.uurtoéci siarki popio!nwej.

'5.6.1, Odczynniki 1 roztnory

- Azowan srebra (Agﬂo ) cz.d.a.. okdke 3% rbztndr.
= Chlorak. hurnuy (Baclz . 24 0) czod.ae, 6,5%- roztwor (Z.5.7J.
- Chlorowodorek hydroksvloaniny (NH OH=HC1) ez.d.e,

(z.; g:arnisﬁ aetylowa (cisHlsOZNa) wskatntk-o 1% roztwér alkoholowy

- Knna solny (Hcl) cz.d.a. (1 18}.

- Siarczan pbtaau (K 50, ) c2,d.8., roztuar (Z._.G).

= Yiods utlenicna (H 0 ) cz.d.a.. 30% roztwar.

- Woda nnnniokalna (NH OH) cz.d.8., okole °5% rnztutr.
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5.6.2. Wykonanis oznsczenis
w

F4 prdbki anautmmj nglu pubhn -u nlt.g odmkl, l!lhy z n:l.;
otrzysat okolo 34 'g pcp:l.ol-.u. Pups.él rmura - _"'_- nntdzurzu agnm-
do takiego atopnn. ‘aby u-znﬂ::u zum- pranzty przoz a:to o uzkach
kmdratowch o boku o.o n. Z t&, przmtmj prébki. uprz:dnl:o w-
pratonej do etaie) masy, oduz. aip 0,1 ».0,01 g (z dokttdnoici. do -
06,0002 g) puptoln gdy zuurtoic popiotu w prébes- nynbu 2%, .» 0.5 e
0,0t g, 10611 zaWErto e pmMu w préboe jest > 2%, detkt. po :wayps=
niu do.zlewki o . pojennvécl 250 Gls, zalowa 8ig. e roztwory wody utles
nionej, & nasteprie . 20 Gla ku-su solnago. Po nakryciy’ zl.uki. szudkiu
zogarnnyn ogrzeul nig jg w tn-porutum 373 K (190"4:) p'rzez nkrea 2. go-.
dzin. - S,y .

. Po znkohczonaj ekuraksji doduj- sie dn zlowlr.x 70 o vmly 4utylo-
wane] 1 gotoja przez. 0,5 godziny. Po tym czusie “tak przygoramy roze
twir przesgcza sig’ przez twardy seczeks Pozostnloéé na. sqczl;u przemyws
sig 3~kraotnie gor'.ua mdg dcstyloung. Do pmsqczu dajo sig 2 3 kro=-
pli czerwiefii netylom: oraz mde snonialtnln; tal. dlugo. | noatqpi 5
.zmiana barwy wskainika z c.zurmnaj ne - t&tq. w przypndku stosowania
adwazki 0,5 * n.o;. g. de pr'zenczu nis daje . nio r.znrmlani -atylarnj tyl=
ko mde anonukllng. ktdrg dotaje si¢ tak. d&ugo. a¥ uyt rgol aig osnd;,
w e.lu rozpuszcnni.a pouatol:ago osady mh:y uzyé kunu salmgn. e po
ruzpuszczan:l.u - daje.sig jtszcza w Mdaurzo 1 ca’ HCl. Zlewky z roze
tworen agrzews sig do jngo stanu wrzenia i utrzynujc tak przez. .5 ‘minut,

w przypndl:u prébki 0,5 &+ 0,01 g do zlawki z- ogrzanynm roztworem do= .
daje sig chlorowoderku hydroksyloaminy {w Llodei okuzo 1 g} do.tégo mo-
mentu, 8% kolor zélty roztworu zaniknie, Ponadto do gorgcego roztworu
wkrnph sie zé pomocy pipety ic- cm3 chlorku- buru, ] cnaie 20 sekund,
Zlewke z roztworem utrzwujn -ie W tampenturze ponitej punk:u wrzenis
przez 30 ainut Po tyn czasie- roztubr eduawu sig na 30 minut, w celu
zdakantomnu ns-du. Nustqpm.e roztwlr prze-u,-za sig przaz. spczek. Osad
na sgczky prieBywa sig gorecs. wo_dg destylowang, .82 do zaniku reakcji na
jnﬁ'chlurk_'owy' (po dodaniu AgNO, do przesgczy brsk opslescencii), Mokry
sgczek 2 osadea -daje sie do wypraionego 1 zwazonego tygla. Tygiel mozna
podgrzamc palnikiem w mlu npahnia sqczkn. uwuajec. azoby nie zapa-
1lii sig p-lonnnhl- :

‘Tygiel ze spalanym seczkies i osadu quz tyg:.nl z nokryli sgcxkien
i oud-l umieszcza sig ns plytce izolacyjnej i przensei do pieca wmuflo=-
wego w celu wpratoni.a_ w temperaturze 1088 & 15 K (e15 + 15°C) przez .
okres 30 minut, Po tym czasis tyglel wyjaujis sig z pt-cn 1 pozoetawia
przez 5 sinut na nblny-"poqu_trzu. ‘mdtqpnie przinoui do ekaykatore,
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a8 potel: wazy, Razen z oznecznn:l.a- zawartoépl - surki popiolomj oznacza

sig zawartodé’ siarki w od:zynn:l.kneh ktére o uiywane do ozZnacisnia.
Zz t. Jednak réznicy, Ze . uzywad nalezy tylko. odpouudnich iloéci odczyn-
nikdu. bez odwazki wgla. Ponadto nalety dodawaé 1D cna roztworu eiar-

cznnu potasu de przuqczu przsd ﬂkreplaniel uakatnika czerwieni metylo=

'5" .' i%l-ﬁinhia‘ﬂr -rlil:;ﬁ .

Zanurtoéc nark;l " prdbc- pupiol:u z uggln (SA) oblicze s!.e za pomo=
cg wIorg:- . o

. (n * 0.0080 - lz)- 0, 1374 - S
5, ._+ T . 100, % , (545}

gdzde: w o odnzlu popiolu. 9.
By -= ‘masa sisrczanu b-rouegc otrzynnego podczas oznaczania za-
urtoie:l. siarki w prébce, g. )
"2 - BaBs atnrczarm b.rougo ] tlepoJ prbbce, G,
o.mao - nu u-rczmu bammgh. ktora uzyskana Jest z i0 cma
roztnoru slarczanu potascwege, 9,
D 1374 - llspdtczynntk do pnol:czanla sisrczany barauego na
ca '_ ) onrkq._

Natoumst zawartobé siarki pcp!.oa:owaj w prébee analitycznej paliwa
(8‘) obu.u.z- aig za’ puoeq wEarus .

' —%6_ % (5.6)

= zalurtotc atarki popiolowe] w prébece pepiotu z wggl. kamien-

nego ohliczone za ‘pomocy wzoru (5.5), %.
At o zawartosé popioiu w prébee snalityczne}, oznaczona wg

PN~72/G=04512,% (patrz podrozdz. 3.1),
Najwiekszan dopuazczalr_u réznices migdzy wynikami rémnoleglych oznaczan,
wykonanych w tym semym laboratoriuc z te) semsj prabki.popiclu o zawar-
todcl poplotu w niey do 2%, ‘powinna mynosié 0,03% bezwzglednego; o za-
wartosgi’ wlarki 2 + 5% - G, 1% beznzglednego; o zawartodcl siarki 5 10%
- 0,2% bea:nzglqdnago- o zawartosci sisrki > 10% = 0;3% bezwzgl gdnego .,
Najwigksze dopuazcznlna réznica miedzy wynikemi koficowymi oznaczafi, wy=
konaryeh w réznych laboratoriach z tej same] prébki popiciu, o zawartods
ci siarki do 2%, powinna wynosidé 0,05% bezwzglednego; o zewartodci elars.
ki 2 ¢ 5% = 0,2% bezwzglednego, & zawartodci siarki 5 2 10¥ ~ 0,3% baz=
wzgledneges o zawartodei sierki > A0% ~ 0,53 bezwzglednego.

gdziat
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-~ Zp wyrxik koﬁenw nznnezan:u przvjauio a:le irﬂlna arytnwn:n. w-
'n:l.kdm 0. najllniaj dnéch rdumhgiych ozhaoz-ﬁ- g

"5, 7. czwmwms ZAWOSG‘ITSIAHQ mmm Marom,u smwn w w-
SDKIE:I TEHPERATURZE o

Za pnmou taj -etndy lozm nznaezyé’ z-unrtuéc aiarkd pop&blo-a] w p.-
linach statych ktﬁrych topl:l.méc pupiotu jut -mlajizn od 3623 K (aso’c).
Oznaczanu przeprouadza sie zgodnia z nori. P‘N—?S/G-Otﬁ:l.&.m. Idtl tel -
metoedy Jaat naatgpu;lgc- prﬁbk{ popictu lpll eia w. thnia ) temp-ratu-
rze 1523 31628 K (1250 3 1350"0.). Wydzielm tlenki siarki. zostayg ze~
abaorbumna " wodzie utleni;onej (uzaa), n. wyndki czego ‘wytwarza uig kwas
si;rkowy {H 4) ktﬁry nznanza B8ig altalinefrycznia. 't na-tey podstl-
wie oblicza aig siarke pnptolnna._}

5.7 1a Aperatura i przyrzgdy

- Piec alektrycznv. ktéry unozliwia agfznuaniu rurv fio spalsf & za-
kresie temperatur 1523 & 1523 K. (1250 1350°G) n- od:inku o diugot;i
okeio 125 mm,’ 7 WL

" = Rura do spalaﬁ uykonanz Z kuar:u. trudno topliuago szklu lub por--
calany & odpouisdnich wyniarach (dugodé = 700 mm, drednits — 20 mm),

= todsczke. do-apalaﬁ wykonnna z poreelany. kwsrcu 1ub trudno toplt-
wags szkie o wyn1nrach ¢8Ux15%10 mm}. e : .

- Pret kwarcony. kantaluqy (bgdz glektrbnngnss). ktéry nkuty do prze-
suwania 16dectk1.: R st

= Puczka z kwasem s;arkouym ( 50,0, (1 84). R e

- Prchtywoaierz laboratnryjny de mierzeria natqzenla przgpty-u
tlenu w ilogei 400+ 500 el /nin. L, ;j,= ‘ :

- Butla z tlenem,, N B A RN o 3 C

- Pluczka 0. pojennnéca okola 150 cn 2 ftltren (np. pluczka Rohbergn)

kil

5.7.2. Odczynnikz 1 rothDry .

- Czerwieﬂ natyluwa (c
(z.5.10). . .

- Vlbda utlaniona ( ) c.z.d.a” 1% rcztwér. ) IR

.- “bdorotlenek aodouy (NaOH) ¢z,d,a, 0,05 N roztuér lub czteroboran
aodowy (N323407 . 10K .0} ez.dva., 0,05 B roztwér, -

. Wskainik niaaznny sklnda;gcy sig z roztunru Adz rnztnoru B -
(z.s. :.:). ' 3

ﬁ1§fﬁwﬂﬂmknlxnuﬂrﬂthW'

[
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5.7.3 lt"anan:lo nzn-czanu ,

Fb splllntu;prdbki -len pobi-rd llQ odnttkg papiolu w 1loéc1 o
n-:,nnuj ¢ 3-PY Nntopn:l.a rozcurn Bxe" pqpul L] lntdzurzu agatouym de
tlk;ego etopnta azsby uszyatkiu :tnrn- prznszly przaz sito o oczkach -
kwadramwcm. ¥ balm u.osa rl. Pn nl.lnsu do ptuezk: 10'0 “3 1% rpztwo-
‘ry nody utlcm:l.om;j, zuuwh siq ptuture w tlkl uposéb. Jak to poka-
zlno na: rysunku 5.2 . .ﬂf. Lo hkd i :

Prdbks popl.o!u po rnnny- uyiu.saznniu i odmzoniu w iloéc:l. o, 1 -:-

0 3 g, z. doklldneéci. tlo 0;0002 g. unu.zcn u.g W lodaczce i wpraia
P tenparatprz. 1088 K (315°C), a nutgpns.e mwsig z do&hdnoéciq '
0,6002 g, - g 3

Lédecz&q z odn-zka pop!.oiu wkhda n:.g do rozgrzane] rury do spalal’\ '

zamykn sie Jg 3 i.qczy z dcplyuu tlenu. Spnlanig przeprom:dza sig.
w-gzasie 15 min w utrlfiq nujintonaywniejazego zarzsnin. W czasie apa-
lania przepuszezn pig tlan z natgzanien przeplyau 300 * 500 cn /min.
W l:rnl:e:i.e tego apal.n.ln pop:l.ﬂ musi ulac atopnienlu. .'Ju:ali nie zauth
dzi stopnxeule pnpiolu. nénczas nalazy ‘zattosowad anng netode oznacza-
nia, Gdy popidl zottanie stopiony, -ﬁwczas ztnyka 51' dnplyu tlenu de
'rury. _ ktére) zachndzi spalanis, - . - ‘

‘Po prielaniu roztwory z ptuczki (Rchbergn) dn kn.‘lby stozkomj, prze=
oy wa sig. je. kllk.krotnia nodn dnstylonnnq. ktér. takze nlewa sig do s
kolby. Kolby ogrzewl s;q przez 4 minoty L] tanperaturze wrzenia roztworu,
s nestgpnie chiodzi w. biezgece i wodzla. Tak: schtudzony roztnbr poddaje ;
si¢ miareczkowaniu 0 05 N rozTwoldm wudorotlnnku ‘sody.’ ‘{NalH) 1lub czteru-
borany sod0|ngo (MnaB407 . i0 H 0) » obccnoaci wekaznika uiesznnegu
(zmilna baruy ne stnlnuoaznrq) qut w obscnoéei roztworu ezerwiani me -
tylowej, il 1 P ‘ . :

: Rdnnoleg]e z oznaazanlan zawartoéci sihrkl L] popi.ln neglouym ozna=
cza sile zuwﬂrtoéé starki w odczynnikach, . Prz.bieg Jest tak sam, jak
przadstawieno pawyztj. z t; Jodnak réznxcg, aa wypraza sie pustq ‘tédecz=
kg. ’ e : . .

5,7.4. Dbliczanie wynikéw oznaczanis

Zawart :ié'é a‘_i_."u'l"ki w-préboe .poi‘nblu‘ z weola ehlicza sig ze pomocg wzo-
= : : "“:-‘V‘ et . o

ooooa t\r-v )

¥

gdz:l.s 0, OOCB - nasa liarki adpuwiadajaca 1 ce® 4cidle o, 05 N NaOH lub
czteroboranu sqdowegs, g/cnla.,
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¥ - objetosé 0,05 Nroztmru NaOR- lub - czteraborsnu -oﬂongo. u:y-
_ tego do misreczkewsnis prdhki popiol:u. “3' o
vy - nhj@toié 0,06 N ruz:-oru NaOH 1uh czurobormu lodmngo uty-
.tage do -i.araczknnn:t- élepe] prbhv. tJ. -do eznacunu za-
. ‘wartodei anrkt n odczynn:l.hch. cna. -.;.‘ Lo
W = masa POPLORM, ga s LE - - '
Natomiset zewarto$é uurki pepiol:olnj el prﬁbu nmutvcznlj ngll
(s") nbncza slq Zn po-ocq uzoru )
A . A‘

gdz;e: 5‘1\ - zawnrtoéc u.ark.t " prébce poptolu z u.gla. ohl:.czona zn po-
moce wzoru. (5.7),. %, o - o -
A% - zawartodé popiodu w-prébon unalnycznej u.g.h z, nbl:l,caom'
. wediug normy PN-72/G-04512 (patrx: podr‘ozdzs Batde v
Nejwigksza dopuszczalne rétn&u aigdzy wynikami - rénnohglveh ozqnszol':.
wykonanych w. tym sanyl llboutoriuu iz te) uloj prﬁbki popi.estu o zl-
wartoded a:.arl:i do z%. .pou:l.nnu wynosié 0,03%. bazuzgledn-go; IS u-
wartcéci siark:l. 5% - 0.1% bezuaglgduogoa o z-nrtnéci lurk:l B.%-
¢ 10% = 0,2% bezwzglodmgo; o zamrtnéca s:llrki > 1@ - G 3! bezuzg:l.gd-
hego. ‘ g
_ Najwigkszs doputzeznlna roznicn n:l..dzy wyiu.kali kol\comi oznac:.ﬁ
wykonanych w réZnych hboratoriach z ted samaj prébki popiotu 0 Zawais
toéei eiarki do 2%, powznna wynunic 0,05% bczvzglgdnegn: © zawartodci
siarki 2 ¢+ 5% - 0,2% bezwzglqdnagc: o zewartodci sierki 5 & T 10% - 0,33
bezﬂzglgdnegc. o zawartodel simerki > 10¥% - 0,5% haznzglgdnpgo. .
Wynik koﬂcouy Jest érodniq -rym-tyczm wynikow co najmniey dwdch
oznaczed, .

5.8, OZNACZANIE ZAWARTOSCI SIARKI PALNED
Ozneczanie zawartoéci siarki palnej wykonuja aig zgodnn z PN=77/
/6-D4514.08, Norma ts ckresla, e zawarto&é siarki palnaj nbl:u:za sie

na podatawie ‘rétnicy pomiedzy zawartodcly siarki calkowite] . s zawertos-
elg siarki popiokowej, a wigc

- a &
sy = 57 - s} . {5a9)
gdz_ie;.‘ S; - zawartosé siarki catkowite] w weglu w '-tbni't'nnuhtyi:zr':y-.'

oZnaczons t'al_:. jak to prredstewiono w podrozdziale §,2
i 5.3, %,

125
43: - zunrtuté siarki papiolmj " mlu w stends’ malityczny-

oznlcnna tak, 3nk 2@ przcdltuiqno w podrozdz'.tole B.B. X
wn;.k mnlgzy podné z dokhdnoic:l.. do 0.1. S

5.9. ozumzmxe zmm'rosc: s:uuuu s:mzmnwe:l

annuzln:h uykonnjn u' mding PN-W/G-DA&A.OB. pn.'log- ono na sks-
-trnl:ejt surcmdu z ngh rozZtworem Inusu snlneyo (ch 4 strgeeniu
jmdu nlmrcmuych L po.tael. siarézanu’ burnugo. Po oznaczeniu masy
pnntah»gn:sumnnu hll‘ﬂngn ob.'li.c:u ;:L' znurtoéc anrkt s:l.arczanonej.

5.9.!.. Anrnuu i przyrzgdy

- P.‘.«: thktrnuny z l:rr-oroquhtor-n u-oanun.qu- ul:rzynnlu sta-
;r; temperetury 1088 ¢ 18, K- (815 & 5’0). RN '

- = Plytke uyknnlna z lm-rcu, porcolmy lub Iatllu, zlroodpornn, ° wy-
‘ﬁiaf-eh -nia:]szyeh od I:bnor‘y pj.sc-.

- Tygl- o w:junotet 25 “3 wykonan. z plnyny, l:mrcu Jub porcelu—
ny.,-; N ! T ; : :

5.9.2. mle mu.k:l 1 ra:tm
S —— .

- Aiotan arebra. (AqND ) cz.d.-.. roztwér 3%,

= Ghlorek barawy (a.cuz « 2:Hy0) cz,.d.8., 8,58 rozimér (2.5.12),
- Czerwieh setylows (C, .M, , oznaj wokaznik (Z.5.13), -

= Kias azotowy (HNG, ) cz.d.l.. (1,42), -

= kwas.'solny (HC1) cz.d.n. (1;18). roztwér 20% (Z.S.M).

= Vods asoniskelns {NH,0H) cz,d,8., 25% TOZEWr,.

« Woda utlenionl (Hzo ) cz.d.a,, 308 roztwér -

- Sinr::un ponsouy {kasu ) ez.d.a. (2.5.15).

krmunin ozn-czmi.a

‘s.g.a'

Prﬁblu; wgla w 1101!:1 a 5 g odwaz.nq z dokhdnoéciq do 0,0002 g da=
Je sig do 250 ond. zlawki, dn ktére;j wkrapla sig 20% roztwér HCl (cipgle
wieszajen), a2 cale odnazkl ulcgn:.e zuilzeniu. W dalazys cipgu nalezy
niészgc i .dodawsé tyle kwasu HC1l, aby calkomita jege. objetodé wynosiia
50 cn”; Roztwir w zlewce pe przykryciu ozkistkiam Zegarowym ogrzewa sig
W tempersturze 2353 2 383 K {80 & 50"6) przez okres 1 godriny. W trakcie
ogrzewania roztwir na].ezy co lt:u.ka -1nut mieszat, Po tya czesie, po
uprzednie] dokantn:ji. roztnér przesgcze esi¢ przez saczek. Wegiel na
sqczku prresywa sig¢ 20 cm HCl, @ nastepnia gorgcg wode, a: do zaniku
kmadnego odezynu przesgcza. ' ‘
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Gdy przesgcz jest stabo zlh-rml.oﬂy lub bozbl’rmay.; ‘Wawcas duﬂa;o iy
5 cm3 nody utlenionlj i ndwmmp do mo ow obj'toicl. ’f.k otrzyunv
roztwér ngrz-wl sig'w tn-paruturu 1383 363 K (“80 # so°c
wkrapla. s.te do ntogo wode Ioﬁilhlﬁl tlcpbt ; .#Pﬂli_
kelicznegn roztwori, - . : ok

Po wytrgceniu eig’ osadu mdnro‘t edw, 1 twbr prz‘l“cn s“ pruz
miqkkt sgczak. Osad na qaezku pnllam! 'Q mmaln uolc.tq promj
wody, ktérg dnzgcz- ‘aly do prnuum N z‘.l.nnki., ll ktdrej. jut‘ prus'cz
W iloéci 150 & 250 cla, dudaju nig- 10 cua ToEtWory uarrztnu pntmugn..
3 krople cznrwiun:l. petylumj .t 20% rnztuér ﬂ?l. uivdo uwaknn:u zluny
barwy nukuini.kn ‘nalszy dad.é Jeazeze, dodntkonr 3. HCL W, nldrl.arn.'
Zlewke po puykryciu ugrzm ah do’ tnperltury mnnu‘ mgztﬂr utrzy--
muje sie w stanie wrzenis przez -5 minit. Do gnr.cago ‘roztwory f-&uu- :
ime) dodajo sip 68,5% mzﬂﬁr :chl.oru baru. - ﬂ.o‘c!. 10 us nkr-phjuc 'go
pipeta w.czasie 20 ‘B Nutgpnu r'uzt.ndr oum'n ss.q pm: 30 nnut o
tanp-rnturu .ponize puaktu nrzunu. : i i

‘Po tym czasie roztwor odstnia Big na 30 nlnut w ealu omm.qc:tn
osadu. Nastgpnie roztwér przasacza wlg przez t»mrdy sgczak. Osad no N
sqozku nalezy przemycé gur,&:a wada dutylumn@. ak do zeniki relkcj.l na
jon chlorkow (bralc opalucancj; z roztworan azutanu srebra). '

Do tygla, uprzednio wzarzonego du atah; n“y. dolhja s:.g nokry ca-—
czek z osadem, Tygiel pa u-iaszczen:lu ‘ne ptytco naiezy mtau:l.c do zim=
nege pieca, Hozna réwnies secuk apn.'l.ié W tyglu przez podgrzennio pal-
nikiem W ten sposéb, nzaby nia zapalil ait pton.tanie‘l. il nclints

Tygiel z mekrym egczkion i usnden. qut zn apalonyl sgczkion 1 pozn-
stal:oéc:.e. ogrzewa sig w p:.ecu w tnnpuraturzn 1uaa 4- 5 K (315 + 15 c)
przez co nejRnis] 16 ninut. Po tyw ‘czasie tygiel wjnujn sig z picca
i pozostawise przu7 ] linut ne wnlnyn pouietrzu. ] h.at'plu.. przerlosi
do eksykatora, Po, achtodzeniu tyg:l.al mty sig = dokladnoéciq do 0,0002 g.

Réwnpezesnie 2 nznaczanuh znnartoéc:l. ‘siarczentw w vnglu uyknnu;e
sir rdwniez oznuczanu ‘zaWertobcl aurcnnéw " odczynni.kach utytych do
oznacznnia. analngicznio jak podnnn to. pewzoj. ll. boz aduuzki Ilel.

PR i

S .9.4. Dblicznnﬂ.a wyn.i. kéw

Zanrtoic a:Lark:. aiarcznmnaj w préhce nnnntycznuj n@gll nbl:i.cza )
sig za polocq uznru': - I
B -.- --(---' ) .,. L . ‘_.. .
2 fa et ls, 100, % (54a0)

s;D' . 0.1374 :
so, " U .

gdzie: m - odwake’ qula, g. EEE ‘-":"‘.' il ol ok

., - Crery pustego tth. ktéw uzyty jalt do prazonil oqczkl z
" osadsm przy badaniu odwaiki wegla, g, ‘

'-_- -a- f'ml_-:x‘ murtdo‘ﬂ. m pruﬂuh‘ uczlu z n d-:-.przv
R h-mu “odmarks- mh. s '
.‘:..s :

Nnjunkezu Ibpiu:ml.nn run:m -adzv Wﬂimt rdmlegtvch‘ozneuam
wkononvch " ty- ul‘p hhoutor!’.ul -z nj llllJ prébl:!. nnalityezn-j '
o zawsrtodoi aisrki nhrc:mou_; do 0.13. nold.ma nynoa:lc o.ozz haz- -
uzgl.dnugm A pray unrtoéci u:l.ork;l. siarcz-nmoj powzcj o 1% - o.m
h-zug.lodnegn. A :

U iatomtise. nquuza dopu-zualn. mzn:e- ugdzy wn:l.l:uu. koﬁcumt
‘ uznucnl'n. wlmnauych w. rdznych lnbbrltorueh z teJ eame] prébkt anali-
tycznq. w prn.'l.u:zaniu na_stan wchy ] znartqicl pinrki uarczanm:]
do 0,1%, powinns mosﬂ.é 'o.oa bazwzglednego, a przy uuurr.osci. shrti
‘siarczenase ) powyiej. o.zx '0,03% bczwzghdnegﬁ.,‘ .

“Za mynik kuﬁeow przvj-ujo (17} indntg urytntyezng wntkén co nay-

lmI.GJ dwich oznaczaﬁ obliczon. Z, dokl:ednod::.. do ﬂ 001 . zaokreginn;

do 0.01-

M

5.10. ﬂzrw:zmzs :wmz'msc; s:mx; meowsa

Uzneczm:l.a :nnrtoéei uarki p:l.rytomj wyl:onujc ste wadtug PN-T?/G-
0{514.11. Nma e prun:l.dnjo nntgpuj.u ntody bznmz'iifd.’a: ;
- auod- wagowa,

) v natodl ninucakoﬁ ﬁkuydy-otryczn- v
- netndl ihmczlmvﬂ konplakmnetrycznl.".

_'ﬂybér nz-lazniony jodt od nypnuten:l.a hbnrnoﬂu- w odpowiudnie odgzyn=
niki chns.czna 4- aparﬂur'. . -

-‘5.10.1. Dbtada lugm Co

oW ntnd:i.s tlj piryt znnrty n neglu utlenis eig za pollocg knau
azotomgo {Huo._,J do a:tar:z.m&u. Si.arpzlny Te strqr:a aie z FOZTWOry W po-

eteci siarczanu - b-ru. Po uotalen!.u Jagu -asy. obli.cza a:l.g na te;j podst--
wie z-nrmié s:l.ark: pirytolnj. e ’

5.10.1.1. Apnrltura 1 przyrzgdy

S Pj.ac elektryezny z termregul.torsn pdzmlajacyn na u:rzynanie

_otuuj temperatury 10868 s 15K (815 + 15%C),

C = PRyt wykonans z° kwareu, 'I:Gl'alikl lub aaulu Zaruodpornegn o *a-

-kil:h wniat‘lch &) nvobodnin \vehndz:l. do kolory piacl.
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- Tygle wykonape z platyny. knarcu-lub porcelany o pojemnosci 25 en,
- Zlewki o pnjmnaéci 400 500 “3.

.10.1.2. Odczynniki i roztnory

~ Azoten srebra (Ach ) cz.d.a.. 3% roztwér, .

= Chlorek bsru (BaClz i 2 20) 8,5% roztwér (Z2.5.16).

- Czerwieh natylowa (C15 15 2N3} cz,d.a.. Inkain:l.k, o, 1-procontuw
roztwér {Z.5.17). L

- Kwas azotawy (l-mos) (1.92), okolo 17% ruztnér €z.s.1a).

- Kwas solny (HCl) cz.d.0. (1,18), "ﬁ S

= Kwas solny, 10% roztwér (Z.,5,19)... . S

« Siarézan potasu.(K 04) roztwor {Z2.5.,20). L 7

- \'luda enontakalna (NH DHJ cz.d.a., okolo 25% roztnér.

5.10.1.3. Wykonanie oznacznnu ‘7"

'Z odwazki wgla przygntouanaj :Jgr)dnic z FN-W/G-DA&I.‘.GQ. (pudrozdz.
5.8), ekstrahuje si¢ siarczany. Ou oznsczania siarkl pirytouaj bierze
sig wegiel, ktéry pozostal na aepzku. Wykonanie .katrakcj: ‘przebiegs w‘
sposdb nastgpujaty. Ssczek z woglen, po unieszczeniu w zlewce, zale=
wa s8ig 100 cna HNOa. Po przykryciu zlewki (szkialkiem zegaranym). ogre-
wa sig jet zewartodé w w temperaturze 338 K {e8®c) .przez okres 1 godziny,
aieszejec co. kilka minut. Po tynm czania ruztuﬁr..po uprzadni- zdekanto-
waniu, przcsqcza slg przez sqczak Olad pozostaiy nn aaczku przanyun
sie goracs wodse, 'az. zaniknie kw.ény cdeczyn przasgczu.

- Mastepnie oznacza sig zawartoéc siarczandw w ekstrtkcln. Po dodanlu
5 cna HCl do przésgczu odparowywije sie go w laZni wodne) -(prawis do
sucha). PozosteloSC zalews gig 50 ca roztworu HEl, dndajuc do niegn
2 = 3 krople czerwieni metylowsj i wody a-oniakalnaj tak dlugo. az
zniknie barwe wskaznika (czerwieni metylowsj} 4 nytrch ‘aig tlady osadu,
Osle) dodaje eig HCl w celu rozpuszczenis powstalego ossdu. Po rozpu=
szczeniu csadu nalezy jeszcze dodaé 1 e’ HCl w nadeiarze. Otrzymang’
objptosdé roztworu uzupeinia sig do 150 cna. przykryws szkistkiea zege=
rowym i ogrzews do tempsratury wrzenia. Roztwér w te] temperaturze -
vtrzymuj- sig przez 5 minut. Do gorgcego roztworu (mieszejpc) dodaje
sig 10 e chiodnego chlorku beru, wkraplajac go pipete w ciggu 20 &,
Przez 30 minut roztwdr nalezy uvtrzymaé ponizej punktu wrzenia,. Po uply=
wie tego czasu roziwsr pozostawia uiq'préaz 30 minut, celem jego zdekan=-
towsnia. Nastepnie roztwédr przesecza sie przez twardy spczéks Osad na
egczku przamyws sig gorgcg wode destylowang tek diuge, It_z-nlkhié reak=
cja na jon chlorkowy (po dodeniu AghO, brak opalescencii). Mokry seczek

z psaden dpje sig do tygle, uprzednic zwazonego i wypratonsego. Fo pokos -
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zeniv tygla na ptytl:e. ykhd- uu 49 do zunigd Piace, Mozna tekie przed
u).onn!.n tyg.l. do’ pim-npd.i.q nmk pr:ez podgrzmu zs pum. mlni-,-
I:a. umne -z-by uc:ok ‘nis- z-p-lu ng ptougnte-. Tyg!.gl '3 nkry- B

‘sg::klnu lub iz’ pb:n-tlteieto {pa- sp.lnnlu seozka) prady sig- przez .15 mi=
. nut w tnporaturzo 1088 3 15 K (815 + 157C). Po uplymie tege czasu wyj-
nuje ol.q tyghl. z pucl. pouut-rujqe gio .przez 6 minut ne -olnvn pom-'
trzu, 8" nnstepnio przanoli ;sig dd ckaykltora. Ochtodzony tvgiol waZy
etq z doklsdnoic:p do 0.0002 g - ;_ .
Rﬂunoezsénie z uvkonlntol oznlczanit z-wlr:oici si-rkl pirytunij, :
_oznacza ol zawsrtedé curki p!.rytomj 8] odczynnik.ch. ktéra "8 uzyua-
_ne gda nzmn;zania. Z ta Jodn-k rdtnicl, ze ‘nie btor:u sig de lnali:y od=
wazki wygla 1 przed dudanl-a uzerulenl lotylonoj dodaja atq 10 c.a roz-
twory: uarezanu pntnongo. TR

5.10. .4. Obliunnta 'v“’-k“ _. o A ‘ : Tl G

z-wnrtuéé liarki ptrytouej (S') " prébce ‘wegla oblicza si¢ za pamoca

wzoru: : S : i o .
IR ¢ -2‘4-u - (l - my ) ., 0 ouao | Voo
s -‘0.1374"-: = — — - 100:% s - (B.11)

o

gdzie tm _'- qdvuzkl u.g.'l... g, . : C -

-my ?ylasl,pultugo tygll uzyt.go do prltsnln sgczke z osadvm przy

.. badeniu odwazki wegla, g, C -

", - masa tygle z. pozontqloletg pu prnzaniu n.ezku—z oandem pray

. bsdaniu odwaiki - u‘gll, -9 ‘ : .
a5 = masa pucxngo tygla uzytqgo do prltonil sgczkn z oaadcn
" il.p.j prébie, g, g

O.ﬂ374 - wqpélczynn:k do’ przeliczunia alarczlnu baru na aiurke.

O 0030 = mosa siarczanu baru, uzyskanego z 10 cn3 rnztnoru siar-

- T ezanu po:ulou-go.' :
Najnlekszm dapulzeznlnn rdznica ntqdzy uyniklui rdunolegiych oznacznﬁ
wykonenych w.tys sanym laborutoriun z tej] samaj prébki nnal:tycznej.
o zawartosci w nisj aiar&l p:rytnnaj ponize] 0,10%, powinna wynosid
0,02% baznglgdnego. a przy zawartoéci siarki pirytowaj 0,10 + 0, 50% -
- 0,05% b@zuzglgdnego oraz przy ztnnrtoéci eiarki pirytowe] > 0,50% -
- 0,07% beznzglgdnagu. Nitomiast’ nujuaqkaz- dopuszezalna réinice migdzy
wynikami korfcowymi cznaczaﬁ wykonanych w roznych 1aborntoriach z tej
sanej prébki analitynznej. w przaliczen:u ne stan suchy. o zewertodci
w niej] sigrki plrytowaj panizaj 0,10%., powinna Wynoaic 0,04% bezwzgled~
nego; przy zewartoéci siarki pirytewsj 0,10 3 © ,50% = 0 10% bezvizgledna-
§0; przy zawertodci nipr#;,pxrytayaj‘> o, Sﬂ% ~ 0,15% quuzglednegq.
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Wyridk. koﬁc.uw :lnt dredniy arytinycm. mtuﬂu co. n-;mu.q dwodeh .
cznsczeh spetntnj.cyeh unrunkt -vnt.nﬂunl pouvttj. I»nak ohlnczo O&Q £
'don.dnounuoo ooz 4 zaokng:l- do o -m i

wia o 'Q zu po-ne; kiiisy azotomspo
(Huo b do rozpuszeznlnyeh mrczanéw. Nnnpnu str.u ‘aiy hlno pi-
rytowe w pnstaci nodorntlenku zulaznnng ktdry ra!puazcza .ig » kuug:e
salnym (Hcl) A putan OZNECZA. stg w. tym rnz:unrz. zau-rtcté zalaza .
przez. nlaraczkonﬁnio dw:hronunn patasy’ (lszcrzo,J. Na pdd-tm &lot-
ci zelaz- obliczl sig’ zanartcic aiarki pirytowsj.

6.40.24%. Przvrndv

- zlewki e, pojsmnosci 400 GOD ems.

5. 10 2 2. Ddczynniki 1 rnztwury

- chlorek cynaw (sm::l2 « 2H20) cz. .a.. rnztwbr (Z. .21)&
- chlnrek rteu;ouy (HgCl ): ez;d.a.. TOZTNOF (z.s 22)._ “j
Z Duuchrnmian .potasy (r.zcr 0 )'-'o 06N mztw&r (z.s.zs).

- Dwufenylnamina (ciz 11ﬂ) cz-d.a..'rnztnﬁr cz.s 24},

= Kwes. azatowy (HNUS) 521d-l- {1 427(2.5.25)-

- Kvgs solny, okolo 20% raztwér (2.5.26).:{.4

—‘Ruztwdr Panny-Knnpa (Ze5.427) 4 N

« viada amuniakalna (NH DH} cz,.d.n, 25% roztuér.

- Hbda utlaniona (Hz 2) Gz, d.a.. okole 30% rnztwﬁr

Be 10 2.3. Wykonania oznaczanla

Po pobraniu prdbki wggla uyknnuje sig ekstrakejg tak jak to opisano
przy metodzie wagows . Dalsza czynnoéciq bgdzia przygotonanie roztuoru
do oznaczanin zawar:néci zalazn.pirytnuago. hszali po’ ekstrakcji otrzy=-
many przesgcz jest hezbarnny. ‘wowczas dodaja sig do’ niego S cm3 H2 FE
Rcztuﬂr ‘ogrzaws 'si¢ przaz 10 minut, utrzymujac 'go W stanie wrzepia. Po
tym czasle roztwﬁr ndparomynuje sig do objgtoéci 150 cma. Nastgpnis do
tego roztwuru wkrapla sig wudg amoniakalng tak dlugo, ‘@z uzyska eilg od-
czyn alkaliczny. Osad straconych wodorotlenkﬁw przssgcza sig przez
migkki saczek. Dand na eaczku przenywa gig. uuiymi porcjami gnracej wbdy.
ktére dotecza sig do przesaczu. Nastgpnia PO’ przghiciu sgczks essd splu-
kije sig. strumieniem gorgeei’ nudy do. zlenki,
stracanie., Pozostatodci osadu. he saczku rozpuszczn sie przez dodnnie '_
10 cm™ clepkego Fozworu 20% HEL 4 przgnyua spezet ‘anracye nodg. antudr
w zlewca odparowywsie aig az do uzvnklnla 20 3 30 c-3 objetodci,

..'l_"ktéf‘G:l przapm"’d”““ -

i3

Z kolei melezy oznaczyt zawarioéd 2elaza pirytowsgo, W tym celu roz=

twér ogrzews sig do temperatury wrzenis, wkraplajgc do nisgo roztwér.
‘ehlerku cynawego az do zaniku barwy 26kte). Po ochiodzeniu roztworu do
tempearatury pokojows], dodaje eie de niegoe 10 cm3 chlorku rteciowego -
‘1 pozostawis na 10 minut. Po tym czssie do zlewki dodsje si¢ 15 ca®
roztworu Penny-Knopa, 1 $ 3 kropla'roztworu dwufenylohminy i miareczku=~
Je roztworem dwuchromienu potasowego  do momentu zabarwiénis roztworu

na kolor fioletowo-nisbisski. Réwnoczeénie z oznaczaniem zewartoici zee
laza pirytowego w prébce wagla wykonuje eig oznaczanie 2elaza w uly-
tych odczynniksch,. Oznaczanie wykonuje sig tek, jak opisanc powyzej.

z tym jadnak, 2e nie bierze sig juz odwazki wegla.

5.10.2.4. Obliczanie wynikéw oznaczenia

Zewartoéé siarki pirytowej w prébee (S;) oblicza ei¢ za pomoca wzoru:

a (v =-v,) 0,003206 ,
S, = — - . 100, % (5.12}

gdzie: m - odwazke wegla, g,
Vv ~ objetodé 0,06 N roztworu dwuchromiany potasu, ktéra jest
uiyte do miareezkowania przy badaniu wegla, cma.
V1 - objgtoéd 0,06 N rozeworu duuchromianu potasu, uzyta do mia-
reczkowania w élapaj prébee, cma.
0,003206 - nepélczynnik do przeliczenia talaze pirytowego na
- 'slarke, gfem”,
Dopuszczalns réinice miedzy wyhikami oznaczaﬂ powinny byt takie, jak
opisano przy cznaczaniu zawartodci sierki pirytowe] metode wagows.

'5.10.3. Hetoda miﬁraczkohan;a kompléksomatryczna

Piryt w priébee Wlea utlenia ale przy utyciu kwasu azotowego (HNU H
deo rozpuszczelnych siarczandw, Straca slg . w uzyskanym roztworze ialazo

‘pirytowe do wodorotlenku, a nastepnie rozpuszcza w kwasle solnym (HC1),.

Dalej, drogs mieraczkowania mianonanym roztworem wersenisnu dwusodowego,
ozpecza slg zawartodéé felaza. Na tej podstawie oblicza sie zewartodd
sierki pirytowej w prdbee,

5.10.3.1. Przyrzady

- Zlewki o bojemnosci 400 : 600 cn’
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'5,10,2.2. Odczynniki 1 roztwory

- Chlorek %elszowy uwodiniony (Fnélsgsﬂzo)gez.d;g.. rot?wér (Z.5.28).

L czarnieh nutyloua (c1 sdzua)'cz;d.a. wﬁkdznik:'o.f% roszér
(2.5.29). -

- Kwes salicylowy (C7H503) ez. .e. roztw6r alkoholouy (Z 5.30).

- kwps szotowy (HNO,}, 17% roztwér {Z2,5.31).

- Kwes solny (Hcl). 20% roztwir (Z,5,92).

- Kmea eolry (HCl) cz.d.a., 1 N roztwér.

- Nadsiarczan anonb-((NH4)2520 )} cz.d.am..

- Wersenian dwisodowy (cid 1a05NaNay o 2H,0}, 0,08 M roztwﬁr {Z.5.33).

- Woda amoniekalna {NH 4OH) cz.d.a., okolo 26% roztwﬁr.

- Woda amonipkalna cz.d.a.. reztwor 1 % )

= !bda utlaninna (H 02) cz.d.a.. okolo 30% roztubr

5 10.3.3. Wyknnanie oznaczani&

‘W przypadku gdy prébka zawiera > 1% siarki pirytowaj. do hndaﬁ po=
biera sig odwaike 2 g. Ekstrakcje nalezy wykona¢ tak, jsk to opisann
przy oméwieniu metody wagows ] . Nast gpng czyhnoéciq. ktérg wykonuje sie
snalogicznie jak w metodzie miareczkouo} oksydynetrycznuj, jest przy-
gotowanie roztworu do’ oznaczania z0leza pirytowsgo. Oznaczanie to wy=-
konuje gle w trakcie okreélania miana o 05 M roztwory - neraenianu dwu-
sudowego. : :

Jezell jest male zawartoéc Zelaza w badanyn roztuorze, wéwczes na=-
lezy doda¢ do roztworu 1 a nadsiarczanu amonunago. 2 L. 3 kropli czer=-
wieni. metylowe] i wkraplac wode amoniakalnq do zmiany barwy na kolor
zolty. Dalszy cigg jest tak1 Jak opisano przy oznaczaniu miana roz—
tworu wersenianu dwusodowego (Z.S 33).

5.30.3.4, Obliczsnis wynikow nznaczahia '

Zawertodt starki pirytnwaj w probce analitycznaj (s ) oblicza sig
Z& pomocs WZOrui

P

Vg o fy e 1.1483 B
= - . 400, % (5.13}

a
5 —

gdzie: m ~= odwazka wagla, 9
fl - piano 0,05 M roztworu wersenlanu duusodowagu w prznliczeriu
ne zelazo, /cma. .
Ve = objgtosé 0,05 M roztwory wersenianu duusndonego. cm3.
1,34B3 - wspoiczynnik do przaliczsnia 2slaze ne siarkeg.
Wynik keficowy jest érednis arythetycinq wynikéw co najnnie] dwoch
vznaczaf.
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5.11. POMIAR -ZAWARTOSCI BIARKI: PIRYTDVEJ N VIﬁGLU KAMIENN‘M ZA FOH)C@
ANALIZRﬁORA MUSSBADERA : S

sPektroskopit uﬂssbautronskn Jast dzl;dzin. apektroskopii nbsorpcyj-
nej w. zekresia promioniowanaa gamma , Prolicnie gamma powstale przy
przejdciu ;adra z pozin-u -narggtycznago wzbudzonago na poziom nizszy,
w szczegélnodel ne pozion pod-taﬂowy. Energla wyzwalona przy tlkil
‘przejéciu odnajduje siq w ansrgidi promtent L2, 3al,.. . L

Rezonansowe absorpcja pronieniowania gamse, polgczona za nzbudze-
niem :]adra. Jest w przypadku atombw smbodnych bardzo trudna do zetbser-
wowanis , gdyz Jedro emitujge fotnn _ganma ‘ulaga odrzutowl, Dlatego czeéd
energii odpowiadajecej réznicy poziouﬂw wzbudzonsgo 1 podstawowago Jest
przezhaczons na odrzut j;dra. Natomiast ‘w celu uzyekanin rezonanaowe j
abanrpeji naletatoby uryé fotonu o enargii wigkeza] o takey wartoéc,
ktdra -Jest przekazywana absorberaul na odrzut, Togo tynu niazgodnoéé
anargatyrzna fotondw §{ przy abaorpcji i emisji jest duio wigksza od
naturalnej szerckosei linii gamna. Te trudnoéci zoatalv przezwycigzone
poprzez odkrycie przez - Mﬂsbbnuera (1953 ) zjaniaka hazodrzutouej
anisji i aboorpcji pronienibwnnia gemme, .- :

Z]awiskﬂ Mbsabnu-ra tiumaczy sle tym, ze w jegn doéwiadczeniu cho=
dzilto nio o jedra ewobodne, a o Jadra Zwigzane w siecl krystalicznej.
Jpdre te wykonuja drgania dookola: poln:eﬂ rdunowagi. @ écidlej mdwige
drgania wykazuje cala aiac. Istniele Zatem pradopndobianatwu przejecia
pedu odrzutu, . ktéry towarzyszy emisji lub, abaarpcji fotonu ganma przez
krysztal, Nawat w przypadku berdzo: malego rozmiarami- krysztalu Jego
mesa jest i tak’ hnrdzo ‘duza ‘w stoslnku do- nasy fotonu gamme, Tak wiec
energia ndrzutu Jest zaniedhywulnie oala w poréwnaniu z raturslng sze-
rokoscia linii .razonansowe] i dlatego tez zjnwioka abgorpcji i emisji
moge byé traktowane Jako bezodrzutows,

ﬁﬂtMuumnznhummwzuu!ﬂaunmnuuuumumm
{ jedra charakteryzujecs sie okraélonym akladen lub struktura), z kté=
rych szerokie zastosowanie znalazly' 5o i 1193 N

Aparatura ndsebaueronska ekada £ig¢ z (rys, 5.5}

- Zrédia prouienionania gamma.

- gbscrbenta,

= daetektora promieni gamma.

r wZmscnlacza, "

» analizatora,

- 4 ukladu liczgcego,

Specjalng urzgdzenie wprewia w ruch #rédio promieniowsnia w2gledem gb-
sorbenta (rye. 5.5}, W'nyniku“tngo.'wykdr:yatujac efekt Dopplera {po-
zorng zmiana czgstotliwodci fall, stwisrdzona przné cbaarwators przy
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wyatgpowaniu ruchu wzglednego obserwatora i zrodia fal), rozmywe sie
(ulega dyspersji) idealne dopasowanils energsiyczne fotonéw emitowsnych
i absorbomnych. Czyni sig to dlatego, aZeby méc zarejestrowec vddme
missbausrowskie, ktdre pojawl sig w pewnym pr‘zedziala anergetyeznym
promisniowenis gamma. W metodzie absorpecyinej sbsorbentem jest badana
substancja {minerak zgwierajacy zelezo) w postaci cienkie) plytki Z mo~
nokrysztaiu bad:z sprasowanego krazka ze sproszkewanego pinsraty. Zréd-
teu promierdowaria jest odpowiednia matryce, Np. Z platyny, w ktora
wiyfundowano (przenikanie’ cza‘stéczak Jedne] substencid do drugiej przy
bezpn&redﬁ:l.n zetknigoiu, wywoktane. kingtyczna energig tych czgsteczek)
Yo W wyniku rozpadu 7co powstaia wzbudzone jgdra . Fe, ktére prze=
chodzae w stan podstawowy emitujq linie Mdesbsuers o energii 14.f1 kaV.

Np.He

maszyna
matemat,

‘wzm, analizator -

‘ ' andlizator -
zasilacz wysok.ego -| wielokanatowy
. napiecia - :

L Cos ch
gererator ygnut synchronizujocy

Rys. 5.5. Schemat blokovry spektrometru mdssbauerowskiego

W metodzie emisyinej sbsorbantem jest substancja o znanych wlasno-
éciach (np. stal austeniczna), a 2rédiem promieniowenie minera, do
“térego w siec krystaliczng wdyfundowano izotop promisniotwérczy,

e 57@'

Fomiar zawartpsci siarki pirytowej analizatorem Misshaurera w wgglu

kamiennym wykonuje sig wadiug normy PN-80/G-04514,04, ‘

g elektronowa
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S531.1, eorooumnis Mernika

z qgin lumnmp nﬂuv pbroé 20 prdbok ogéamyeb. :mﬂ-niez
‘surka mmmj_ g w eaiy- zakrisie: zli;n ‘-untnéu mru p:u-y.-
ton:. Z kaxdei nr&t:l. ogélm; ni;lauy przygotoné préhke lﬂnlityczn{-,
W ktére] Emukrotnie nohzy ozmuyc martoié aurki. pirytowej &
(zgohginl. :-m-??m-mm.u. podn:dz:hl 5.:{) 1 obllczyc gradiiz za-

{5,14)

‘ p:.rvtwej npumzej edwarmer z prébld
.sznnj ;brzygotomnej z :I.-tcj prdbk:l. o umq. iy

z ZIHII‘toié sil.lrki p:lrytmj - drugtaj ndnazce z prébk
mlnyezn-;j. -przygotowaney = :l-toj prébks. ogolne_j ¢ e
ctrzymo mll:a. M.‘I..ty mtu«lu.é w odpmm tobolko - nboh 5.3.

Tabe ‘1_ a--._' 5.3

iwn‘dmnh l:mnj tzormnia

] kol:lj‘ny -mlérnika . |E obli~ -
—
; ”61“ o N'.'I"'l)‘ '.-“wz) N:::Qza dis I Jdile T1. .| érednia zawarcodé_

Numer mkmn‘h : ihrtbéé -jZQMrtoié u-rki pﬂ.rytﬂi_‘l oznacz;;a
™ PN—W/E-MSM.

2 Ngrary, - pr&bki. fordbki | siarki- pirytowe
1eE.18) | anaiity- nnall.ty-rcblinzqna za poglo-
._cznaj _ eznej | e meoru- (5.14)

e B 32 PN A

By

Nastepn:e z prdblu. nna.l.ttycznej wgla poh:l.era sie ] g odwazke.
w przypadis gdy Zawertadd. ai.rl::l, pirytomsj jeat mniejeza: o 2%, 15 :
gdy zauarmoé siarki- Jest” }2%. Po wkozeniu odwazki do odpmd.cdniej A
-bry anan:'atora m:l.otv. zgodm.n z mtmkcj; obstugi wykones poniar.
Py quonan:l.u odczytéw uskaaan nnaliza:or's N('ﬂ' ) N(\fz) oblic sig
wartoéc (E ) dla 1-!:] prdhki.
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Polniar wkornuje sig’ dm rorak ﬂ.'l.a knzdaa pl‘bbki 4 obliczl uar:oié

- (5.18)

Otrzymana wyn:l.k:l. nale:y zwtavdc " bdpomdnlej tabslr.e (tai;. .3); --
' Majgc wyniki obliczons zs pomoce wzoru (5.45) oraz (5.16)°% zesD:a
wione w tabell 5.3, nalsay e pogrupomc " € klas 5-elementowych. !
kaxtde] klasy nelezy ubl:.czyc 6rad111q arvtne:yczne. Nastcpnio - “kh;ﬂ_
dzie pmstchqtnyn nia ogl odei.gtych nunieéc wartofici sradnie. zmnr;oed-
eiarki pirytnuej otrzymans metnda cheniczne. @ na osi rzednych - c:
‘nie arytmetyczne wynikow vd.elkoéci. . Po wznacmiu pdnktéu przecie-
cie 8¢ wykreéle a:le krzyng wzorcowsnis, Jazeli krzvna Ilzoruownn:l.a na
‘postac nial:.ns.ona. to wémas do a3 prawidlongn wykraslenu nalety
postuzyé sie natodmi, atatystycznyni prey wykorzyst.n.tu ETO,. " )

- Odchylenie dradnie kmdrltoue pojndynczogo pu-:mru od krzymj uizor-
couanu ubl:u:zn sie za ponoca nzoru-‘ : ; =r

g }:§¢§ (Rg1 - (5‘) )

1N - obra ch rdbak ogélnych
giie: Es (Siz?-.z:mrth U:nﬂd. pirytomj dls :.-tej prﬂbki ogdlno;.
ohliczona na podstaw:l.e wekazan analizators, : - - .-
) (5;),1 ‘:'b- ~4rednia zawartoéf s;arki p:l.ryt:maj dla 1-:93 probil
SR L ogélno;\. T

L (5;17)

i 5ells 2. Wyknnnnle ponlnru M

Po przygotnwaniu cdwatki wegla i przapruwadzaniu ‘wzorcowania anali;
zators, nalezy odwazke umiedcid w ‘komorze i wykonaé pomiar, Ze wakaza
N(¥,) N{{;) obliczemy wartosd E (wediyg wzoru {5.16)). Dle’ obliczone}
wartoéci E 2 krzywej wzorcom;j nale:ty odezytad zawartoéc a:i.arki p:l.rytn-—~
wej\;yn:.k koﬁcoﬂy jest éradnia arytlatyczna wniknn dwéch pomiaréw wy- :
konanych ne tej semej prébce ogélnej. = v : _

Dopuszczalna réznice migdzy wn:l.kami rdwmleglych poniardm, wkona-
nych ne tej samej probce ogélne}, przy zewartoscl. siarki pirytowej.

w prébce anslityczne) ponize] O, 10%. powinna wynosié O, ozx% bezw291edne-
go; przy zewartosci siarki pirytowej w prﬁbce analitycznej ¢,10 > 0,50% -

- 0,05% bezwzgladnagn przy zswartosel sisrki > 0, 50% - 0,07% bezwzgled=
nego.
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5.11.!3. Kontrole pracy analizatora

Przed rozpoczgcienm pracy naleky dokona¢ sprawdzenia poprawnodéci
dzistania anslizators. Czyni sie tn poprzez pomiar piytki aluminiowej.
Réznica wskezen N(Y,), N(¥5) nie powinna. byé wigksza niz- 1% wartodci
wekazanio N(V,), a uﬂ.ec £N(17 ) = N(YL) < ag N(Y 3] E

Ponadto co pdl: raku nalezy. dnkonac poprqwnoéc:l. mierzenia. W zwiazku
Z tym w 10 kontrolnych prébkach ‘ogbélnych mierzy sig zawartnéé siarki
Pirytowsy i oblicza réznice n:l.gdzy wynikami (A) %:

Aw (S’) [3 (R)] '(5.18)

gdzie: (Sp) - zawartoéé siarki pirytéwej w prébce kontrolnej (oznaczo-
’ na wedug PN-77/G-04514.11. podrozdz. 5,10),%.
[ (R} . zawartoéé siarki Pirytowa]'w prébee kontrolnej (obli-
czona na podstawis wokazeh snalizatora), %, .
Jezeli bezwzgledna wartodé réznicy dla Plegciu prébek jest > nix 0,2%,
wéwezas naleiy sporzgdzid nowg krzywg wzorcowania .

5,12, DZNACZANIE ZAWARTOSCI STARKI ORGANICZNED

Zawartosé siarki or"guni'cznej (s') w wegly ~ zgodnie z PN=77/G-04514,13
- Jest to roinica pomigdzy zanrtoéc;lg siarki caikowitej-i sumg zewar-
toéci -slarki pirytows) oraz a:l.-rk:l siarczancwej;, a w:.ec.

53 f t = (3. sso ), %
gdzie: s: - zanrtoié siarki etlkuvfit.j w uglu -w stenie analitycznym,
. OZnaczona WQ PN-76/G-04514.01 (patrz podrozdz, 6.2).%,
8; - zawsrtodc siarki pirytows] w wiglu w stanie analitycznym,
ozhaczons wedlug PN-77/G=04514,11 (patrz podrozdz. 5.10},%,
ssu ~ Zawartoée slarki siarczancwe] w weglu w stanie anality-

£znym, oznaczona wadtug PN-77/9-04514.09 {patrz podrozdz.
.9) x. .

Wynik podaje si¢ z dokiadnoscisg do 0,1.

(5.19)

5,13, UZNACZANIE ZAWARTOSCI SIARKI ELEMENTARNEJ W WEGLU KAMIENNYM

Oznaczanie zawartodci siarki elamenturnej polega na wyekstrahowaniu
z& pomocy benzenu z prébki wggla siarki i za pomoca dioksenu przeprows-
dzenie jej w stan koloidalhy, Nastepnie poddajs sig redukcii siarczy~
nem sodowym i otrzymeny tiloeigrczan oznacza si¢ jodemetrycznie, Ozna-
czanle to przsprowadza sie wg PN-B0/G=04514.15,
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. _-5.13 1w Aparatura kS mtaria?.y

- Aparnt akntrakeyjny Graafego.
- Gilzn ekatrukcyjna z tmrdaj b:lbutsy.
R

5.13.2. Ddr.zynniki. 1 roziwory
w

- Benzen. (cg H }ezidias ot

-1, 4—d:l.okaan (‘:4"402) cz.d.a.. nczyamnny z. nadt!.ankén E spriﬂdzo-
'y na ‘czystosé (Z.5.34), : ‘ :

= Formaldehyd (HcHo) cz.d.a.. ruztnsr ukoln 40%.

= Jod cz.d.8.; 0,05 N ruz%nbr. o :

= Kmas nctow (cuacom) cz.d.a.. okoi:o 2 N roztwdr.

- Matanol {CHyOH) czudede

« Bierczyn sodowy - (N.zsoaJ ¢cz.d.8., bomdny.

~ Skrobis rozpuszcznlna cz.d 8., FOZtwér -akoko 2%.

.= Tiosiarczen’ aodow (Nazszo3 . EHZOJ ;‘-z.d.u.. O o5 N roztnér.

- WQg:I.el aktyuﬂy. R .

5.13.3. Wykonanie -oznaczanis

LPobran'u prébke analityczng wegle naleésy skruszyé do wielkodci zisrm
ponizej 0,2 mm. Rozdrabnisnie naleiy 'przgﬁro'!adué w3do s _at;puci‘_l.' ‘
a'to diatego, a¥eby rile -dopuscié do znecznej zewartosci ziam o wymie- .
rech ponizej 0,06 mm. 2 tek otrzysianej prﬁhki odwats sie z dokladnoécia
de 0,0002 g odwszke 10 g. ktorg eketrashuje sig benzam ] :Lloéci 100 ma.
Eketrakcie przeprowadzs sig w- pgilzie, w apaucu. przez okres 2 godzin,
Po tym okresie, po polaczon:.u kolby ekatralwyjnaj z chlodnicg, ‘'oddesty-
lowuje sig ekstrskt do suche w taini. -odna:,. Dtrzynnna pozostatodé -

(w kolbie) zalewa sig § cn‘?' net.nolu :. ponomia prz.promdza dpstyla-
cle do suche w. taini wdnejs - .

Do pozostalodcl w kolbie, nl przemdynnu k-zd- &,2¢9 l:l.nrkl. olo—
mentarne), nalszy doded 10 ca® dicksanu. Zawsrtos¢ kolby mieszajgc
ogrzewa £2i¢ a2 do rozpuszczenis qkstraktu. Po rozpuezozeniu eketraktu
do goracego roztworu dioksans (temparitura 358 K; t}. 85°C) nalezy do-
daé¢ dwukrotnie uiglcsza nbjgtoéc nody. takte poaindnjgca tenparature
358 K. (85%).

- Po odpowiednim uyniaszaniu do knlby dcdaje sie bezwudny aiarczyn
sodowy © masie s-krotnie wickszej niz wynosli masa réwnowainike dig .
przewldywans] ilesci siarki slementarns].. ﬂiaaznnine w kolbie nalezy
przez 2 minuty ellnia wytrzguc Y nastepn:.e doduc n:!.eznaczna uoéc
wody . Pnkg;zyc kolbg 2 chtudnieg Lisbige i oddastylnnnc dioksaq. tak
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by objetosé ‘cleczy pozostah,‘] L lmlh:l.o uynosih 20 cn® o Fodnyzszenio
temparatury do-372 K (99°c) mkazuja m konj.ac dastylac:ji. Kolbe chlo-
dxzi sig 1 n-stepnie doda]a 10 cma zmies:.ny mdnoj. ktéra zawiors 1 g
aproazkomaﬂego wegla aktymogﬁ A 0,1 g bezuodn-go. tcz spmazkowunego
a:l.arczynu eodowcgn. Po. wymieszeniu PoB m!.nutnch umrtnéc kolby na].a-
2y prmsgczyc przez twardy seczsk. Pozostalnéé na seczku przemywa 919
B—krotnis wodg n taczne) :u.oéc:l. 100 P ST : .

:Jezsli przawidynanl zawartoéc siarki olenentarnaj bedzie wvnuaié do
o, 355‘6. tc wowczae niareczkuje a:l.e vale objgtosd przesgezu; w przypadku
gdy zaunrtnéc siarki elelnentarnaj bedzia Wnosic powy ze j o, 35%, to
przasgcz dopel:niu sie do 250 cma i pobiara do lll.araczkowan:l.a ezeéc roz-
tworu, ktéra zawiers 5 + 30 mg ‘siarki elementarnej, :

' Pobrana czgén roztnoru ‘do miareczknwnnia chlodzi ‘eig do 273 K (0 c)
i dodaje fomaldahyd . iloded 2 2 10 razy w:l.ekaze:j od.ilodei formalde-
hydu réwnnnunej ilodci e:l.aruzynu w “pobranym przessczu. Za pomoce
knasu octowaego doprumdza gig pH. roztworu do 4, 5, poslugujec aig przy
tym wakainik:lem. Jakin jest papierek lakmusowy Po ‘ochtodzeniu do tem-
peratury. 278 K (s°c) roztwdr m.areczkuje a:l.e ruztworem jodu wobec skrn-
bi, AT T : : Lo

Révmolagla = uzna:zanieul ‘zawertodei - eiarki w weglu nalezy uznaczyc
zawartodé siarki . elelmntarne:j w odczynnikach. W tym celu do 20 cm
tioslarczanu sodowsgo nalery dodaé taks ilodd dickeanu 1 ntar;:zynu so~-
dovuegn, Jeka byta uiyta do oznnczan:l.a zanartnéci siarki elemen:arnaj

w prébee negla. Po - oddestylonaniu dioksanu, roztwér chlndzi sig do tem~
peratury 273 K(0°c) i: postqpuje dnlej tak. jak to op:l.sano pony:a:].

5.13.4. Dblicznnia wnikdm oznaczan:l.a R
Em

‘Zawartodd siarki elanam:armj prébea analitycznej uegla Cs"
oblicza sig za pomoca WZoru, x : .
s:1-1+:(\_fv).::oaz.v..1-oo ‘ (5.20)
o 3 .
gdz:l.e:,'vr objetodé 0,06 N roztworu jodu, ktér-y zostal zuryry do mian
' - reczkowania badanego roztworu, cr’, .
Vg - nbjetoéc 0,05 N roztworu tiosiarczanu- sodmgo, ktéry zo-
stal pobrany do $lepej préby, cma,
Vg - objetodé 0,05 N roztworu jodu, ktéry zostal zuzyty do miam-
reczkowania roztworu w dlepej prébie, cn®,
V, - objetodé roztworu w kolbie, cn'fs. o
Vg - objgtoéé roztworu pobranego do miaraczkowania, cn>,
0 = masa odwazki wegls, g,
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1,6022 - maesa siarki elementarnej, ktora jest rdwnowazna 1 cma

. 0,05 N roztwary jodu, - mg., :

Dopuszczalna ré¥nica pomigdzy wynikami pznaczah - réwnnleglych wykona=
nych w. tym samym laboratorium nie powinns przekraczac 5% wartoscl wynis
ku_wigkszego. Wynik koficowy oznaczenia jest érednia arytmqtycznq wynikon
dwéch réwnolegiych 6;naqzaﬁ. 6biiczony do 0,001‘1 zaokraglnny dp 0,01,

5.14, RADIUMETRYGZNE ozmczm:e zmm‘roscz swuc: car.mwnsa W WEGLU

HMetody klaayczne oznaczania zawartosci siarki W weglu, aczkolwiek
dokladne, ‘wymagaig aporo czasu 1 pracnchlonnych czynnosci przygotowaw-
czych oraz odpowlednich odczynnikéw chamicznych W Zwigzku z tym istnie-
je putrzeba szybkiego oznaczania siarki. Do tago celu mozna wykorzystad
nastgpujace metody [ 7,8]:

- rentgenowska enalize fluureacencyjna, )

- neutronows analize aktywacyjna,

= absorpeje i rozpraszanie promieniowania Jonizujacego oraz promie-
niowania podczerwonego." : : - :

Natgzenie promleniowanis flunrascencyjnege znlezy od koncentracji dane-
go pierwiastka, od vielkodci, postaci i orientacji ziarn weglowych,

W praktyce rozmieszczenie ziarn, ich forna i. roz-iary 8g tak rézne, e
pomiar przy tej metodzie obarczony jest znacznym. bledam. - -

Bardzo wysoki koezt aparatury do rentgenowskiej analizy fluorescen-
cyjnej oraz ucigzliwe przygotowania prdbak (odpowiednis rozdrabnianis)
wyklucza t¢ metode z szerszego przenysiowego zastosowania,

] USA-stosuje—sie‘nsutronowﬁ analizg¢ aktywaeyjna do pomiaru clggego
zewartosci siarki w weglu. Zesada te] metody jest nastépujeca. Nesutrony
emitowane ze Zrédie przenikajsg pfébke wggla, gdzie ulegajg spowolnieniu
{tracs czgsé energii) w wyniku Zdarzeﬁ,z_atunhmi lekkich pilerwiastkdw,
Te spowolnione slektrony &3 z kolei wychwytywane przez stomy plerwlastkd)
znajdujgce sie w wegglu. Taki etom, po-brzngeiu neutronu, zngjduje
sip w stanie wzbudzonym i wyeyla pr‘omianinwanie gamma, ktérego natgze=
nie jest proporcjonalne do ilo$ci plerwiaetks (efarki).

Oznaczanie siarki w oparciu o pomiar natgenie fozproszonego promie=
niowanie rentgenowskiego jek i absprpcj]i promieniowania bodcga;wonego
obarczone jest znacznymi blegdami. Zainteresowanych odsylamy do litara=-

tury C11].

141
5.14.1. Zasada dziatania ainrkcmieﬂza radiométryczneg;imsc

Hiare zawartoéci slarki Jnst natetenie prnmienionania po przajsciu
przez prébLe wegla. Oslabianie pramianiowania X lub gamme po przejéciu
orzez badane prébkg. podlaga rozk&adnwi uykladniczanu: L

R
3= 30._e. ""d_- 3, . '8 ":_ (5.21)
qdzie: 3 = nate¢zenie promieniowania po przejéciv préaz prébke,
Do - natezenia promieniowania- plarwotnego,.
[T efektywny was ony wapdtezynnik oelahienia promianiowania
‘w weglu Nyrata sie wzorem . -
n

By - wepdtczynnik osiabienia postézﬁgélnych akladnikhw wegls,

" - udzialy wagowe poszczegélnych sk&adnikéw nqgla. ”

@ < gestodd wegla, -

M =~ gestosé powierzchniowa (M = g .. d).

d - gruboéc warstwy wggla,
Natezenie o (wyrazone w impuleach ne jednostke czaau) jest przede wazyst-
kim funkeje zawqrtoéci slarki i Zelazm, Na rys, 5.6 przedstawiono sche-
mat ideowy siarkomierza MSC, W skrzyni dolnej (7) znejduje sie pojemnik
{6}, w ktérym jﬁnt Zrédlo promieniowanis (1) oraz tarcza (2). Nad otwo-
rem kolimacyjnym pojemnika umieszczons jest tarcza obrotowa (6), w kté=
rej jest griazdo na naczyéko z prébkg (3}, oraz gsondg scyntylacying (4).
Tercza obrotowa (6) zamyka otwér knlimacyjny w celu zetadowanis prébki
w tym momercie, gdy gniazdo jest nae zennatrz skrzyni. caloéé zamknigta '
-jest od ‘géry pnkrywa (8). . - - -

Promienicowanie gamma pada na tarcze (2) i uzbudza promieniowanie wtdr-
ne, ktérego natezanla zelezy od rodzaju tarczy. Detektorem promieniowa-
nia jest sonda acyntylacyjna z krysztalom Nal/Tl. Impulsy z sondy pod-
legaja wzmuonianiu wo wanacniaczu Wi=41, Nastepnie przakazywana sp do
analizatora amplitudy A-21, ktéry wybiara 1nturesujgey przadzial energli
wykorzystary do pomiaru, Impuley sg zliczane w przeliczniku P-44.E28].

Promieniowanie X lub gamma amitnwane jast prazsz #rédio przetnnrni-
kowe’ 241 AR/ SN . :

Do pomisru uzyna aie 10 g prébek uegla w stanie analitycznym, Otrzy=-
many wynik poréwnuja 8ig z krzyws (lub tabelg) cechowania = rys. 5.7,
sporzadzong fe podstawie prébek, w ktérych zewartodécé siarki ozneczono
metoda chamiqina (co najmniej 2 rezy}. Czas oznaczania zawarto$ci siarki

S—

e P,
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A2

WL [

P o O

Ay, S5.6. Schemat ideowy siarkomierze MSC: 1 =~ 'Zrédio 2'“‘Am, 2 = tarcza,
3 v pojemnik z prébke, 4.- sonda scyntylacylna, 5 - pojemnik roboczy,
6~ przysiona irdédla, 7 ~ skrzynie dolne, B - pékryma, W.—21 - w2mac-
ngez, A-21 - snelizator samplitudy, P-44 - . przelicznik impuledw

imp
200s

103 [

Host impulséw N

&

1301 -

- n -

e
. zaworosé siorki S§[%]

Rys. B,7. Przykladows krzywa cechowania sisrkomierza
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wynosi okolo 10 minut. Blgd oznaczenis zawertoScl slarki za pomocg siar-
komierze MSC oblicza sig weditug wzoru:

1/2

° -[n—fi): O sir)] (5.22)

iel

gdzie: S; - zawartosé siarki ozneczons cheﬁ:l,t_:zn:i.e.
3

Sy ~ zawartodé siarki oznaczona radiomatrycznis,

N
n = iledé oznaczonyech prébek,
B2pd ten waha si¢ w granicach + 0,2 do &+ 0,3%,

8. OZNACZANE ZAWARTOW' WILGOCI

Kazdy wogisl zewiers pewny ilosé wody, ktéry nezyws siy wilgociy.
.N.jnl.qkuu Alpst’ -ilgoci. Jake zawiera wegiel ksmisnny, nezywans Jeat
wilgociy. usksymalng. Wilgod soine padznué -nm tray rodnj.s

- nu.gaé koastytucyjna, . . -

- wilgoé h:.grukopl:lu.

= wilgod zewnytrzne. . .. : R
-mgeé konstytucyjna jest chemicznias zwigzana z uub-une,u weglowy,
Wilgoé higroskopijne znajduje sie w powisrzchniowych warstwsch substsn-
cji weglome] i utrzysuje sig w wyniku sil adsorpcji. Jest to wigc wil~
got, ktéry: peuud- wegiel przy weplednej wilgoci powistrza 60% i tes=-
‘pératurze 293 K (a:'c). ‘lﬂ.got tn. :lnacnj Jut mw-la ldclgocl. mla
powistrznosuchego, . - - . -

_' bhtm;té zewartodcl wugeu. htgmlwpijmj dd itopm.n nuoglonu
puluunn ns rysunky Bole )
o ngoé__!m dzieli u.q nay -rzahni an'i&cyjm [:.5].
wilgodéé powlerzchniows utrzymujs sig na ponhmnhni cz.atok wegla. Ne=
tomisst -:I.J.unﬁ guvﬂ.tnyjn- ‘c:lolu z cz"tck m.'l.n pod dn-hn:l.n a:l.ly
oigzkodedi, - - - .

' ﬂuyﬂﬂmc;- u:l.goe:. -od&nu on-rgu. munu z ngl- Jut nsate—
pujyoe:t L

- chesiozna, b

- ltﬂhﬁeﬁ-hm.

= fizykowechaniczne,;

wilgod chemicezne jeat wn:l.kiu pewnych kﬂpommh wchodzgeych
L .kzad wineralne} czedcl mlu. Wilgod ta utrzysywana jest w weglv
za pomocy sil jonowych & -o:l.olularnych. W
Mmu byé zaienions tylko w wn u reskcii che=
micznych lub pratenis w wysokich tempersturach 573 & 1073 K (700
- ﬂmoc).
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ot

105929
0z

U0}
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ay

_ 1
S Nk e e B
Wllgoc higroskopijna - I%}

- 4 &

Rys, Bols Zolotnaté m-rtnic:. ulgoc!. h:l.gro.kopi.jnq nd .topn:.. mglo-
nis - . » .

' H.llg:'u': fizykoﬁhdpiczm dzieli aig na wilgoé sorpcyjng 4 utrukturaln._.
Adsorpcias wilgoci na powierzchni wegla jest wynikiea prrycigganis mole=~
kut pary przez .u;y molekul, ktdére znajduje sie na powierzchni wegle.
Inng postaciy u!.lgecl. ul:rzyayunmj Zjewiskeni fuykochnieznyn Jent
wilgoé osmotyczna, ktéra utrzymuje sig w wewngtrznych porach substancji
woglowe j. Przenikanie wilgoci nastepuje na skutek cidénienis osmotycznago.

wilgot fizykomschaniczna dzieli sig na: wilgoé kepilarny i powisrz-
chniows. Powetajs ome w wyniku procesém kapalnrnyc.h i ul:.ztthenﬁ
strukturslnych,

Zawartodé wilgoei kopalnl.nmj (pelthdonj) oraz nl-rtoié ud.].goe!.
higroskopijne) jest w pewnys stopniu cachy ehlrnkt.ryatycm' typéu
wogli,

Zawartodé wilgoci przemijajece] dla pelskich wegli misdci sip w sze=-
rokisa zekrasie, poczgwszy od 1% dls weggli silnie uwgglonych do 15 = 168%
dla wegli -skabo uweglonyeh,
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lht'olltnt id.l.goé higro-tcpl.jm m:
- dlg lul!. plnnumwh typu’ 31-da T,
- m -.911 hahoonvph i ehpgunl, frg 1@ 37; 33) eo nnalnhj 1%,
- dle antracytie’ (xypy 41, g :
Na rvm!w .B 1 pot.:nnn :lhtnoié wilgoet higro'iwp:ljmj od ltopn:l.u
uwglonia,
wlgoé eolkoyu.tl ‘wbr-nych typuch ngll. wmu C463:
- W'P 3’-.1. = 18 ém.
~ typ'31.2. = 8 ¢ 16K,
- tep- §=~=~_-,' e
- tym 33 - 41 - <5%
w przypndlm lortyuutéh, podlno pwyto;j zawortodci wilgoci nll.ty zwipk=

-szyél

- dig ”acm (DI. OIIO o) o ﬂ-
= dlu groszky (mn GkII, Bk} o 4%-!
- dln gryslkn i n-h (G-. H) 0 ﬂ.

6.1. aonzme wn.mz w ﬂEGI.U xm:sunvn H HETMY ICH MIA

Polskl Norma PN-BDIG-NSH. -prmudn nntgpujqc. ol;relhru.- zll:lgzona
z wilgocigs . .

wilgoé pm-:l.jnj.ea ( ) jnnt to qu‘é \wdy ulurwj h quiu. ktrérs
jest tracona w trekois ouozonh na nolnyl puntetr:n do mugnucu stanu
rd-novng!. z -ugouu itmfnrmng.

. Wilgné w!g‘.h powlstrznoguchego (!h) jnt to ug‘é nlgnci cnlkmﬂ.tlj.
kedéra pozost-;}o w wagly po wysuszeniu go na mutrw -4 oo:l..gm.ee:.u
pmz alego .t-m rémnowegl z wilgociy utnonhryezal. I ’

mlgué catkowits (! ) Jnn to igpczne zanrtnté lﬁ.lgocs. przu:l.jaj.coj

.:l. wilgoni. w wegly pmﬂ.otr;nbouehyl.

Wilgod w prébos enalitysznel (W*) Ju‘t %o ld.lgaé ktérg traci pl‘ébh

" anslityszna podczes suszenia w nlpornturzl 378 do 383 K (!.CB do 110°C)

iub przez dutyl-e“. » : .

Rodzaje wilgoci w weglu kn:l-nny- OT8Z --mdy l.eh oznlcz.nu polmzo-
no na rys. 6,2, Nalezy zeznsozyt, e metody zwigzane z ozneczeniam wil-
goci w stmosferze powietrza dotyoczg tylko wegla kasiennego, ktéry nie
utlenia sie w temparaturze do 383 K (1126°c).
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e &ﬂnrh ! osm-n“su ﬁhktrrunv- bodt m- » ummi :
-ozu- wn-u mtm lnb urump lzntn ou: utrxnnnh tnpcru-

Do nmnezlnu mrtoiel. lrugm mtm.«; uhzv przygoton&
probk. lnnluynm. *pmpadkn nltrvch im.-mk nu:zynu. ‘» l:téry- do=.
_umzono prdbh. m:lotv Myé mokre: naczynie Z. pribky, mtgpnu Zhe-
. tvé sanc mokrs Mezyna. a p manu mynu ponownie Jo ‘Emadyt. N
Tak" pﬁ?!otom. prdbk. mklad- uq rém-:l.lma wetstwg na taey, krérg
'uprndnl.o nduy zlmé. Fr‘dbl:q m.‘l.- z ‘thcy nalety :utzyé i poautul.é.
do m-mﬂn - tup.r-turu poh;on:l b imiededé - -w:-m. Kedrs
‘jast ograena-do- tesperatury. 313 K (40°C) . Materssl w suszarce nlezy
Vtrzvné nie' dl:uu; nik 8 ‘godzin, Po tysm czesie nileily ‘wyctegneé x su=
szarki’ t-cg z mm 1. dnprmd pﬂbhq wegln- ‘dp .nm ro-m-gs .

z m.:l.gogu atmhmm N temperaturze pokojomefa - .
" Moina pr:yuptuzyé dznaczanis poprzez podsuszanie w u-p-ratum .
353 Kk (80°) pray u!vm mnrk:l. ktéra me- urzedzenie stutyce do wy- -
Nisny ogrrewanege xotw. W trnlwu suszenia wegiel na tacy nalaiy mie-
sxeé, Guszenie nol.uy Zakofczyé w ctuﬂ 2 godxin, jeisli Zaisne wesy
H Jest < 0,1% poczgtiome] uqy _mh keniennage lub’ hry!u..tdn z wegla

. keaiennego, Watenis nalezy mykonywsé z doklesinoiciy do Q,05% poozytko-

Todzale wilgoa |
i metody ich. . |
cznoczaria

metodi -
suszarkowa

‘Rys. G.2. Rodxeje wilgodi w weglu kesiennys ¥ metody.Loh oznscxenis.

b wo) mssy wegla. -
.

i

I

i
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Bu2.3. Obliczanie wns.ku -ozhacZENLe
w

z-unrtoic ulgoe.t prma.anjueaj w mlu Iml:lannyl - utmu ruhuzy-

w::. w pﬂicontnh. mozna ntl:l.czyé zs pomq mrm

"f g

s T ‘l’__- la * 1.09. .5 ‘_, W Sl e "..
gilzie: ;1 - llll t.cy z prdbk. -egln prnd lun:ln:l.an. g, o
' B, = masa- tacy z prdhl:g ngla po -usurﬂ.u. 9
By = BASH TECY, Qe -
W przypadku naczynia o éc:l.lnkuh lolr.rych. » ktérvl przynion:l.une prébl:',
zewartodé wilgoti przemijajecs) ¥ Xy _obllc;uy _ndtw npt__qpujgcegg mzo~
S . ; . (8,2)
'"::1'":*"‘;:"'—52&"'%_ SR o En
gdzie: ﬂ:‘—jlkumno (6.2, - I -
wi . znurtoté -:I.:I.gor.l. w muyn:.u nbl:l.czonn za pnocq mru.%.

1m (- .- -s) %. .

[ ] - (643)
" " U8

L
gdzie: m, = mosnm sokrego neczynia, g, .
'Is = masa suchego nlczyml.a. -9
< Mg = mesA wokrego maczynia z prébkg ngla. g.._z.
Zs wynik koficowy oznaczenia wilgoci nalezy, pr:ngé nynik otrzynny
z jedney prébki i obls.eznn; za ponoue wzoru '{6.1) lub ( 5.2) i zookreglu-
ny do 0.1- RSP - - :

6.3. ozmczAan zAmwuscI wn.eou W wgew Pmmzuoswwn

m.lgm: wegle pnmtrznunuchago obl.tczny 2a ponoq lotodv lul:lrko-
waj, w ktérej suszenis moins przoprmdz:.é w atmosferze pou:l.atr'zn lub
L] atuoefera sznty onz za pomoce utody dnntylncyjnlj.

6.3.1. Oznlcnni.l ld.lgoc!. w weglu poni.etrznuu:hyl -ttodq .u.zurkonq

Matoda ta po:l-gn na suszeniu ad-azk:. mh pou:l..trznuuchego " a:-o-
sferze powlietrzs lub azotu w t.lpornum do 378 £ 383 K (105 & 110°C)
i no bznaczaniu magowym wbytku masy wegla.
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e.a.a.:x. Przymdy i nuruzy

- &uzmrh ohktrycxn. uypo..zm. » urqdzcn.u upo-n:l.-.;jgeo mhng
pomtm lnb mtu oraz uu].:.m.ljm utrzyunu to-nntury 378 5
$ 383 K (105" % uo°c). aumrh pold.nl'h po-ud-c terncmutr w.l:-].o-lnv
g0 l°¢ ‘do uo“c .

= Nagzphiks puurolh o tll:uj pod.-rznhn:l. dnl, mlw na :. e-’ przy-
pedalo nis. wigas] nis 0.3:9 mh. Ihezyﬁlu poﬁnny byé szklene,’ z od=
po-udn!.o dnunfonnyl:l pokryukui “1ub llu-;l.nu-. Z szczelnie dopa-
nmnwi. mkrm

T me - mw.dtu smamu - -tnof-ru mtn.

6-3.1.2. Wykmu omczm.

Po pr.zmmm prdbl::l innl:l.:w::noj ngh 1 del:lndny- wuunn’.u
pebi.ou aig nlr.oh 109 u.gh do mzyﬁlu. llaezyl&l:o wriz z pokrywke musi -
byé wysuszone w suszerce w temperaturzs 378 3 383 k (105 & 110°C), Na
dno naczyike- mluy daé’ réwng werstewke wogle, nastepnis na:zyl\ko przy=
kryé pokr-ﬁlky :-nyé 1 un:.ntcic w suszerce, ktéra muai byé ogrzana do
temsperatury 378 + 383 K (106 & 110%C), W trakcie suszania pokrynl:a :
naczyfks noze byé uchylnm lub potsiona obok. o

" Czas suszenia winien wynosié 60 sinut dls wegla mzmnop orez -
120 min = dla lntneytu. Po uplywie tego czesu nnc:yﬁko nalszy przykryé
pokrylin. wj'é 2 suszarki 4 ochhdz:&é przez 2 = 3 min na powietrzu.
Nntmu m.icd.é w ekeykatorze 1° po ochibdzeniu do temperatury poko=
jowei zwaiyé. Po zmsieniu nalety mkmé suszenia kontrolne przez
30 min. Jozeli réznica migdzy dwu onatn:ll:l mazenieni bedzie migkaza
niz 0,01 g, to suszenis kqntro.'l.m nnhzy po-tdrzyé. Wazenie wykonuje
ele da o,noz gs -

5.3.1.:‘3. Dhl:l.ezlnh wﬂlkﬂ ﬂmmnl' -

Znnrtnéé u:ugocl. w uulu pn-i-trzmouehyl (lh) dla -uody SusZAr=
kowse j ebliczs siy za poOROCLY WZOIU S
R Tl TS
w.,.. e ‘9-."400. (6.4)
gdzie) m, - masa naczyfks z odwaiky wegls przed suszeniem, g.
’ ng = masa naczyika z odwaike wegls po. suszeniv, g,
By = Baaa neczyhdka, g. - :

Najwigksza dopuszezalna rdznice migdey wymikemi réwnoleglych ozne=
czaf, wykonanyeh w tym samya laboratorium z tej samej prébki laborato-
ryinej o zamartodci wilgoci do 10%, powinna wynosié 0,3% bezwzglednego:
natomisst o zawsrtodci powyte] 10X = 3% wyniku wigkezego. Wynik korfcowy
jest dredriy srytmstyczng wynikdw dwich réwnolegiych oznaczah, wykona«
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nyeh zgodm z dopmzczal,n. rbznle.. 1. uohﬂglmy do 0.1,. -

de-tvhw:lu oA ] R - RERN P . ;
M-tou ta po).ago na oddntylo-n:lu z tnluonu undy kttrl mu-tn jut
" o:lntm wegla, puhm nqutout oddutylo-mj ndy po .krupl-n:l.u

6.3.2. ,Ozmunh nurtoinl uﬂ.' be ei u h

‘per 1 obliczeniu zewartodii nﬂ.:l.gqc:l. na podstawie masy nd-ﬂkt oraz objg-'

tobect oddutylemmj ndy. o

. BeBeals. Odczymtkt :l. przru-dy

- Tnlunn.' . :
- Apsrat. dntyl-eyjny. ktdrwn uhnat przedetamia g L g.ﬂ. Ddbie=
r-lnik .aparatu powinien posisda¢é dzialke slementarng O,1 cu™ ne clhj

swoje) diugoécl.

» 6.3+ Gchemst aparaty dnt?h-
g;mge: 1 = kolba o pojemncdci -
500 ca®, 2 - chiodnica, 3 - odbie- .
ralnik pomisrowy o pojemnoéci 16 om

1934
Be3s2e2, Wykonanie oznaczania

Przed przystgplsniem do oznaczenis nalezy odpowladnio przygotowacd
przyrzedy aparatu destylacyjnege poprzez wymycle ich érodkiem odtiu-
szczajacyn {np. mieszaning chromowe), dokiadnym przeamyciu wodg zwykla
i destylowang otasz wysuszeniu,

Dla kazdego aparatu deastylscyjnage wyznacza eig poprawke. Czyni eig
to poprzez préby kontrolne, wlewajge do kolby: 2,55 7,5 1 16 “3 wody
daestylowsnej i oddestylowujec ja z toluenu, Otrzymane wyniki nanoei
sie¢ na wykrea, poprzez wyskalowanis jednsj osi w objetodciach wlanaj
wody, a na drugie] osl w objetodciach otrzymanej wody.

Z pobranej prébki wegla przygotowuje sig 25 = 60 g odwazke, ktors
jest zwazons z dokladnodcly do 0,01 g. Tek przypgotowang odwazkeg wsye
puje sig do kolby, zalews 200 cna toluvnu, tok ateby ziarenka, ktére
znajdujg sie na Sciankach kolby, zostaly epiukane, W celu nie pirzegrze=
wania sig cleczy, do keiby naleiy wrzucié kilks kewslkdw niepolewanej
porcelany. Naatqpnia zestawia ei¢ aparst destylacyjny., uszczelniajec
jego ezlify klejem silikonowym, wigce doplyw wody do chlodnicy. Kolbg
ogrzewa cig na piytce elektrycznej grzejne] w ten aposdb, azeby uzyekad
szybkodé skraplania destylatu wynoszgce 2 + 4 kropel w clggu 1 sskundy,
Jezell krople przestang dciekad, to dastykaeji naley Jéuzczu prowa=
dzié przez okres 10 minut,

- Po ochkodzeniu destylatu w odhioraln&ku ;ﬁn tenparatury pokojowe], .
aparat daatylacyjiny nalezy rozaontowné, ﬂdoaytan ohjgtosc otrzylanaj
wody z.dokiednodcie do 0,05 cna.‘ -

W przypiadku otrzynania deatylntu w odburi lniku. ktdr-go granul
waretw Jest niewrazna, odbieralnik naiey- uniaéc:l.é na laini
uodnej 0 tempsraturze 333 K (60°C) na okres 20 & 30 minut, Fo ponownys
ochtodzeniu odbi.onln!.ka nalezy odezytad oqutodé wody. Otrzymang ong-
todé wody nahzy .korygoun na podstanlo wkr-au WZOorcawego »

B+3.2430 Obl:l.ezanu wyn:l.kbn ozneczenis -

Zawertosé wilgocl w weglu powietrznosuchym (%), oznaczong za pomo=
ca me'tody_deg‘_tyhcyj_noj., oblicze aig za.posocy WZorur

v, « 100 -

gdzie: V, -'skorygounna oqutbié wody, ktéra jest odczytana z wykreeu,
ea”,
LI odwazka wegle uzyta do oznaczanis, g.
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Najwigkeza dopuszczélna rétnln ntod:y Iynimi tbmolalyeh unlazld.
sykonanych w tys semym hbuntor!.un z te) eosmey prdbk:l. hbor-toryjmj
dla wegls kemiennago, dla zawartoded wilgoed do 10%, ponnno wynoeld
0,3% bezwzglednsgoy dla zowsrtodci wilgocd -powyte) 0% - 9.,0% wyniku
wickszego. Wynik- komw jast dreidnig arytastyczng dwéch rdmnlug&yeh
oznncznl\ npol:nujoeyoh dopuuaeznlm rotntu :ndzy ty-l wn:l.hll..

Bads ozmczm:s zam'roecx m.m cmu'r.-.a

Dznaczenie znnrtolei ld.lgoci ulkout-j nzn- przopmndz:l.é nunu-
pujgoysi setodsaiy - .
" = deustopniows unnunnu. )

- Jtdnoatopm.o-o oznncznn:h ntodq oulznrkm,

- Jednoutopntom ozn.cz-nio lotodq dutyhcyjn'.

6.4.1. nm-ezanu dm-topn:l.on znurtotes u:l.:l.goei. ul:l:ovﬂ.uj w -leu

Majpierw oznacza -19 :mrtoié u!.lgoui prunijnj gce] zgodnn z punk-
tem £.2, & nastgpnis zmrtoié wilgoci w otrzynnyn qglu pom.etrzno-

suchyn, zgednie z punktsn -1
Zawartofé wilgoci eotko-sto;l " ﬂqglu " -unto robo;zyn_-‘_(ﬂ';) obli.czq

sig za Wlﬂﬂ IZDI'II‘

‘. . V(G.‘-G)

T

guh': w" - kol'nem wynik ozneczania znnrtntc:l. wilgead przo-i.jn:lgaj
) " 'w weglu w atanie roboczym = wg wzoru (6,1}, %, .
Wy = kohcowy wyndk oznaczanis zewirtodcl wilgoci w weglu po=
wietrznosuchym = mg wzoru (6.4) lub wzore (6.5}, %e
Wynik koficowy oznaczenis obli.uznny w procuntuah ndlug nnnl ('G.E) za=
ol:r.gh sig do 0.1. I Lo B '. L

i- unikolﬂto

SedlaZ. OZnaczanie j.dmiopnﬁm zawartosci ‘wilgoo

L glu astode nulzlrkou

Hntodl ta pohgn na ozmczani.u nilgoc:. cntkod.toj L probu wggla
metodg -unz-rhou bez uprndnugo ozn-cznu:l.n wilgoci przasijajece].

Gede2.1: Pr:vrzgdy i l-nruﬁ

= Suszarks elsktryeczna apotﬁnjgoa wy-_ngnn'h. takie jak w punkcie

5.3.3-1-
- Naczyhks wagowe, tskis jak w punkeie 6.3.1.1.

135
= T-u. takhe Jlk w punlr.en 5.2.1.
- Azat, tylko » przyp-dku -uoz-nu w ltuuhm Bzotu,.

.4.2.2. kaon-nh o:n-ezan:l.l )

W zaleznoéci od t-gu. do Jal::.ch ozneczeh ma stuzyéd ﬁr&bl’m. Preygo=
towule vi¢ odwazki wpgle o rdznej masle, Do oznaczenis zawartodcl wil-
goei calkowite] metody supzarkom, w prébcu weols kuunnogo. po do=
kladnym wymieszaniu, pobiera sie odv_patke o sisie 500 g. Odwatky, po
rozsyparniu réwng ln'rstn‘ na ‘tacy, umieszczas sig w buszarce 1. suazy
w temperaturze 378 ¢ 383 K (106 # 110°¢) -gkolo 60 minut. Nastepnie,
po wyciggnigeiv z puuz-rki tecy Zz wggles 1 ochlodaoniu do temperatury

. pokojowmj w ekaykatorze, wazy sie. -

Ponadte nalezy przoprondz:lé przez 30 -1m|t suszenie kontrolne, Je=

‘2all réinice’ po-!.'dzy dmn ostatniami wnaluli bedzie mniejeza od 1 g,

to nastypnego badanis’ kontrolmgo nie nalety juz wykonywad. Watenis.
naledy . mltonyvm’: z dolthdnmi.' do 0,5 g

5.4....3. Ob.'l.iezam.n vmulm ozmezln:l.l

Zawartobé wilgoci ull:aw:l.tq w'weglu w etar's roboczye U{). eznacra-
ny metote ausz.rkon. oblicza oie za posocy wzorus . -

B ] - . .
W - ,f“—_:éé . 100, % ‘ (6.7)
11 3 - e o :
gdzie} n,, - masa naczyfiks (tacy) z odwazke przed suszeniem, g,
n12 = masa neczytika {tacy) z odwazks po auu-n:l.u. '
ny; = MASa nasczyfika (t-cy). gs -
Najwigkeza dopuszczelna réznica uiqdzy nyn:l.l:u:. r&mhgiyeh ozna-
cz_-ﬂ. wykonsnych w tym essym lsboratorium z te] samej pribki wegla
o zewartoéci wilgoei de 10%, powinna wynoeié 0,3% bezwzglgdnego; dla
zawsrtodel wilgocd powyiej 10% - 3% wm.ltu wzingo. Iacz nie w:l.ecej
niz 0,6% bezwzglednege, s
Najwlekseza dopuszealnn rdznnu nﬂ.gdzy nynl.kui kol’acuy-l. oznaczen,
-ykonnrwch w réznych :I.aboratornch z to] oama] prébl::l. ‘wegle o zawar-
toéci wilgoci do 10%, powinna wynosié 0,5% bozwzglgdnago; dla zawarto=
éol milgoel powzoj 105 ax uyniku wy2szego, lecz nie wigcej niz O,8%
bezwzgladnego,:
Wynilc koficowy ozmcz-nu jeet érodniq arytnotyeznq wnikdw d-bch
réwnolagtych oznaczafi, zgodnych z dopuezezalnymi réznicamni i zsokrpglo=
ny de 0,1.
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‘Gede3s OZnaczenis Jodmutopnl.o- znirtuict uﬂ.goei. cntkouttoj -oto—
dg destylacyjng . - e O ” .
:====

Metods te po.'l.ogl na o:naez-n:l.u uilgoel. cdkmd.tnj w proheo -lea )
poBoce dntyl.nj:t boz uprzadn:l.ogo ozn-cz-nu z-nrtolc:l. w:.lgon:i przni-
‘Jajace]. -

" W metodzie tej- uykorzyunje s:l.q Ipll'lt dostyl.cy:jny (tak Jnk

w 6.3.2.1) orez odczynn:l.k - tolucn.,Po pobraniu prébki oraz- przygotom-
niu przyrzgdém (tsk jsk w 6.3.2.2) i wyznaczeniu poprewki dls aparatu
destylacyjnege (tak jak w 6.3.2.2) OZNAcZA uq zamrtoéé lu.l.goe:l. ulkn—
wite] {tak jek w- ‘Be3s242) s Zawartodé wilgoed caikowite] w weglu kawian-
nys w atanie roboczys (Ilr) oznaczang netody dntyheyjna obltcz. su "
wzoru (B,5), przy zatozon:.u. a masa 1 ca” mdy " tnpornturz- pokojn-
uj uynou. 1 Qe - . . h

Najwigkszs dopuoualna rézn:.bn -udzy wnl.k-u rﬂmol.glych ozne= ..
czaf, wykongnych w . tym samym lsboratorium z te) seme) probki laborsto=
ryjrej o zllul'l:oir.i wilgoci do 10%, powinna wnuté 0.3% quuzglgdneglu
o zm-rtntci wilgocl. powyie] 10% = 3,0% uyniku u'hzogo. T :

Najwigksza dopulzcznlnn réznice ‘migdzy wynikami' koficowymi cznncznn.
wkonony:h w pésnych laborntnr!.lch z to] samej prbbl::t hboratoryjnnj
o zewartodcl wilgoci do 10%. pom.nnl wynosié O,5% b-zuzglqdnngo; o za=
nrtnlci ‘wilgocd powyze] 10% 6,0% wyniku wigkszego. . : .

- Wynik kol\couy Jeat indnt. -rytntyezn. dwéch rémologlych nzn.cz.l'a
apalnin_‘hcych Iurunak dopuuzcznlnaj reznicy (opiuny pnwyzej) znkr‘glo-
na do Dal. e . . )

 Be5: omnczmn—: zamoécx mnoc: w PROBGE mauwcznea v@GLA

Zludl ozmcz-nu polog. na ozmczaniu zauartotci Mlgoct w prdbe.
unalnyeznej mgh lotod. nunz-rkwa l.uh dutylucy]ng.

6.5.1. Przyrzuiy. n:orhly :I. od:zynnlk:l ‘

- Suszarkn alektryczns (patrz 5.2.1).

" Nlczyﬂltl ‘wagows- © drednicy okodo. 50 ma (na 1 r.- pon!.-rzehni. dm
na pr:ypndnc nie vu'c.j niz 0, 15 g n.gll). N-ezyﬂlu MOge byé zlréwno :
ukhm. jak i aluminiows. . : )

- Azot {metoda suszarkows w .:-oafarm .zotu). ) W : .
- Ap-ut dntyhcnny (p-tfz 643.2.,1) tylko dla utody dutyheyjm:l.
- 'rnlu-n = dla setody dutvluyjmj..

e e Y e—

_'_eyjn. wkonujo u' tak salo Jlk :

don tyla -yjmj .

' .ci EGLA ‘

15%
GuSads 'lvkenanu oznnezlnu o

loﬂﬂtﬂdl'?:lu'-iilkaIl

.Po: pobran:l.u prébk:. amutycznq kS dol:l.dny- wn:l.nnniu. z réznych
~niojuc naczynis pobiera sig ol:oln 149 nqgla do nlezydh wlgwngo. ktdrn'
jost uprzodm.o WySuUsSzZons. w sunzarea w tnpornturz- 378 = 383 K. (305 =

'110 G). Nlezyl'lkn x odnzkg wgll kll:l.cnnogo badt antrncytu suszy l.'l.'

oknio 30 minut,. Nalttv ‘takze wkomé uuszonio kontrolm. ktéu povd.nno

.trwat olkoko 30 minut, Jezeli riznica pol:l.gdzy dnun ostatnimi nzania-i

bgdz:l.. ml.ekaza od 0,001 g, to suszenie kontrclnq nlhzy pnutﬁrzyé oo .
uhliczem.l wniku n.laﬂ przy;[.c ﬂ.jntzszq ulq. \’hani-» uylmnu;a tiq

"",'tvlacyjnn

bznnnzam znmrtoici m..'l.gocl. w prébu mahtyezmi ntodo dntylh- i
‘unkch 5.3.2. s ’

;Obliczlm.o wyn

Zﬂnrtoié wilgoci w prdbce nnautycznaj ngla (\l') dlincza aiq 28 f
posoce M2Ory (6.4). dh lutody uu.:urkomj, b.dt ueru (qu) dln utody :
- NajwWiekeza dopuszequnn réznlcl nigda[ lryntleni rdmnhglych ozne-
czlﬁ. nykon-nych w tym ulyh hborntori.ul. z. te} ua-cj prébki -mll.l:y-
-cznaj , dla lutody suszarkowej o zn-arteéci.- lu.lgnc:. do 10!. Plavd.nnu wy= -
nosié 0,2% bozuzglcdnogc. » dla lotody dootyllcy;lmj -0,3% bu-zglqdw
nego; n-toa!.ut o uwnrtoée:l. vd.l.gol:!. powyzoj :ox - 2.03 wyniki ml.qhzo-
go dis ntady au*z.rkmaj oraz 3 0% wn:.lm nqklzogo dl. -qtody d-nty-
laeyjnaj. ) ‘
| Wynik hﬂecwy jnt iredn:lq arytaetyczn. wn:.l:du m:u ré-nolsgtyeh

‘oznncznﬂ. apeln:l.ljgeyeh nrunki dopuezczalne:l rétn:.ey. z-okr.glnn. ‘do
.0, 1- ' : . . e .

.5. CI@GI’.Y PUHIM ZAHARTO&I III.GCI:I HIKR(FALOWH HIERNIKIEH_UILGO— )

Proluni.olllnu -1krofllow ' -_ .
-ktérego dl:ugnié fal luic:l. l:l.y L uknsu o, 3 :
‘-'-ronno » ‘postaci - -onochrontsczmj fln przez. -pocjllm lesipy [ 323,

Zﬁ om, 3 it orio gaﬁ--',"

Vauno‘cig Ii.l:rofnl Jest -to, 26 Inzn. e prznyl-é w fn].owduh.

Vlu-.érn olhtrn:jq -pl.yw Zawnetrzne, Tochn:l.l:n -1krnfalo-a znal-zh -z--'
"rokie zastosowanis llo puilréw ulgatmie: réznych utor:l.pl:d-..Poni.r E



158

wilgoci polega na przedwistleniu b.dnnnj pribki wigzky premisniowsnis

mikrofalowego . Wigzka tego prun:l.onl.ownn:l.n jeat -absorbowana przez wode
znajdujgce sie w préboe, Zaletami tej metody ag: duza czuloté poaiaru
(do 0.1%) brek kontaktu z badanys msterialem, iiieniszczeoy charnl:tar
pomiaru oraz natychmisstowe otrzymymanis nyn:.ku- a '

Pomiar zewartodsl wilgoed -:Lkrofalum niernikism u:l.lgotnoéc:l. wegla
wykonuje sig zgodnie z PN-81/C-04542, Wegiel kamianny ze wzgledu na
razne warunki gool.oguzno wysteppujgce w ziozach i zrézricowanie w bu-
dowie patrograficzne] jest trudnym ‘materiatem badam:zy-. o

Przed dokon-niu pomiaru nalexy dokonaé wzorcowania n:l.orn:l.ka. w zu:.qz-
ku z tym dokeonuje sie posiaru 30 prébek ciggkych o zawartodci w:l.lgocs
‘z catego zakrssu zswilgocenia, Otrzyaans wyniki {u,_) zestawis oig w ta=
belil, 2 keZzdej probki cipgiej pobiera alg prébke ogélng wegle, z ktéraj
. przygotomuje oig prébke an-lityeznq. W pribkach -nllltycznych oznacza .
sie zawartodé wilgeel entkovﬂta: (patrx 6.4.1). Otrzynno wn:.kl. w" zow
stawis si¢ w tabeli,

Chcge wyzneczyé krzywy wzorcowsnia misrnika ncley ohll.czycs

- érednig srytmetyczng wynikéw zewsrtodcl ‘wilgoci catkowitej otrzyoa=
nych metode klasyczng, ‘ N J

- érednig srytmstyczng wekszeh misrniks falowego.

Srednip arytmetyczng wynikéw zawartoéci wilgoci ulkouito] W' otrzy=
sanych matody klesyczng oblicza sie zs pomocg wzorut

{6.8)

Fadl oW %

gdzie: n = liczba prébek,
n: = zawartodé wilgoci calkowite] w i=ts} prbhco -'gll. ozna=
czons metodp klasyczng, %. )
Netomimst érednis arytestyczng wekazadh luigotnoutous_.orn_ mikrofalowego
oblicza clg wy wzorus .

n

ied ) u,

(6.9)
im]

gdziet n = licibs priébek,
U, - wekazanis misrnike dia i-tej prébki, V.

Korzystajec z metody najmnisjszych kwadratéw (mozna stosowst takie
inne metody statystyki satemat.) wyznacze sig kriywy wzercowania ze-
leznodcy zawsrto$ci wilgoci catkowite)] {w stanie roboczym) od wskazah
‘mierniks, wediug wzoru:

e
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(6.1¢)
(B A1)
"o -

{6.12)

Oznuennia jnk ln llmr-ch (8.8) 1 (6.9).

_ Hq.r. wltuona umrtoécﬁ. lnlgoe:l. z krzymj wzorcowania -ntnl prze=
prowadzic r-gulne;" z dokhdnoécia do 0,14 Pologa ons na tyms. 2e odpo-
wiadajecym nepigciom kontrolnym (pod-nyl w instrukcji obsl'.ugl) ustaels
sie¢ wyliczone z krzywej wzorcowania zmnrtodci uilgnci. .
- Po dokonsniu pomiardw naledy obl:l.ezyc nastepujgce rudujo blgdd\n
- odehylon!.o 6rodnu I:-.dntouo poj.dyncugo pons.lru od l:rzynaj
mreoluuil. ; S
© ‘= bkgd $redni cughgo pon:uru. '
~ bigd. Sredni serii m-inréﬂ.
Oduhylnnﬂa trndn:le kndntona pojodyne.zogo pociafu oﬂ krzyan WIGrcos
uuni.n (.l obliczas silg za pomocy. wzoru

E"_” e ) eay T
._: im) _isi ) .%
s ) ‘ n = :

(6.13)

Objaénienda jok we uzorach (6.8) 1 (5.9). -
Bted rsredn:l cughgo pon:l.aru (l") ob].:l,cu siq za ponoe. ‘wzoru:

'-H f-W[:-—:T7;—ﬂ. x 

gizie: s - od:hylanu ércdn:,e kwadrltm. obluzpm za po-oco wzoru
(6.13),

4 2" dokiadnoéé i:ohrania i przygotuunnn prébl:a. wegle do oznaczanias

(6.14)

" zawertodel wilgoci calkowitoj wetody kleeyczng (PN-8O/
/604502, podrozdz. 6.4). '
Bigd éredni serii pomiaréw s, oblicza sie za pomocy W2oOru:
5
s » (6.15)
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pazie: s, - bied érednt cisglego pomiaru, %.
k = liczbn prébek ciagiych w derii pomiardw,

fo przeprowadzantu wzorcowanls miernika dla danego wegla, aoina przy-
staplé do pomiery zawartosci wilgosi eakkowite] dla prébki cisgiej.

Jske wynik pomiaru podaje sie wskazanis miarnike oraz blgd $redni
obliczany wg wzoru (6,24). Natowlast w przypedku partil wegla nalezy
podad- érednig arytmetyczng 2awartosé wilgocli w pribkach ciggiyeh i bigd
édredni serii pomiardw, ktéry wylicze sig z¢ wzoru (6.15). oraz zawar=
to&é wilgoci w poszczegélnych prébkech.

- Co najmniej raz na dobe nalezy przapronudzié kontrolg puprawnoéci
mniarfenip. W tym celu nele2y z pribki clegis] pobrad ogblng probke kon-
trolng. Z te} préby przygotowuje sig proibke analitvczng do oznaczania
Zawartosci wilgoni calkowita] {patrz pcdrozdz. Bad. 1). Réinice pomigdzy
wynikami oblicza el wg woru:

A-Hf -W., %

e ™ ' } ) {6.18}

gdzie: H:p -_zawnrtoéé wilgoel calkowite] w prébcs kontrolnej (sten ro-
~ boczy) oznaczona metoda klasyczng, %.
\\'P - zawprtodé wilgoci catkowitaj w prébee ciagtaj. z ktére]
pobrane prébkg ogélng, X.

JezelilAl < 26 M uzyskans wyrmiki nalezy poutérzyr.. Natomiast gdy
141 >2 8y, to nil-zy z 4 prébek ciggiych pomierzonych miernikien' pobraé
dodatkowo 4 prébki ogélne {d} 4 oznaczyé w nich zawartosé ‘wilgocl cei~
kowite (w’) metods klasyczng. Nastgpnie oblicza sig $rednis erytmety-
czng ba:nzglednych réznic migdzy otrzymanyml wynikami, weddug wzoru:

- W,
gdz:.a:‘w:dJ - zawartobé wilgocl catkowitel n-j—to:-prebcﬁ'dodutkouej.
oznaczona metodp klasyczng, %,
Wy = zawarto$s wilgoci celkowitsj w j<vraj prébos dodatkowe],
wskazana przez niornik %
Wylicze slg takze érednip arytnatyuzng bazwzglgdnych réznic A|‘ nigdzy
wynikemi dla kolsjnych 4 prdébek kontrolnych, ktére znatal‘.y pobrans
w dnisch poprzednich, za pomoca wzoTui
. Y =
A =Ll

=y,

{6.17)

(ﬁ&"...:_fl“.) % (6.18)

161
gdzie : “{pk = zamartodc wilgoei w k-t-j prébca kontrolnej ozncczona ne~
: tody klasyezng, %. . S : ’
'pk = zawsrtoéé wilgoci enlkouitaj " k-tej prébco kontrolnlj
wakazana przez mierni%, %.

.Naatgpnlo pordwnujl sig ze soby érednie 1 w grupie prébek obliczons

za pomocy wzordw (5.17) 4 (6.18)..W grupis, ktérych drednis jest wigk-
sza, nalezy ppliczyc liezbe probek a, ktérych bezwzgledna wartodé mige
dzy wynikazi A jest wigksza od najwigkezej bezwzglednej wartoscl réze
nicy wystepujece] w drugiej grubtc. Natomiast w grupie, ktérych érednias
jest mniejuze, nalety policzyé liczbe prﬁbik b, ktéryeh bozuzglgdﬁ. ware
todé réznicy miedzy wynikemi A jest mniejeza od najlniejazej bezwzgl gd=
nej wartodci réznicy wystepujgce] w picrnazej grupie.

- Jezeli ¢ + b <7, wyniki uzysksne siernikiem mikrofalowym moins uzneé

za dobre, w przypadku gdy a * b >7, to n-loty'przoprouudzié ponownie
wzorcowanie wilgotnodciomierza,



7. OZNACZANIE CIEPLA SPAEANIA | WARTOSCI OPALOWE)

Ilodé énergil cteplnej, jeke mozna uzyskoé z wegla, Jest obok stapnis
uwgglenia najwezniejezys ponnotrn okriéhjgcyl wmartodé uzytkon wegle,
Miarg tej winlkoéci jest cieplo spalanie oraz wartodé opsiown. c:.aplo
spelania paliwa staiego jest to iloéé cispla wydzielajeca eig przy cod-
kowitym spoloniu jednostki paliwa staiego w bombie kolorymetrycznej, '

w atmosfarze tlénu, w odnissieniv do tempsratury 298 K {25%) (FN-a:./G-
-04513). Ozmcunu _eiepls spslania w bombie kolofymetryczre) jest ‘me=
todg szybkg i I_nlrdzo dokXadng. Znaczng iloéé paliwa spule aig w tlenie,
pod zwigkszonym ciénienism, & zawarts w weglu sierka spaks sig do tréj=
tlenku 1 w polgoxeniu z wody imrzy kwags siarkowy, Podobnie z azotu two-
rzy sig kwas azotowy.. cupto tworzenia sig. kwasdw Jon Jsdny-. choé¢ ma=
to znaczgcyn, ze skiadnikow koficomego efaktu cup.‘m-go apalania uegla.
Powstajgca w czseie spalania wods pozoateje, przy lpalan:l.u w keloryme-
trze, w stanie c:l.cklyl. natomisst w palenisku odparowu:j.. g8 bisrze
.-Ll ToLNitee nigdey afokrsni cisplnyal spalanis kllnrwtrzc { ciepio
'mhnm L palenfskis (ﬂmﬁé opatomn) ; Patadi npaleed aaline statego
. SpYS" “phrowentd widy’ Wﬂ-

S i R L A

pouu o] & mdwu zmr'ngo n pnuni.o

(Pn-aumusj. = :
ﬁnph ip:hn& "!911 energotycznvch = polskich zié: wynoel od ]
30 vcvkg {7300 kocalskg) do 34 M3/kg (8100 kcal/kg). Najniisze maje wegle
z rejonu krakowskiego, najwyisze z rajonu katowicko-chorzéwskisgo. Wegle
gazowo-kokecwe majg ciepio spalania od 33 MJ/kg (8000 kenllkg) dla typu
37-36 do 36 MJ/kg (9700 keel/kg) dla typu 35-36.
Dla wegli energatycznychﬁ‘nﬂwié opakowy® waha si¢ od mnies] wigcej
15 MO/kg (3700 keal/kg) dla wegli o zawartodci popiotu 20% z rejonu
krakowskiego do 27 MJI/kg (6550 kcal/kg) dla wegla o 10% popiolu (rejon
katowicko=chorzowski}. Wegle geazowo-koksowe majy wartoéci opalows z
przedzislu od 24 MI/kg (5800 keal/kg) = typ 33, do 30 MI/kg (7BOC keal/kg)
dls typu 25=36,
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7.1, OZNACZANIE CIEPLA SPALANIA

Clapio spalanis oznacza sig wadiug normy PN-81/04513, Fomiar polage
ne spalsniu odwszki wegls w atmosferze tlenu, pod piénienism, w bombie
kalorymetrycznel, i pomiarzs przyrostu temperatury wody w nsczyniv ka=-
lorymstrycznym. Ponadto wyznacza sig poprewki nia ciepio wydzielsjgce .
aip przy apl.'l.anin dodatkouyeh slementéw uzytych do nptonu 1 mocowania
prdbki oraz c:l.opl:o tworzenis sig 1 roznuuzcz.lnin w wodzia kmmeu siar=
kowego 1 uotongo. : B : :

Zelede Apnntura. przyrzcdy i nnru}.y

- Znsu- knlorynatryezw (uotamiczny. statycany ub i:diabatyczny)

z bﬂlbq huloryne:nvezng ze etall kwasoodpornej o pojemncscl 280 - 350 ca®

i masie nies przekraczajgced 3,26 kg {rys. 7.1},

= Urzpdzenis zapalajgce. '

= Zogar wyposazony w aygmliz-ejg ivd.oﬂ.ne lub dt-:.gkoug albo sakun-
domierz, o .

= Butla z tlunn.

- Urzqdzenis do napeinianis tlenes,

- Tygiel kwsrcowy, platynowy lub ze stali kwasoodpornej.

= Prasa do brykistowsnia,
10

e

. e

@—f? |

[rL4
I

N
il
i)

1]
i
[ 41
13
i
(&

T

=9

Rys. 7.1. Zestaw kalorymetryczny do oznaczania ciepis spalania peliw:

1 ~ bomba kalorymetryczna, 2 « naczynie kalorymetryczns, 3 = plaszcz
ochranny kelorymetru, 4 - termometr do mierzenis temperatury w plaszozu,
& - mieszadlo, 6 = pokryws kalorymatvu, 7 = termoretr Becmans, B = lupa
do ogczytén temparatury, 9 = ailnik napgdowy misszadia, 10 = urzgdzenie
Fapalajace
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Bibuika papierosows hlb :[odnlmi % oznaczonym c:.oph- up-hnl.-.
ol -Azhost -uimnty ‘do’ wtcuhnu dna tygla, . -
= Drut stalowy (0,1 u) do zapalanis odwazki pnu-.
i~ Nitka bmlnunl 0 el.apl.o ‘spelenis 16,33 379, - .
- l'brrcuol: kolodunow; do probéwki mlaé niswielky 1104: 4% otaru-
wego rottworu kolodium i ruzprn-dz:lé roztwér po ichnkich. po kilku
godzinach wt-orzy sig woraczek, Ktéry nalesy ostrozrise wyjgé 1 wysu~
azyé na- powietrzu i w ek.ykatorn.
- Waga’ nnn.'l..l.tvezn-.
- Waga tocbn:.ezn-. B : -
Kolbs stozkows o po;lanoic: 250 aoo o>,
B:I.urota [ dz:l.-l:e.c .lllmttﬂllj o 1 e,

7. 2, OGezyund.u 1 mztmry

- Substnneju mreon {o znanym - eteph npahnh) do- oznaczanis po-
Jennodéci, e:l.aplnuj I:aloryntru. :
- Orgnz -etylouy wakeznik, roztwdr alkoholowy 0,1%.
Funolofto‘led.nn waksinik, roztwir slkpholowy 0.1%-
= Kwos solny (HCI) cz.d.a.. roztwér 0,1 N.
= Substancje osuezajgce (np. p:l.qci.otlonnl: fonforu (P 5) techniczny) .
= Waglan aodow (N.zcﬂa) -ZeduBe, ‘TOZtWSr 0,1 N
= Wodorotlenek barolly (BiOHz) cZodedie; roztwér 0,1 N.
= Wodorotlenek potasowy (KOH) cz.d.a., rm:twér 0,1 N.
Hodorntleml: udo-y (NuoH) ¢z.d.l.. roztwér 0,1 N.

7.1.3. Przygotomnio prébek i przyrzqddu do badad

Dla cznaczan:l.- przygotmjt ei.g probld. nggla :I. oznaczn w nich zawar-
todé uﬂgoc: oraz poploiu. Z rdznwh n:l.aju; prébkl mlazy pobraé odwaz-
ke o tacznej masie 0,8 do 1, 5 9+ Pobrang odmzkg wa2y sile 1 weypuje lu=-
zem do tygla lub wazy bazpoéredn:l.o L] tyglu albo formuje w pastylke, Przy
formowaniu pastylki nalezy wprasomé w nia érodkowy odginek 10 do 12 cm
Zwazonego drutu oporouego. @ pastylke wa2y siq rezem z drutem, Mozna )
takie umiedcid omqu ne bibyle, opakcwad 1 zwigzad uprzednio znatonyu
drutes oporowys, Podobnie postepuje sig przy umieszczaniu odwazki w wo-
reczku koledionawym. Wazenis nal.ezy wykonywad z dokladnodcie do 0,0002 g

Jezeli podczas pisrwszej priby odmzka nie spala sip catkowicis, do
dalszych badaf nalaty dodaé do nisj pawng 1loéé (zalezng od iloéci pa-
liwa 1 jego rodzaju) substancji o znacznya ciapla epalanis (np. kwas
benzoesowy), przy czym przy obliczaniu ciepis spalania ralezy od catko=-
wite] ilssci odjad cieplo wytworzone podezae spaslania tej subatancji.

Tygiel nalsty oczydcidé dokimdnie i wypratyd w temporaturze 1088 K
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(e15%C), a nastepnis ochlodzié w .ikiyluth_ru ‘do temparatury pokojowsj.
Po mpotniuntu wody plaszcze kalorysetro, Féznica tampsratur wody i oto=
czenis nie powinna przskraczet 5 K (5°), do neczynia kalorymetrycznego
wlema sig odsisrzong éciléle z dokhdnodcu do 0,5 k) iloéé wody, te u-.
przy kudvl ‘pomisrze. T-pcr-turl tlj wody powinna byé nizszs o 0.5 do
1,5 stopnia od tnporatury mody W phszczu. Nmt. pll:l.-a uni.uxen }
sie w tyglu, przy czym jedli mujdu:. ‘sie ona w bibukce lub’ woreczlm ;
kolodionowym, nalezy 19 ul:o:yé ek, aby drut opnrow znajdowa} eig pod
odwazky. Kefice drutu mocuje sip’ an ol-ktrod-ch holby Lub przyuuzuja ‘
nitkg bawsiniang P znanoj wadze,

Do bomby wlews sig za powoce pipcty do 10 o’ uudy dutylonmj 1 Zh=
kiada szczalnie giowlice. Nastgpnie naleiy mp-tnaé borby tlesnea do &ide=
nienia 1,0 MPa, wypukeid. tien 1 napelnté tlenes pononmia ‘do .cisnisnia
3,0 do 3,6 MPa prxy bedsniv wegla o duzel zawartodci popioiu. -

Naczynu__kalury-etfynzm ustawia aig contrycznie w piaezezu kalory=-
metru, a 'w nia z kolei bombe knloryuetrycing. Elekt rody bomby laczy ele
z urzgdzeniea zapnlajgcy-. do uody w naczyniu kalorynctryczm;l wprowa-
dze: mieszadlc, tak aby przy. ruchu ‘nie udeizalo o dclanki, orsz termomstr
i zuyka slig pokrym.

7eleds wkoh-nté pomisry

Telodal, Wkon.nio poli.nru przy uzyciu kalory-etru izotemsicznego
1 statycznago S . . .

Po upiywie & do 10 min od uruchnlionu misazadis nllety rozpoczgé
odczyt ywanie tempsratury w jednoainutowych odstgpach czasu, Temperatu=
re nalezy odczytywaé przez lupg ustawiong tek, te oé optyczna Jest pro-
stopadia do skali termometru 1 przechodzi przez szczyt supka rtgcl.-
Dokiadnodéé odozytu musi wynosié co mjln:l.lj ‘0,002 stopnis.,

fomiar kelorymetryczny ikhda a:lg z truch okresdws pnczgtkomgo.
gidwnego i koficowego, ;

Okres poczgtkowy obejauje & min poczgwszy ud p!.anrszogo poni-ru. Bez=
poérednio po szdstym posiarze nalezy zapalié odwazke paliwa w bombie,
Lampka kontrolna powinnas zaéwiecié sig 1 zgesngé. Jezeli lampka nie zge-
énie, pomiar nelszy uznaé za nieudany i zestawié od nowa spsraturg. -

W okresie gtdunyn‘_ (od momentu zapslenia sig odwazki paliwa) nslety
odezytywst tempsrature co i min. Okres ten kéficzy ele ne pisrwszym od=
czycie n-jmnzu; tllpnrntury lub pierwezys z dwdch jednakowych odczy=
thw,

w okrnio I:ol'lnowl {5 atn) nal.-zy pi.g:: razy, w odstgpach jednominu=
towych, odczyt-c temperaturg poczgwszy od p:.orluznj linuty po ostatnim
odezycis okresu gléwnego.

L ————— i e e
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gnpn hlor,ntryczny. )
wytrzeé do suchs 1. .-mie;_é' 'nt_zv

h Mnl'aemnu edeiyton nalesy runbrui
c:y- boaby -ys-u.é " puye:i. pnm'
qp-nlu-. L <

" Po zljjesn nhuey ba-hy -prndn sig. ezv nut.puo c.thod.tn -po-
hfu pil:lru Jguu w mxu m-uly mouun. m:tkt. ponnr naie=
2y’ poweéreyé od mtkn.“-m-ulom n'“ drutn'fn-hzy mu-zyé i :n-”.

Fb."pu-nu 1-.! nl:u sebd .1-& » popmdnu roun-h :3 tym 2y
prnd zepiilenien prdbu na:l;m -prutlzl.é. r.-zy tupornuu ‘nie: ‘waha ou
queq. nilg to pruul.d:uu w lmtruke,f:l. ‘stosowsnis. lnlurvntru Ni= =
stepnie onlezytujo alg uup.rqtnn (¢ ) z bklndnoicu do 0.001 uiopn:h
1 npm prdblr... o ‘S min odozytuie u. tup-r-turq przez. ‘10 Bin, n jo=
duul.nutoweh pmdzhheh ozasp,. Jedld ' ‘rétnica nlpornur " truch ko=
lugnych odozytach osisge. 0,001%, nalexy zanotowsd drednie fempsrstury -

1 odposiscini ‘Je czasi’ Delem poiﬂmnm wot Adant
nn rnzdzu:l.. _ S J 3 n Yﬂno Jlk . poprud-

_' Omunnh zumiu lllnu -urlm

Za po-uc. lndy intylonm: o objotoie:l. do am e- ptum uu o
netrzne czgdel bomby, giowicy orex tygul. 'od' :ba.or. o:.q ) kolbie '
.tozhmj 1 podgm- oz do - ln'nnn 1w ya otan:h utezymuje przaz L
6 min, Po ochlodzéniu - do. !npor-tury poh}n-;] lumzlm:l- sie 0.1 vi.
rozteioren -odorogl.nlm b.ro-gq [ obocnodes funnloftahmy. 0o’ roztuuru
dodaje siy nunpnto 20 “3 ‘0,1 n rp:t-oru weglanu oodnugo i podgrzan
do wrzania, Po odnmntu oomdu § . przo-ye:.u go’ gorgcy. nod. poutny

pmnez utrcqzku;o -th 0; l N mztnru Inlun ao]:noqn w ob-cmici nrah--—
2u ntyiongg. e o :

. .:.5. 'Dznuunu quunoicie:.oplm luloryutru )

Ozmcunu poj-noict“'ehplmj kal.uryntru. » ktéry- wykonano po-ur.
j.lt konieczne -dla cbl:l.lunu wlepla’ -pahnu pal:.-.. am-nzanu to .- od=
bywa aiq w nl:a.eh unyeh -runk.eh Jak wigdciwy poninr. a dokonuje sie
go co nnjlm.nj raz ne pét roku orez po hﬁ-: zaianis warurkéw precy -
lul.uryutm. -to jut mlniu lub naprll:l- uﬁcl l:l.bo z-hni.- pol:l..-
.“au‘. .

‘ Prey. oznncmuu pojnnoici ehplmj - h.'l.ory-trzo spnh nxo suh-
atanciy wzorcowp. Wysuszang w -kwkatom odiazke lublune_u wzorcoms ]
pr:ygotom]o e w nku:l lloiql. aby dla luloryutru 1mt.r-1=znogn
lub atntym'n-go przyrost tup-rnury -wmn 1,8 do 2 -topn:.. & dles
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kalorymetru adisbstycznego 2 do 3 stopni. Ddwazke naley uformowaé w po-
stylke, wprasowujgc w nig lub owijsjec 10 do 12 ¢cm drutu: pastylke zwa-
zyé z dokladnodcig co najmnie] do 0,0002 g, . ‘

Dalsze postgpowanis rdzni eig od o;.'tnnogo uprz.dn:.o tylko w trach
nestgpujucych punktachy - . -« ‘

- bombg nalezy wypeinié tlenenm pod c“n:l.onhn 3 HP.. o

= roztwér otrzymany po opiukaniu boaby liaroczkujo sig 0,1 N roztwo=
rea wodorotlenku potasowego wobec fenoloftaleiny,

- przy oznaczeniu pojemnosci kalorymetru -dubatycznogo nat-tnia ton=
peratureg zapisuje si¢ po czasie uatslonys przy poutarzs cioph sp.lnni.l.

Pojesnodé cieplna klloryntru obuezl s:\.q L -z_oru: :

Q.-a*c1+v.50.(/°c) () -

C=
Dt-k

gdzie: C = pojemncdi ciepina ltnloryntru. :l/‘°c, :

cispio ® pallnh aubstancjii vznm—j. :I/g.

By = nasa odwazki nubnt-m:ji wzorcowsj, §. )

popravka na cieplte -vdz:hlom podozas lp-hnn drutu opo=
rowage (1 ewentuslnie nitki bewsinisnej), J, obliczs sig
jo ze wzoru: .

o
]

[
[Ty
1

% " (".-.-.‘ ;) “.1. * B . Gy (7.2)

gdzie: a, =~ mesa drutu przed spalanien, g,
B, = masa drutu pozostala po spaleniu, g
9 - cisplo spalania drutw, J/g,_ '
a = masa nitki bnmtniauuj 3/g. ]
43 = cieplo apal.nh nheki baweinianaj, /9,
¥ = gbjptoéé 0,1 N roztwory wolorotlemku potuomgo uzyte do
sisrsczkowmania, Glal
6.0 = tieplo tworzenia 1 e-3 0,1 N kwasu -utongo. :Vu »

D, = ogdlny przyrost Yemparatury okresu giéwnego, o+

4

o =t -t {7.3)

gdzie: t, = ostatnl odczyt tempsratury gléwnego ‘okresu pomiarowsgo, °C,

L ostatni odcazyt temperstury poczgtkowego akresu pomisiowsgo,
bezpodrednio przed wigczenlem predu ,

k = poprawka na wymiang ciepia Iu).oryntru z otocun!.u {%
nie u-_zglqdnia aig dla kelorymetru sdiabatycznego:

k 169
m o.s (d . dK) - (n - a.) dk _(7_.4)

gdz:o‘a_ dM - :;odn:. przymt tnp-rntury nia 1 li.n n oi:ruu
. /-1"' s

d . - ‘"h‘- Pl z" 0.t t“”' .t"' ' e’ 1 .1“ . okr.. ko'l‘

‘
. t/lin. e . .A . ‘. "7.'
n - m ““ kr“ rmo. Illl :

cllhovd.t.j ‘r.dnt. .ryt..gvu
"l a0 nljlnu 1
ol e winu mit o 42 a/"c. P 1 pivety oznaczes rézntgcych

pocz.t I:bwl i

7. .ﬁ.l.
'l.ub 1zolomuamqo

Ohl:l.eznnu wnikn -.przmdku utv:u Ialoryutru nt-tygznogo

Jeteli w puunhiu po opohm.u 2nne: V |
pnlm nznucznno zunrtoté kméu
mczu cmplo op.lnni- obl:l.r.u u’ 28 wzorus ’

G(D -K

R o R AU SR OP

.gdzua Q: o ni.-plo ml.nnu pnl.i.u ] oun:.- lnnh.tyeznyu. 3/9.'

T« pojemnodd cisplne kelorymetru, %, -

llt.- ogdlny przynut tnpouwry okresu gl&mgo obunnw wg

wzoru (7,3), ©

k. = popramks ne "F’-IM 5“?&. bl.lo netry
A °c rv troe x otoeunun (wzor

" = mase od—zu p.nn nt-hgc. Q. : [t
- suma pnpnnk ng dodltltm chl:ty e:l.cplnc. a:

e
€ =5y °2 ‘a B °4 e o o (7-6’
gdz':._c-: poprnka ne nhplo wdzuhm poduu np.hn:.n drntu oporo=
“wego 1 nitki baweinisnaj, wg wzeru (7.2), 3,
o - poprawks ns cieplo wydzielone podczas mpalanis bibullu. lub
kalodium; jeat to iloczyn masy bibulki Iub kelodium ( n,) 1
ciepla spal.nil bibutki luvb koledi.ul (950, 9=~ b
% WMy e "z S (7.7)

Cq -,7. pqpr-nk- ne 'eii,p&o, p_inig:_aj.ca‘ przTy _tmr'-zer;:l.u' 8ig kmasu azoto=
weqo, J: '



17¢ .
%-(an-vz).s.o L (7.3;‘

gc_lz:.'n Vg = ahj“oié :uzytngo do -nropzkemu 0.1 N rnztwru hluu
lolmgo. om, Lt (e B
5,0="ciepto tworzenia i cta 0.1 u kv—n lzhtomo. a/e- . .' R
20 - obj.tnié 0,18 ToEZtWory -eglam sodowego, cas, B SRR
- pnpr-dn na eilpto tmrnnu lﬂuu clnrko'ngn. :l: .

- (v * \r.2 - zo) . 15 :. (7.9)

gdzie : v1 - nbjgtuie zuzytogo w luruzkonniu o 1 N mztmru mdoro-
t:l.enku barongo. o Aae o v IR
15,1 = c:l.epto tworzents 1 Gls 9; 1 N lmnu unrkongo. a/a .

Denli znana jost zawartodé siarki " Iudlnoj prébco pnnn. to’ enp!o'

-plllnn ob.'l.i.cz- sig ze wzorus

. - k - : L _- e e
C - ) : _)'.“.1 R T S - - (7.20)

gdz.tu fa= npdtczrnnik -ynougey dla uegh i bryk:lotdll z mh 0 0015|
dla entracytu, koksu i pétkeokeu 0,001, . - o
¢y~ suma poprnuk na dodatkows efekty cieplns, J/g,
-i—---o 84,6 . s" W R < {7.21)
gdzia:_s:_;'zauartoté -an::L enl:lcoml.taj w préboe Iaiinht_yc'zmj oznsczons
metody Eechki (rozdz. 5.2) lub pntcn:l.a L lly.bl:toj t.lp.l‘l-

turze (rozdz. 5.3}, %, - - 77

94,5 = clepio tworzenia kwasu ainrkouegn, odpovd.adajgcn :I.% a:.-rk.t
w p.l:\.uie, /4. :

.

7.1.6,2. Dbliczania wyniku oznaczania dla kl.'l."nryutr-u‘ adisbatycznego

Ciepio spalanis paliws obliczs 8i¢ w rym przypadku ze wzoru {ozna-
czenia jek dla wzoru {(7.5)):

C.Dt'-c

Q) = e (7.12)

m’
. 7.1.8.3. deuszenlm rdtnlci n.dzy omnonln& :. lq:n.cum w-
ni.lm l:ol'acn )

‘ . Nn;n'km dopu-znulna réznu- nud:y wn:l.l:-z o:noezaﬁ " 3odnyn
hboutnrsmn wynosi 120 l::l/kg; ® aigdzy wynikeai’ oznu:dn hE ‘réznych
‘1aboratorisch (kaﬁy z nmlké- jolt indn.u .rytuotyezn; eo nnj-nuj dwu

'nznlcul'l) = 330 kd/kg, .

Za wyn! 1k koficomy - oznuezinh .mlozy przvj.é nol:r.gl.nng do lsctby cul-

'koll.ttj ir‘odn&. lry!lotyezn. oo I'l.lJll'Il-'J diéch unlczll'l lpotnhjqweh
pod.m lnmnl::l. L

7.2, oaucmxe m-méc: om.om R
Hnrtoié opdon. p.l:l.ﬂl lr nlni.- ln-l:.tycznyn nbhcza ou :o wzorus -
o; u: - .42 (ﬂ‘ » 3.94 H') f (7 13)

gdxi.o: Q: - mrtoté bpnlon pllm w ;:nn:h .nllitycznyn.@g /
- q: = ciepio epalanis paliws 3{9 :
24,42 = cinph perowsnia wody {przy- zs°c) odpomdlj.cl :s wody
: B mliuoL_@ _ : o .

'W' - z-unrtelé wilgoodi, %, o :
B - 1% ;T S mp&ezynnilt pmuczmh znnr:o‘cl. wdoru na mdq,

A" - zewartodt wodoru w-patiwie, ¥, . . .
Z-nrmié lndorn -um w przyluuhm mmezvé ze -aorus

. 8 (7,14}
gdzie: A" = zawertoéé popioiu w weglu (%), oxneczons jek w rozdz, 3.3,
Z ~ wepélezynnik wynoszgcy 18,5 dla wegla kamisnnego.
. Na podutawie cigplas lpnl.n!.a lozn- réunut wyll.uzyc -nrl:otl: opatowy
dla innych standw pnll.l“ . S
- atan rotloc:y: )

ﬁ u, au,u zu .8 s«’) : (7.8)
' stan luchyz. e

é,h ms.u 3 H" (7.18)
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- atan tm:hv 1 bwbﬂ" s &mem

q-f d.f - ?-13-31 » "d.ﬂ ‘7':7) i

- lt‘lll org-nic:nyl a

qg Alﬁ.-—.-aa.sz .H°

_ _ BT o B gy e e '!lcglo w tr;hclt hk-u-u.- (ngrgm bez. dostm pomrm W spectal-
gdziet w: - zanrtoic ulgoci. cakkowltel w ‘stanie rnboezvl. %, N nych h‘“_“m przy nld.,glﬂ.ntu m.‘l tmcl’ltlll'v ‘przschodzs w “.n "
plntw:nya mh v tym. -t.nu przubyn;" - okﬂilnnyl ;I.nnmlo _tespe~
ntun Dglzm dnhj daj. czqm lotne, .a takto :I.nno produkty orax
porowaty twardy pozpategosé = ‘kokes Zjswisko to nlzymy op:l.ol:u-. :

a odpouudnjon 1" llnnom -901: - bpuklhoém.. B M-

z pojgcien umkulmiu nie mlm ntozunhi kohsmlmid.. Przoz
nicznya, %o kokeowalnodd ‘wogle nalezy rozumied Jego zdalnesé do formowsnia ‘kokey -
takia] byds :l.nm; Jakodel . Pojgois to- oln;nu;lo mo mzyatl:l.ch whasno=
$ci wegla, zapawnssjecych motliwosé przebisgy. pmndw powstamania kok-u,
w I:tdnﬂ:h spiekalnodd’ Jost tylkojadny; T jego stadsidw Ci10,103,

Pon&:hj w- posumanych podrozdu-iuh o-Mono zoit-n. ﬂunoici
wogli, itére. pknﬂnjq ieh przydunué Joko surowca do produkej.t l:okau.'
S8 to; zunrwié czmi. lotnych, zdo:l.uoié spiskanis, wekainik nlmgw
wdnnn‘i.n. eﬂnuuu rozproanu oraz wissnodci phptontryczm. S g

- Oczywidede nie bex -znaczenia oy 1nne wlasnodcy wegla, jJak ne przy-
khd zowarrodé wisrki i popiotu (rbzdz, 3.1 1 5u1)e Dokiadrie zbadanie.
wlasnodel wegla jako. ‘surincs mo:oﬁmndm jut trudup. Badanis te sg
Joazeu trudnhjczu do wkon-nu - cz.tu ogrzon-ni.a. gdy utrul:tnn
mla nhgq zmump num, :

.. q:' dof . & = cleplo spahnu dis etanéw udpoul‘.odnu: Foe
— . boc:ngo. nuehogo, -uchego :I. bozpop:l.ol:mgo.
B .. _ergenicznegs, kIfkg, .
Hd d“ H" zewartodé wodoru, udpouhdrlio w. stanter, ro-
boczy-. auehy-. suchym 1 bezpopioloiqn. urge-

W,

a.;. ommxﬁ znmoacx czsﬁc: umm:n

czvda: lotm pont-;]. - uggl.u nkuul: j-go rnzkhdu :ur-iczmgo.
A wige, ogélnl.c. cz.ia latm noznt :daun:loué ‘Jako etraty, ktérs
nastepuje w trakéie ngrz-mh pribki w zemknigtym neczyfiku Ceyglu),
w 6cidle oknﬂon-j tup-rntur.za Jodnnteo ozasu, pomniejszony o Za=
wartods u:l.lgcci. N 1lodé wﬁ:tulonych ciodcd lotnych majy wplyw. tekie
czynniky, J-lu uzurn:lnn:l.o prﬁhks.. tomperature i dokhdmié Je] pomig=
ru, material tygla 1 czss ogrzounn. Pom-ualnoié 4 odt-trz-lnoié
wymega wigc stosowania. znornla.aom;l utodv.‘_ St ‘

Skiad- czeded iotnyeh przadstanicno na -rysinkuy 8.1, Zanrtoié ezqict
'lntn,vch zhients sig w cpoléh chnraktoryntyezny Z9 otopniem ntmrf:l.z-u
wogli. Iloéé czedes lotnych obnizs sig przy przo:lies,u od torfu poprzez
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wpgiol brunatny 1 mhl kancnuy du nntrvcytu. w neglach bi\iﬁitﬁsjeh
:.nrtoié ezedcl lotnych -yno-:l. 45 & B5Y, w qulneh k-unnych 8 - 503.
[ antracytnch = jest -nujnzl od BX.

CH Hg
40-' w . o
% ;/Sn ' _ i
H | | - CHk_-l, -
10~ 20} m‘—'g ] N o ‘B,E_‘
5 15+ - Bt v A -_ R
(0b 10t 50 e

0 % 1822253034'38%

Rys. 8. 1. Skisd ezqict :I.otnyeh " nglu I:auonnyl Els:la V- nnrtoté
czedel 1otnyuh w ezyoty- wgglu. I-lz - nddr. CH - --l:-n. EW = c:l.u.h:lq
uoglomdory Pl L ‘. 7 L _ l';- .

Za uzglgdu na niuku-pllkou.ny sposdh’ oam.czanu zmrtoic:. czedcl
lotnych, parametr ten stal sig j.dny- z istotnych do okreilen:l.- typdw
wegla we -zyltk:l.eh k:l.nyfik-c:nch. Oznaczan:l.o uurtoiel czqtul lnt-‘
nych wykonuje sip zgodnie z PN=81/G=04816, ‘

" Zapoznajmy sig tersz z nut.pujqcy-a okrcihnlua. I:tdro podnjo po-
wyieza norms. .

Czeécl lotne =. Jnt to czedé b-zuodnaj nly uuln. ltﬂra podczn
prazenia bez dostgpu powletrza przechodzl w sten 1otnv.

Koksik (nielotna pozostato‘é} « czedé bezwodnej statej. nlny ngll.
ktéra powstaje podczas praz-nu bez dostepu powietrza.

W tabeli 8.1 przudst-ld.ono zZawartodé cz'ie:l. .'I.otnyoh w typ-eh \wgla
kaniennego wnt.puj.cogo w Polses,

Jak widaé z tej tebeli, najwigce ) ezqici. Jotnych znﬁ.ou“ nqgla
omrgatyczn- (31 ¢ 33), ‘najmnie), wegle wyadko uwgglone, sntracyty.

Wygled koksiku po odgazowaniu Joeot ehnraktorvatyczny dls poszcze~
gélnych typim wegla. Wegle typu 31, 41 1 42 dejy koksik, ktéry rozesy=
puje sip, wegle typu 32 4 38 = koksik, ktory jest lekko spleczeny,
wegle typu 33 4 37 - koksik, ktéry Jest spileczony i czgéciown nzdety.
weale typu 34, 35, 36 - kokesik, ktéry jest spisczony 1 eilnie wzdgty,

. . 178

s

‘Tabele B

Zanrtoié :zolqi lotnyeh " typ.eh mh knumqo
PR mt.puj.e.p w Pohu

1 Tvn"m1..;.---“"‘_ :;'_‘_31 3233 S 24 - g
“'.‘“!‘ﬁ 1qtnvnh DY TR I
"l’yp "91' 4. % [--37 | .38 41 " a2 . .1 a3
- Zmwnrtodé T [ L . :

cnrie:. J.otnyeh >i4§m-'- >

) _>£4;_.'al::;i'g : :.'>méii’f )éiidi 1.3

‘L:I.mruur- znhodnh E:.B zoJ ctounak kolwu do ezoiet lntnych nazy-
e fueIL ratio, Im llukm Jest unrtolé ngn wokainiks, ‘ty- wyZezy jest
aton:.-ﬁ unglonh n.g.l.n Dla’ antracytéw wekaznik- ten wynosi ad . 10 do -
S0, nnreni.tlt dl- pezootll.yeb typdw wegli kn-:l..miyeh pom.tcj Ba - 7

B.l.:.. Apnutun 1 przyr:.dy

o P:l.oe .J.ol:tryczny ° znmmj pojnnniel chplmj. pozi.la_ucy w cig-
ge 3 < 4-minut po- wkozeniu do nisgo. ‘ehiodnyah tygli otrzymsé _ponownie.
temperstury 1123 215 K (850 o 15°C). Ponudto w komorze Zarzenia powi=
nien byé ne stale wbudowany ‘termoslawent, dls ktérego i przedniej komo= .

rze p:l-cl pn-.tn:l.nn by: otu&r. dh akruou:l I:ontr&ll. .prmoﬁci

tarlouh-
fentu.

- T‘ygial lu-mw ‘lub’ porcohnm z pokryul:g, ozn-czony jedny- Zna=
ktem lub kolorem (ryn. .z). Pouurzchnu styku pokwu&: 1 tygla por.t.nny
byé doazl:.founnu.
. = Podetawka di- tygl: -yl:ontn. ze ltnn chrumj z tyunu. Podann-
ke umozliwia umieszezenie na nie] 4 > 8 tygli w ten spoetb, sby ich dna

znajdouﬂy aig ckelo zn »m od dna phcn. Przykl:ndo-e konstrukc;jn pod-
nt.uk prudunuono ne ryn. a.aa.b. )

3.1.2. Przvantonnu préb-k
M

w pr'vypndl:u ozucznnin znuartnéci é:vﬂpi ’hrnych ‘dla potrzeb. zwig-
zanych = kluyfﬂuc,‘l. m]... nl.‘l.ezy pobraé prébko snalityczng ¢ zaware
toéc:l pop:lnl.u <10%. :lohl:. w. prébce Zawartodé. poplolu jest > 0%, to
nulczy przoproundzin -zbogueon:l.c w cieczach - cigzkich; jezeli uzlgm.—
nie prﬁhlu J.st ‘nizaze au 3 nm, -6-1::.- uzbogacl #ig w cieczach organi-
ctnych { ezt.roehlnrek -'gh cc:l. lub -unzan:.na cc]. E knylanon). w prob -
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wegiel brunntny i mn.’l. kn:.-nny do lntrveytu. W heglach brdh,tﬁf:h
zawartodd czedci lotnych wynosi 45 § SSX, w weglach kemiennych 8 ¢ 50Xy
w untnc\rtlch - jut Inujlzl od ﬂi. T

CHy “Hp
40 80— '
% % S O A
C35F - 7 -
1 T CH | - | .
: NIH2 | R
‘_30,_ 707_.2 - T p T \\\
b 65'—% \ A a5
cw L LI )( et 3 |
- ol D : : 28
5 20-—;_".’/~. N €7
5t BF S— T B

;'0.‘,'_‘1,0_. 5010 8 2z % 30 % 38 %

Rys . 8.1, skl.d uzqte!. htnyeh w ugglu k.n:..nnyl I::.S:h v - uurtoi:
czgdcl lomyeh w czy.tyu nglu, 2" -odﬁr. CI-I - lutan_. W - ﬂ.g_tk_u'
n'glolndory - ‘ : & :

Zs -zglgdu na nnokolpnlmllny lpouéb ozn-enn:l.- unrtocei czqict
lotnych, parametr ten stal sie Jednym z ilétotnych do okrsﬂanh typow
wegla we wezyatkich klnyfllwejlch. Dznaczlnu nv-rtodei czqiel lot-
nyéh wykonuje sig 2godnie z PNB1/G-04516, & °

Zapoznajmy sig teraz z nutgpuj.cyu nkroihnuu. ktan pcdajo po«
wyisza norma, -

Czeéel lotne = Jnt to czg‘é bazwodne] -ny ugjh. ktbra podczn
pratenia bez dostgpu powietrza przochodz:. w stan 1otny.

Koksik (nielotna pozostelodé) - czedé bezwodneg -uh; nly uegl-,
ktérn powstaje podozas pnzenu bez dostgpu powietrza,

W tabeli 8,1 przodnnu:tnm zawartodd c:qic: lotnych " typnch -'gh
kemisnnego wst’puj.cngo w Polsce.

Jak widaé z te] tabesli, najwigee) czpici 1otnych zl-uraj. uggln
snergetyczne (31 ¢ 33), najmnis), wegle wysoke uwgglone, antracyty.

Wygled koksiku pe odgazowaniu jast chnnkt-ryutyczny dla poezcze-
g9élnych typiw wegle. Wegle typu 31, 41 1 42 dajg kékeik, ktéry rozay=
Puje sig, wegle typu 32 1 38 = koksik, ktéry jest lekko epleczony,
wegle typu 33 i 37 - kokeik, ktéry jest spleczeny i czedcioms wzdgry,
wegle typu 34, 35, 36 - kokeik, kiéry jest spisczony 1 silnis wzdety,

| __ L

‘Tabelas B

z-nrtoié ez.ie: lo:mh w typ.ch mh l:nhnn-go ,'
L R mt.puuelgn w Polneo

o Typ mlo-w‘----‘f“i o s e ?a-_:f. 34 S
Zamireos. R SRR | : RT KT
.,r"ezmici. lqtnych 228 | S8, 1536 sar
-T"’ "’91' L ji-ﬁ MR N TS 2 |
. Zawyrtodé R N R e i
P """\"’*' 5,34.1"'30'- 2442 | >iaes | >aoine 33910 1 53

"»L.ttc rnuri z.ehodnu E:,s.zo:! atuunak Iwklu do cz(icd. .l.omych n-zy-
wa fuel ratio, Im wigksin. jest wertodé tego vuk-in.tk-. ty- -wy2szy jeet
stop:.-d unghnh uogln Ola’ antracytde wakainik nn wnou od. 10 do
50, n-tq-:.ut dll pczont.tycu typdu -1911 kuumwch ponuq 5.

B.lgl.- Aplrnun 1 przvrz.dy

- P:I.te ololttryczny o znanzno:, pojnnodcl. c:l.aplnoj. pozuni.nj.w w elg=
go 3 < 4 minut. po- wiozaniu do nisge chodnych tygli otrzyué _ponomnie
temperaturg 1123 +-18 K (850 + 15%2), Fonedro w komorze tarzenis powl-
nien byé na. stale ubudamny termoelement, dla ktérego W przodniej komo- .

rze piace. pu-ulun byé otnér. lﬂ.l okfnolnj kontrul:l. .prnnoici teravele~
l!l‘ltu-

C, - Tyg:l.el k-rcow lub porcohnewy z pol:rynkq. czmnznny jadnyn zn--
kiem 1lub kolorsm (ryl. s.z). Pomrznhnu styku pol:rwl:: :I. tygh powinny
byé don.:l:uunnl. R

. = Podetawka do . tygli -yl:onn- ze lnh chrumj z tytann. Podst-n-
ka umoziiwia umieazezenie na niej 4 £ 8 tygli w ten ‘spoetb, aby ich dna

zna jdowoly aig oko!o ao wm od dna p:.ecu. Przylmtadnn kenstrukcjn pod-
stamk prndatlld.ono na ry.. 8. an.h. .

Beleily: Przygotowunu prébuk
M

¥ przypedku nznaczania znuartqéc.i. ﬂ'ﬂpﬁ. Foroych, - dla ‘potrzéb zwip-
zanych z kluyfl.k.cj. ml-. nnhzy ‘pobraé prébke- unnntyune [ znnr-
todél pcap:l.o}.u < 10%. a.zau w. prébce zlmr:oéé popioku jest > 10%, to
nulnzy przuprmdzic ubogaeonl.- w euczach cuzuch; Jezell uzigrnde-
n:l.e prébu Jest nizeze od 3 n-. mezn uzboguu al¢ w cieczach organi-
eznych (ezlnroehlor.h u'gh cc:L lub ncszani.n- (:l:i4 z kuyhnn). W prob .
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v _'.1 =

' . 925

_.-I!y., 8;'2} 'i"'yg;.i .porqsl'a_now J_.ul?,l:mrcowi;-z po’kryvdt.

ce .oZnacza .:l. zanrtoté pop:lotu i z--irtoéc ﬂlgnt oraz dwutlenku
wegla (coz) » mlmm:h.

8.1.3. Nyl:onanh oznaczania

Przed dol:on-nh- oznaczenia nn.‘uzy -yznaczyé strafy Jednostajnego
tarzenis o tempersturze 1123 & 15 K (850 & 15"!:). _Wykonujs sig to jed=
nym z nestepujgcych -msobdn:

= przez pomiar tnpir.tury nipmtanictyl nm.ln-ntol w odlefiodci
10 = 15 on od dna piaca,

P

177

: Ry- . 8.3s,b, )Pﬁ:ﬁk_lldﬁ_n konstrukcje podetawek

= przez '-yzniezlnic wisjec, dla kedrych wyniki oznsczanis zawartodci
=zqt¢:1 lotaych, dla 4 £ 8. oduttak w;gh z t-J unsj prdbk!.. 9 zgodm
z depuszezolnymi’ wn:l.kn:l.. . :

2 kolei neleiy odpowiednio przygotemé tygla. A uoc pustt tyglo
z pokry-l:au:l na podatawite poddaje sie prazeniu w temperaturza 1123 s
15 K (850 i 15%) przez okres 15 minut. Nestgpnie podstawke z tygielka=
mi wc“gl sie 1 pozostawia przez 5 miput ne welnym powletrzu, a potem
watawia sig do ok-ylmtoro celen .ochodzenia de tamperatury pokojomj.
Fo czys tygiel z pokrynl:p waty eig 2 doktadnodcie do 0,0002 g 1 weypu=

‘.10 si¢ do niego odwazke wegls w :Lloéci 1+ 0,01 g. Wegiel musi byé po-
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brafy z co najlnioj trzech Iicjse z prébki lnalityeznoj. a pot'l do-
kiadnie wymieszany, -

Powt érnie wazy si¢ tygiel z pokry-k. i uvrdunuju powiorzehnt. -len
w tyglu poprzezr uderzenié nim o twarde podicia. Po wykonaniu tych cazyne
nodei, tygiel nakryty pokrynkg uniulzazony znitajo na podatluno, uczc-'
éniej ogrzanej do to-purltury 1123 & 16 K (850 £-15%), Zaleca iy’ ly-
peinié wazystkie otwory w pudot.uoo tygllna (logq byé nnu-t pnltc). ‘Pod=
stawky z tyglnli uninszczs sig w strefie’ jodnontnjnago tlrznnia w piscu
ogrzanym -do’ tomparatury 1133 + 16 kK {850 ¢ 15°b) Wakutek -uta-iant- T
tygl: do pieca temperature cbnizs sig 1 powinng bye nyé'nlﬂl w ciggn )
3 - 4 minut, JeZell piec nie osiggnie wymagans] temperatury 1123 *+ 15 x
(850 L3 15%C) w ciqgu wy:oj uyilaninnVGh linut. to oznlczanil nalezy po-
wtorzyé.

Tygle, po prazaniu przez 7 linut. zoatnjg nyctqgn&gto z padat.-k.
z pisca 1 pozostluione na wolnym powistrzu prznz & ninut, Po tym ezasis
przenosi sie je do eksykatora, gdzie zostaje echiodzons do temperatury
pokojowej. Czas ehlodzeni- tygli nie ponlniah'przokrlczaé 30 minut od
chwili wyjecia z pieca. Po- och&odznntn, tygla z hokntkunt -uzy silg
z duktadnoiniq do 0,0002 g.

Trisba zaznaczyé, e jezeli zawsrtodd dlmthnku wegls (cozj w mglo—
nach w prébes mnalitycénej wynoei > 2%, ;o‘poucz-- nalsty oznaczyé zaw
wartodé GO, w weglansch w kokeiku (niepalnej pozostalodei).

B,l.4, Dbliezanie wynikow

Zawarto$é cxescl lotnych w prébee -nnlityeznnj (v, z.wiainjgce;
do 2% Go, w wgglanach, obliczas eig 2a pomacy wzorus

L - « 100 .
v . (le_. nE). 100 - | (8.1)

gdzie: ®, = masa pustego tygls z pokrywks, g.
B, - wpsa tygla z pokrywke i odwaikg, g,
%y ~ meea tygla z pokrywky 1 koksikism (nlolotnn pozostlloéé). Q.
_ W« zawartosé wilgosi w prébca analitycznes, %K.
W przypedku gdy prdbka wegle zawiera ponad 2% cub w weglanach, zawar=
tos czesci lotnych (V) oblicza sie za pomoce wzoru:
(mz - -3) - 1m
fa "™y

V. - - wﬂ - (002); + ;%;;%..(CDZ)H,.W' % (B.Z_)

179
gdzier m,, n,, 8y 1 W' - jak we wzorze (8.1),
(c ; = Zawartodeé co, w w nqglnnndh w prébce .nalltycznej, %

(Gozkmnv-za-rtoéé CO, w weglanach w koksiku, X.
Zawartoéé nislotnaj pozostatoéci (Nv)® nalezy obliczyé za pomocy wzoru:

(v)? = 100 v 'w‘. % (8.3)

symbole = jak we wzorze (8.1). -
Zgwartodé nislotne] pozostalodéci bezpopiolowa] w przeliczeniu na
stan suchy 1 bezpoplolowy (NV):'f obliczs sig ze pomocy wzoru:

(w)""f = [t c A®], 200 L (8.4)
100 = (W? + A® )y
gdzie: A - zanartoéé pnpiotu w prﬂbce analitycznej, %
Pozostais symbola jak we wzorach {8.1) i (8.3).

Dopuszczalna réznica poniedzy wyniksmi oznaczed (wykonanych z tej
semej préby 1 w tym samym laboratorium) dla stanu anzlityczmego (v®),

o zawartodci ezgécl lotnych < 10%, powinna wynosié 0,3% bezwzglednego;
o zawartoécl czedci lotnych 10 < 45% - 1,0% bezwzglgdnege (2% wzgled=
ne); o zawartoécl czeéci lotnych > 45% = 1,0% bezwzgledny,

Makeynalna dopuszczalna réznice pomiedzy wynikemi oznaczadt (wykonae
nych z te] samej préby, ale w réznych laboratoriach) w przeliczeniu na
stan suchy (vd). o zawartobel czeéci lotnych < 10%. powinna wynosit 0,5%
bezwzgludnego; o zawartoscl czedci lotnych 10 + 45% - £ 1,5% bezwzgled=-
nego (6% wzglednych); o zewartodci czeéci lotnych > 45% = 1,5§ beawzgled-
nego.

Jako wynik przyjnuje tie éradnie arytmetyczng wynikéw dwdch eznaczar
wykon. wych w tych samych laboratoriach, zgodnych z wymaganiami opisany-
mi powyze] i zmokrgglony do O,1.

8.2, OZNACZANIE WSKAZNIKA WOLNEGO WYDYMANIA

Prébka wegls przechodzgec przez stan plastyczny podlsga wydymaniuj
zjawisko to zwiazene jeost zpliiiekuzania- si¢ objetodci, a w przypadku
stawlanego oporu ze strony écilany pieces réwniez z wywieranies cidnie=
nia przez prébke na tg dciang. Cisdnienis to nezywa sig cidénianiea roz-
prezania {patrz podrozdz, 8.5) i mozs byé bardze nisbezpieczne dla
édcian komor koksownlczych,

Dalsze ogrzewania powoduje krzepnigcie tak powstalej warstwy plasty=
cznej. Krzepnigcie, jsk juz wspomnisno, poprzedzone jest wigkszys lub
mniejszyn wzrostem objetoéci prébki.
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wskaznik wolnago wydysanis (61} ozneczs numer profilu kokeikuy wzor-
cowego najbardziej zbiizonego do zarysu otrzymansgo koksiku, -

wskaznik wolnego wydymania okredle nchonn:lt eie wegles w palenisku,
ales jest niewystarczajascy, _1-2-11 chodz!. ] okret].-nu pr:ydatnoée:. TN
gla do koksowania. Oznaczanis wskaZniks wolnego wydymania wykonuje sig
zgodnie z PN=81/G-045151 polega ono na agrzaniu prdbk:l' analityczna] we=
ola w-temperaturze 1083 % 5K (820 & 8°C), w éciéle okredlonych warun=
kach, oraz na pordwnaniu zarysu otrzymanege koksiku z zarysami NZOTCoWy=
ai, rys, 8.4,

aYAYAYAYAYA
)

Rys, 8.4, Zarysy wzorcows kpkli—ku

8.2.,1, Aparstura i przyrzgdy

= Tygiel o. pojemnodci okolo 17 ca® wykenany z kwarcu (rys. 8,5); ty=
glel z pnkrynk; nie posiadajgce otworu {rys. 3.7). Tygisl mozna zastgpit
porcelasnowye, jeieli uzyskans wn:.k:l. 89 rémnowazne,

= Pokrywka do tygla z otworea {rys. 8.6) dla tersvelementu i bez
otworu (rys. 8.7).

= Palaik gezowy typu Mekera o brednicy zewngtrznej wylotu 30 mm lub
palnik Teclu o érednicy wewngtrznej wylotu 12 mm, Moina réwniei stoso=
waé piec elektryczny, jezell wyniki kofcows otrzymane z tege plsca beds
sig rdznié od wynikdw uzysksnych dla tege samago wegla przy utyciyu pals
nika gezowege © 1/2 jednostki wekaZnika. Schemat pieca elektrycznego po=
kazano na Fyl, B.8,

| —

Rys. 8.8. Tyglel’
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Rys, 8,6. Pokrywks do tygls
Z otmoram

Rys, 8.7, Pokrywka do tygla bez
otworu
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1_/ z/ 10,9

Rys. 8.8, Piec elekrryczny: 1 = rowkowans ognicodporna plytka o éredni-
¢y okolo B8 am i grubodci 13 mm z elementem grzainyn w formie spirali,

2 = romkowsns ognioodporna plytks o drednicy okoio 88 mm i grubosci

16 om, 3 = podstawka kwarcowa o gruboéci 1 pm, d$rednicy zewngtrzne] oko=
to B5 mm 1 wyeokosci 10 mm, 4 - oslons Z ognioodpornego materiaiu o zew=
nerrzne] érednicy okoio 140 mm z wycig¢ciem o drednicy 90 mm 1 gigboko~
6ci 60 mp, 5 = pokrywas z ognicodpornego materisiu o gruboéci 20 sm

z otworem o érednicy 50 mm, 6 =~ wkiedka azbestowa o grubodci 3 = 5 anm,

7 = ptaszcz sluminiowy, B = pokrywka aluminiows, 9 - izolecja z azbe=
stu 1 tlenku magnezu, 10 - termvelement do pomiaru temperatury podstaw=
ki kwarcowsj

= Gatons ezbestowa lub azbestowo=-cementowa w keztalcie rury, ktéra
umocowens jest na statywie z moiliwoécig przesumu w kierunku pionowym,.
Osions ts jest konleczna w przypadku stoeomania palnike gezowsgo (rys.
B.G). ‘

= Tréjkat do podtrzymymania tygla, wykonany z rurek kwarcowych lub
porcelanowych o diugoéci boku ~ 65 mm. Rurki te male drednice 6 < 6,5 am
i nawleczone sg na drut ze stali chrozoniklows},

- Przeplywomisrz do peaisru iloéci gezu spalanego w palniku,

- Termopsra umoiliwisjgca posiar temparatury 1093 X (s20).

= Sekundomiarz,

lot znajduje sig pad éreckiem dna tygla. - -
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- Rure szklans lub metalowa o diugoded 260 mm 1 érednicy wamngtrzne
40 mm, sluzeca do obsermecji koksikow, = '

= Zarysy wzorcows kokeikéw (rye.s.4),

- Cigzatsk o mesis 500 g. -

8.2.2, Przygotowanis pri?ri.ddu
_———0pb

Przyrzydy zestawis sig w sposdb pokszany na rysunku 8,10, Tygiel pe
osadzeniu w tréjkecie umocowije 'sie w ostonie 1 przykryws pokrywe
z otworem, do ktérego wkisda sig tsrmoslement. Kefcdwki termoelesentu
l.jg'doty%pé'trbdki tygls. Pod tyglem umieszoza ilq palnik, ktérago wye
fo zepaleniu p.ln;k- notuje ii.,cz.q'rozpogzdéil ogriguihin. Naatgp~
nie reguliije wie doplyw gezu i powietrza tak, mieby w czssie 90 wskund

-temperatura dna tygls iynouila\lp?S 3'10 K (800'1 :o°c). a w clggu
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160 & =~ 1093 = B 3 taao + 8°C), Jetaly’ nde uzyske wig- nkiell —runbh
wowezes - n-hzy bedanie po-térzyé 2 nastepnyn {zisnya) tyglem.. .
Gdy utywa sig palnika Mekera, jego wylot powinien iy mjdapé " od-
legioéci 1 ca od dna tygln. ‘netomiast przy poln&lm 'l'n:l.u - -nmhohk
bigkitnego piomienis powinien dotvlrté daa, . .
Po uzyskaniu wymagenej tempsratury dn. ‘tygle, mtu:o u. unzmd
przeptymomisrza: odlegiodé. uylatu palna.kl od dns, wysckodé piwum.- ,
biekitnego (przy- palniku Teclu) orsz pohtom.a regulators powintrEa,
Warunki takis muszg byé ntrzynm przoz eny akm prondznn:l.q uznlez-
nis.

s 8,10, Zastaw przyrzpddw o o grze=-
m:.. .z o 1 = tyg:.nl z pﬂkrvni..
2 = trojkgt do tygli, 3 = oslona palnie-

'ka, 4 = palnik gazowy, 5 = statyw ldhq-
ratoryjny

Dazeli chodzi o ogrzawsnie w piscu elektrycznys (rys. 8.8), .%o po.
witieniu tygls £ tarmpslementen reguluje sigq natgzenis pregdu t-k. aaby
ne dnie tygla ueyskié etaly tsaperature, wynoszeoy 1123 K (850° G). Tak
ogrzany tygisl wyaisnie 3ig na taki sas, sle zimny, Dno Ziwnego typla-

powinnc w Cisgv 90 s byé ogrzane do temperatury 1073 » 10 X (800 s 20%),

» woeiggu 550 8 {lickes od. poczetky ogrzewania) 1093 + 5 K' (820 & 5’0).
Jezell w wymaganyn czppis nie uzysks eig wymisnionych warunkéw, uémzu
badsnie nelezy powtéreyé, Po uzyskeniu zpdane) tnp-r-turyf. notije aig
tsaperaturg wowngtrene] powlerzohni podstawki (3) = rys. 8,8, W piecy
tenparature nslegy utrzyeymad preez caly okres. ozneczenis,

15

ausl.l. ranmu ‘= dmmﬁ 'Id-w!zhgjt wpole, o mul. wnien -
lr;& -mbhm ‘nie mq nig 7 dng’ prnd h“ ‘DInscEANLe, zmrma.s
popuiu w prohao w stenis. onalatyu:nyn pominnia byé < 16%. :lucn u-m-
cobd poun;l- jut m. to: prébke um' lzhognué w e:hozy cigzkiay 5
przv ‘granilscyd > 3 o mluy stomé olscze orgeniczne, npe cxterom
=m.oroh wogla (CC1,) bydz Jego. misezaning z keylenem. Gestodé clisczy
ateam; do -zboynunu po-:l.nna mué 1,40 § 3,45 g/c-a, Prébke ana=
lityczng’ nalsgy przygotn-né z proéby na dwie god¥iny. przed oznsczaniem,’
Gdy probka jest- przygotmm muéniqj. to nale2y. jg pruchmne w prid-
ai lub’ w azouao. W _prdbee mntycznaj e:nuz- 84¢ zamartodé pop:l.utu.-
Z ta), prébkt do mmmgo tygla daje eieo odmazke wegla w ilodci 1,00 +
0,01 g. Odwazke wyrdwnuje ade’ przez dwunastokrotne uderzenis tygla z wy-
sokodci okolo § mm o swardy pomlerzchnig, po ozyn nakrywa sig go' pokrym=
ke bez otwsru 4 unhszeza w trojkecie, Po z.npaion:lu palnika, tygiel po-
zaltaje n plnuun!.u tok dlugﬁ. et znikng pnl.qe- nu produkty rozkiadu
termicznege wegla (iaie kréce) Jadn-k nit 150 e). Po zgeszeniu pslnika,
tygiel z toksd.khn zontaja -vgqty i ochlodzony ‘ne uol.nyn pnluatrzu do
touptraturv atnczen.ta. PR

- Przy ogrzewsaiy odmtk:l. negla w pucu :ok post.pomu Jut taki sam
Jak opﬂ.aamr pom-;. tn jqat dh ‘pelaiks. gazowego .

8.24, niki unm.n'_
Po ochlodzeni.a tygll do te-per.tury polnojomj. wyjsuje sie -z niego

kokeik 1 daje sig go ped rare obserwacyjng w ten spoedb, 2eby byl -w polu
widzenia, a oko obesrwatars tuz przy wylocis rury,. Cbracejec koksikiem

Azn-jduja sig taki Jego zarys, ktéry bedzie mist najwigkezy powisrzchnig.

Ten zarys l-.okai.lcu pordwnu;la ‘sig 2 zerysami nzoromuh kokaikéw, Przyj= .
nuje ele zarys tego koksiku wzorcowago, kréry najbardzh;l jeat zblizony
do badansgo. Wowozas zaryn koka:lku nzureougnr jut wakaim.kn- mlnago
wydymenia. .

Jezeli badany knks!.lc ndpovd.adn zcryuoln. wZorcowemu 1, to na kokeik
kiadzie aig cigzarek o waaie 500 g. -Bdy koksik rozpednie sie ns co naj-
nniej 4.czedcl, przyjmuje sig wekaZnik molnago wydymania réwny 1/2. Je—
2eli koksik nie rozpadnis sig lub rozpadnie sip na trzy kawalki, wowcans

-wskeZnik wolnego wydymania przyjeujemy réwny 1, Gdy w tyglu pozostatodt

jest niespleczona, to wskeinik wydymanis przyjmuje sig réwny 0. Dopuw
szozalna réinica porigdzy wyn:l.ka-l oznaczah wykonanych w tyc saays la=
boratorium nie powinne przekraczsé jednej jednostki wskeinika wolnago
Iydﬁnnio.
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" retni.n ailedzy’ wn:lk-n ozntczal'i sykonahych w 3odny- hbomor.tm
nalezy przyjqé réznice migdzy uyn:l.l:n:l. pigciu. omueuh uykonlnych A od-‘
nmﬁh z te] smme} probki anali.tyezna;l przez tq n-g nmbg. - o

. Dopuszczalne réznice nigdzy . wnzkln:l. oznuzul\. wykon-nyeh l! réznych-..
1sboratoriach, nls pon.tnna przokruczuc D 5 Jednnstk:l. nkainikq -olnogn
wydyssnis. .

. . 2m réinice -:.edzy wnlkani l:nl'lnowl:l. nznlo:m'l wkonnnyeh ] réznvch
laborstorisach, nnlozy przyjqc .réxnice l:l.gdzy 6redn1.ll. arytnutycznyni
wynikom p:.gc:I.u ozn-czm\ nykonnnyeh na ndmknch -z tn; sa-aj probk;l -nn—
litycznej. -

Ze wynik koﬁcony oznaezm'l przyjnuje ale 6radn:|.q nrytmtyczng wniké.
pleciu oznaczah, wykonanych w tym camym 1ubplfntor1un z jednej prébki
analitycznsj. : o . : S :

8.3, OZNACZANIE mol.noﬁcz SPIEKANIA .r'ETo'nA ROGI

. Bardzo waznym uakatnik:l.el wegls Jest” jogo zdolnoié apﬂ.akunn. ‘Gpte=
kalnodé Jost wypadkows pewnych charakteryetycznyeh wlasnodei wogle; uwa-
runkouang przade wszystkim moiliwodclg prnchodzan.‘.- - stan plastvczny
w wyniku ogrzewania bez dostepu powietrze [ 301,

Na spiekalnod¢ poza czynnikeni naturalnyni (stopiseh uneglania. nk‘tad
petrograficzny) majn wpiyw takic caynmiki, jak:

« uyziarnisnie wggla,

= gzybkoéé¢ ogrzewania,

- przeh:l.eg odgazowania,

= zmigny objetodci wegla w czesie ogrzewsnda.

Spiekalnodé okresla przydatnodt wegle do zastosowsnia w processch
koksowanis, zgazonania i wytlewania, a tekie w procesach apalnnia, zwia-
sZzcza W anarge:yca zamodowaj. Dlatego tez apiakalncéé atanowi jeden
z istotnych parmetréw klasyfikacji wegla. Do oznaczenis splekalnodel
wegls przyjely sie dwie metody: Rogl oraz Gray=Kings., Oznaczanie spie=

kalnoéci retodg Gray=Kinga zostanie omdwions w rozdzisle 8.4,

Oznaczanie spiekalnosci metoda Rogl polegs na szybkim odgazowaniu
nieszanki wegla z antracytem wzorcowyn {jako dodatkiem schndzajecyn)
ped stalym cisnisnism i na oznaczeniu wytrzymaloSci mechanicznej otrzy=

m&nego koksiku metods bebnoiﬂan:la = PN=B1/G~04518,

8,3,1. Aparatura i przyrzady )

.
= Tygiel wykonsny z porcslany lub kwssu {rys. 8.11), Tygiel po ogrzas-

niu do wysokiej temperatury 1173 K (900%C) nie powinien po ochiodzeniu

{do temperatury pokojomej) wykazywad Zadnych rys, peknieé, szczerb itp.

‘18%
min
_ablrss
-
- . @ 31+15min 1'.
| 7¢'13.8mm /s é
s IIII‘IIIIIII/
¢ZD"15 P
o
S

Ryl. a.u. Tyg:lal poreulunow (kmeow)

. é:o ::r:w:r:::r-t:m. -yltmm ze stnl:l. ognlobdpormj z otnorkien
Sharats oo 5_::. 2 nm, Pakrynka Powinna sleé nastopujsce wyniary:
- s grubnéé 1,5 & 2,0 am, Hoza takie byé stosonm
pokrywka’ wlnpnnnna Z’ porcelany o éredn:l.cy 45 & 80 ", z obrzet— 3 5 [ 13
- H.i.uz-do%kc wkomne Z drutu o @ 1 & 3.5 an, Migezadekko ma dlu oéé-
310 mr i na jndnym kaficy as zrobions - uazko o indnuy okoln 2 mm. ’
us-go:::.:fnﬂfigi:omny z-‘ﬂstali ogniondpornuj o unu- w grnntcach 210 =
= Urzadzenie do prnommh lu.uznnk:l.
oboigzenien S9N (6 kG) - rys. 8.13,
- Plec elaktryczny lnflow z terlougulatorel ulozliui-jecyl
fiie stale] temperatury 1123 & 15 k (85 & 15%),
o -u!::z:dzonin do badania -ytrzynloéc:l. mechsniczna otrzy-anego kokei~
. edzenie to wyposazons jest w begben etalowy = rys. B.14, ktéry
un:l.-e:ezony Jeat na- puz:l.o-yn wale. Wewnetrzna éciasna bohna Ra przyspanp=
ne 2ebra. Beben obraci 8iQ x predkoécig 50 + 2 obr/min,

nqgl_a. :l.-antucytu uzorcomgo pod

utrzyma=

e
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a7
$100
% Y ==
/ /A Y _ Rys. 8.12. Obcig2nik ze etali ognio= i

™~ - odpornej

$31-a¢ _ ) i

- Sits laboratoryjne z otworssi kwadratowyai o wyniarach: 0,1; 0,2;
0,3; 0,4 ma orsz sito z otworsmi okrgglysi o ir.dru.cy 1 mn,
=~ Stoper. '

‘)
= Pkyta azbestows. ) o
= Waga lsboratoryjna o dokiadnodci wezenia 0,01 g.
8,3.2, Wkanniié oznaczanis ]
Jsk juz wapomnisno, jsko dodatek schudzajgpey stosuje siy antrecyt i
wzorcowy, ktéry w klasyfikacii miedzynarodowsj oznaczoay jest typem "
100 A, Antracyt ten charakteryzujle sig nastepujgcysi parametrami: o

= zawartoéé czeéci lotnych vie {stan suchy i1 bszpopiolowy) = § & 6,5%,
= zawartodé witrynitu > BEY,
- zdolnoéé odbicim éwiatla witrymitu = 2,6 3 3,0%,
= snizotropia odbicis déwiatla powyie) 35%.
Anizotropie odbicia dwiarZa (ag) -oi_nn obliczyé wyg wzoru, %:

' RTI-IX - Rein .
TR TR 0% (e.c)

gdziez'nn.x - dhqunalqa zdolnoéé odbicia édwistile witrynitu, %,

Royip = ®#inimelna zdolnoéé odbicia dwiatie witrynitu, %.
2o wzgledu ns to, ze wislkos$é zisren antracytu musi aig misécié w przee
dziasls 0,315 = O,4 mm, wymage on uprzednisgo przygotogunia..w tym celu
po rozdrobnisniu antracytu przesiewa sie go przez sito o oczkach kwa=
dratowych, o boku réwﬁyu 0.4 mo. Rozdrobnienie sntracytu puei byé takis,
azaby cele prébka przechodzila przez sito ¢ oczku 0,4 onm, Nastegpnis ane f
tracyt przesiewa slg przez sito ¢ oczku kwadratowym o boku réwn ) ) ] ‘ .
0,315 ms, Otrzyameny przesiew usuwa sig, natomiast odeiow nnlnzyy:rakto- Rve. 8.13. Urzqdzenis do prasowanis misszenki megla z entracyres
waé jako entrscyt wzorcowy.
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Jake: .ntr.eyt wzoreowy - ltnuj. s:l.q untr-cyt tvpu T. uydohyuny u ko=
palni. "Kﬂll.lﬂlﬂlzkl z pokhdu Kg (Z-ghbu Donucld.o). Mozna ltoeouné
_rénn:tqz inny. mtrmt, pod mmnkhl, ‘20 bedzie. odpomdll cochol wynia-
plonya ponyza;j 4 dmt wnl.lu nuznuznl.a sig rﬁznuco jlk przy :auoso—
-.mniu antraecytu mrenngo (patrz dbpunz:zalna réznice), - . :

w pobranaj prébee’ analitycznoj oznacza’ alg zaulrtotc popsolu. Pr&bka
nua:l. byé przygntounn L] dniy - wkonynanh ozheczania, aaz-n przygotoum
jest wozednie], wdnezu mlezy jq prznhow\nc w prézn:t bedz w azocia. ’

Jezeli oznaczanie wykonuju si¢ dla celéw I:lnyﬂ.kacjl quln.,udnczas'

- : ol ‘ : _wogiel mist byé uroh.tony 7 dn:. uczeéni.ej. Prébke powinna zawiarac. & 10%
26t - L) _‘I?, - a R 'pop:lolu. Jozeld probka. z.wi.nr- > 10% popiciu, ‘haleiy j. poddac uzbo.gncnniu
- . 7 _ R - " cieciy’ e"lezkia;l o ggntoie:l. 1,40 = 1,46 q/c- PRI
2.8 o J L] o _ .Do . uprzednio wyprazunego W tempsrsturze 1123 s+ 15 K {850 + 15°c)
. == i e ‘ pr‘zhz 15 l:[m.l:. a nnt.pn:l.e ochiodzonegs do tanpgmtury pokojom:j i zwe-
30 | L ; 7 . 1 tonage tyg:tn daje sig 1 g uggh pobranege z prébki 1 5 g antracytu, To

uzyatko mzy sig x: dokhdneic:lq do 0,01 g4 Zawartodé tygls miesza sig
. o B przez 2 a:l.m:tv unadelk:l..- » ten spnnéb e uazko Jagn dotyka dna- ty-
_g200 - - -glas W tym czesis wykonuje sig koo 200 wstrzgadw tygielkien,

: Po nyu:l.onzln:l.u i wrénnmiu nakiada aig n- nig ohc:l.gtn:.k. Po umiew: .
_szcnn:.u [ urzqdz-n:l.u dn prasowania, cbcipie. ‘sig aﬂa 59 N (6 kG) przez
‘30 eekund, Obeigzn.tlt pon:l.n:l..n t-k byé uuytuomny. nzaby nia dotykal écia—
nek bocznych tygll._i '

Po wyleciu z urz'dzenu do prasowanis tygi.al z M.aazanke 1 obe:l.gzni-
kien przykrynn sig pol:rywkg kndr-tu-g :I. wklads si¢ do pisca elekitryczne-
ge ogrzanago do temperatury 1123 + £15K (850 + 158°¢). Piec po zanknigeiu
.pnwin:len w cl.ygu 5 minut uzyskac piarml:na tanperaturg, to jest 1123 K -
-(850°l‘.:). Ogrzomn prowndz:l. elg przez 15 linut, po czym tygiel ‘wyjmuje .
sig na ptytkg azheotoue 1 chtodzi przuz 45 pinut w tqnparaturze pokojo-
wel. Po ochtodzeniu -:l.eazank:l. zdajmuje sie¢ ubciazn:l.k. oczyszeze;qn go”
dokladn:l.e H nialotnej pnzostel:oéc:l., a potan uazy ‘sle z dokladnoéc.‘l.g do-
0,0 g. Nastepnis zancrtoéé tygla przenaosi sig rs sito laboratnryjns
z oczkami ukrgglvli o !redniey 1 llm. Wekaze kawalki koksu {nielotnej
pozoata!’.oéc:l.) przenosi sig pinceta z powroten do . tygls, & resztg przesie-
wa recznie. Pozostalodé nm sicis: (odsiew) takze przenosi aie do tygla
1. celoéé waty z dokladnoscia do 0,02 g.

Zawartodc tygll poddaje aie behnomln:l.u przez 5 n:l.nut. uruchamiajac
réwnoczeénis stoper. Fo tym cusi.e zawartosé bebna ponownie przesiowa
) sig; otrzymany bdu.aw daje’ sig do tygla i cazodé ponownie waiy sig, Po-
Rys, 8.14, Beban ze stalowy pokrywky stopujec tak, jak to’ opi.uno powyzey, wykoniije sig jeszcze dwa raxy ten
san uykl ezynméch
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843434 Oblczanie | .,nlkh‘

Zdolaobé lptoklnu mh. ﬂym luzha ﬂou:l. (l!.'l:} ohnm ui.' zh
puacg m: —'_

gdzin RI ~ :do.tnosé np‘hlmnu, Ly , o
o= -au tygla, g, L - : C :
ay - nana tygle z kokss.uea (nulotnq pezontnmu). otrzylang
po odglzﬂnniu. B S
- mose tygls wraz z odlimn knka:u:u ( > & n} przod piarnzyr

_bgbnowanien, g, : :
= masa tygla wraz z mnn- hokstku po piarwszy- eylr.lu bglmo-

"ﬂi.l 9. o
- mash tyglo wresz oda:hun- I:okuku po drug:.- cyklu bqhnm-

nia,. g, '
= mpsa tygla wrex 2 odshnl kokaiku po tmc:\.a uyklu bgbnom-
 wanis, ge - )

‘Oopuszezalns ‘réznica pu-l.qdzy uyml.hm:i ozmcz-ﬁ wkonanych w jednyn
lsboratorium z jednsj i te] sesmaj prébki ‘anslityczne]; przy wskainiku
spiskalnodci do 20, pw:l.nnn nynoué 3 jadnontk:l. przy mkatnﬂw epi.alr.al-
nosct > 20 = § jednosteks: .

Dopuszezalna. m:;n puudzy wn:i.klm eznnczsa uykonlmch L rﬁznvch
laboratoriach z jodnu i te) ape)] probki lasboratoryjnel, przy wokainiku
spiskslnodcs do 20, poui.nn\ wynoaid ?‘Jodngluk. .. przy wak.tn:l.im spie=-
kalnodci > 20 = 7 jednostek. o e .

Za wynik kul'léow oznaczanis przyj-uje sig éradniq -rytnwezna wy=
nikéw dwéch oznmzll‘l. ktére nis réznie r.l.q vnqeej. niz wnnst dopuszczal-
na réznics.

W przypsdku gdy rétnico pon:.pdzy wnikani rélmolsglych oznncznl'l prze-
kracza dopuszczalno wartgdci, nalezy wykona¢ trzecie oznaczanie i jako
wynik kol’nwlly przy jeé érednig srytmatyczng dwéch: nanardzieJ zblizonych
wynikh. w przypadku gdy trzeci wynik oznaczanla znajdujo 8lg w zakre=
sles dopuszczalnych rdZnic, wynik koﬂcnw bedzie srednig arytmetyczag wy-
nikéw trzech ozneczadh. :

Interprotacie wzoru {8.8) przadstﬂu.nno na rysunku 3.15. :iak wided
z tego rysunku, zdolnoécip spiekanis nazywany (nyratony w procuntach)
etosunek powierzchni P, zewsrte] pol:l.gdzy osdenl ukiadu 2 krzyua écie=
ralnoéci, do powisrzchni caikowitej F,

2
s
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ilose koksiku>1mm
. My=Mm

S R
- tzas [minuty}
#ys. 8.15, Interpretacja graficzna wzoru (8.6)

Wartodcl RI dla poszczegélaych wegli przedstawiono na rysunku 8.16,
ne ktérym zewartosé czedci lotnych charakteryzuje typ wegla [26). Z ry=-
sunku tego widaé, Ze najwiekszs spickalnodd wkazujg wegle typu 34 1 35,
Spiskalnoéé wegli o nizezys stopniu uwgglenia orez wegli o wysokim stop-
niu uwpglenia zmnisjsza sig pruktyczniu dn zera, co dodetkowo zostato
przodatnnioﬂe w tabelt 8.2, :

[_24; wigc mozria przngc taki podzi.al ungll. wyrstony liczbg Rogi (RI)
i .

= wenle nissplekalne 1]
= wggle bardzo sisbo spiskelns < 20
= wpgle slabo episkalne 20 = 30
= wegle érednic spiakelns 30 = 4D
= wegle dobrze spiskalnes . 40 = 60

megle bardzo dobrze spiekslne > €0
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i S

'ﬁ?m | % %Ay///,}
qgm . {//;/ /
jb_.:_ ' é/ ////;j/

s ;,idii‘_;'?."’is '20 5w 35 l.n & %0
T Czescl lotne vb; z

Rys. 8.18, Sp:l.dulmisc mn o rdznyl stopntu uquhn:l.n[ﬂ?]

Tabela 8,2

Klseyfikacja wegli kamionnych 28 wrgledu ns zdolnosd
spiskania - liczbs Rogi (RI), %

Typ wegle | 31| '32 -33 | 24| 38/ 36| 37[38 a1 [ 42 | 42

Liczba Rogs | €5 |>6340 | >4066 [>68paspas 36 <&

lﬁ. hbﬂti;. a.‘l.-gr

Bods oznw.:zm:s sp::sm.uo&:x Hsrong GRAY-K!NGA

Inng ntod. oznntz-nu spnlt-lnolea. qg.l.- 3«: ntod- Gray=Kings -
5“_:!3_{6__—_0_45;1_?_.__ Zasada: je) polega na ogrzewsniv wegla Inz domieszak
.chudzajocych {gdy ngghl nis z-d.g!;u. lub n:l.ozm:zni.o zmluza lmj.
ohj'to‘é) olbo z do-l.ua:k-:l. lchudzaj.cyu (gdy mgi.-l :naeznu 2wigk=
sza swojy objetodd podczas ogrzounh). Nnt'pnh pordmwju 849 wyglod

1 kezialt otr:yunogn knkulm z mrcni. kitdre ag Przndﬂnd.om ha
rysunku B.l.?. i :

3.4.1. Aplnturl 3 przyrz.dy

= pioc rureny. wpuuony w. torloriguhtor. I:tciry uneznm pol:nr
przyrostu temparatury o 5 K na minute w przedzigle 573 < 673 K (300 <.
600°C), rys. B.18, Flec jest umieszozeny w catonie l.zohnyjnoj. ktére
ump2liwis ntrzynn:l.u t.-p-rqtury 373 K (500"0) prnz 15 na.nut. Stouujo
sig takds pisce wisloretortowe, .- - o o
. = Retorts wykonana z kurcu :Inb nzlr.h odporn-go na. w-ok. tupora-
t“".. r,lo 8,19, o N

= Tioczmk wkomny ze ukh lub nt-:l.u. ktdry znkonezonv Jnt kr.z-
k:lc- o dredaicy aniejsze) ud 6r.dn:l.ay mm.trzncj retorty,

- Odb:..rnlntl: wkentny :. tzktl L] klzt.lni.l I.l-rurl::l..

5.4.2. H.t.rhl:y
m

Wooiel ol.krrodolly eh-r.kuryzuj.cv -1. nntwu“ey-:l. nlnie:.m‘ein::

« zaweriod# wilgoed =. £ 1%, AR

- zawartoké czgdel lotnych - (1.52.

= zawarioéé popioiu = (5%._ R

- nmr:uié ziarn = <o.z R = m w ty- 60 = 9(3 zurn <
) Haznl rélninz stouné 1.nny unrin! -zorcouy. pod vmrunkto-. ze
otrzymane wyniki nie hgd. uq zmcznh réznity od wynikiém ozneczed przy
uzyciu wagle pl-uznnezonego do. produkcji. elektrod, Tekia msteriales mo=
s byé przediew wzoTcowego antraoytu, odpowiednio przygotowsny, tek Ze=
by skiad gr-nulontryezny byt taki jak dla wegle elektrodomego, ktéry
sig otrzymuje v trakcie przygotnwlﬂil nieszanki lnhudajqeaj przy ozna-
czaniv edolnodci spiskenia metody Rogi.

}95
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" koks ptsﬂﬁﬁuw

k-torytutmkruzyéie

koksy ¢ objetosci rownej

-chjetesci wepla wzietego

do oznaczenia R
przy dotknigch. - ] - :
, Koks spiecrony,
totwo tomliwy
koks spieczony, ' . | koksy o objetosci znaczmie |
Sredrie] twordosal | | mniejszej od ohjgtosci
wohs Epiec 0 wegle - wzietego' do
N eczony, oznaczenia . -
zwykle. spekany, - : ;
twardy - L -
koks twardy, : . 'kdc_sool)jew znacznie
moze bye spekany - | mniejszef od chjetosci wegln
wzictego do oznaczenia
koks twardy objetose koksu rowna
nie skurczony - chjetosci weglo wzietego
{koks .wzorcowy™} | do oznaczenia

koks- lekka wydety,-
twardy L

koks srednio wydety,

twardy

objetose koksu wieksza
niz objetosc wegla

koks silnie wydety

wzigtege do ozraczenio

jok yp G -

Rys. B.17. Wzarcows ksztakty typﬁ kokeu wedlug Gray=Kinga [ 373

aczke szsmotows lub magnezowo=

ns, 7 = uzwojenis qrzewcze, § = tubus,

1-0... 3 ';‘l

Rys, B.18, Pigc J‘adnor;torto'wa 1 = retorta,
o8

¢ 2. = nstona meta
6 = rurs ognioodpor
ZewezZego

zZyny,
ntu gr

ament, 5 - g
r 10 = przewéd eleme

-asbestown, 4 « term
9 = odbisralnik
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Rys. 8.19; Retorta Gray-Kings

B. ‘.3. ‘do blli.ﬁ

Gdy ozmcz-nu na btyuyé klnyfilucji -uh. 1o wegiel musi byé
wydnbyty nie mutnuj niz 7 dni przad iykonaniém; & zawartodé¢ popiolu
I _prébce nis poirinns przskraczaé 10!. Juzeli przekracza = wowoxes ne=
lety prébke wzbogacié w cisczy eutkhj. z tep. jednek uwage, e do wzbo=
‘gne-nh prébki wegle o uziarnisniu <3 mo nalety utywsé cieczy 0!5!!!!--
cznych (ezt.mhlorok weggle lub jego mieszanina z keylenem), o
. Do pznaczanis spiskalnoéci pobisra eie probke snalityczng. Powinna
'bye one pqhnnu w dniu oznaczanis. Jeieli zostala pobrana wuzoin;oj. )
siémozas nalszy J§ przechowymaé m prézni bed: szopie, Przasd przystgple=

nisa do oznaczenis nelezy wykons¢ eprewdienie réwnomiernoéci ogrzewania

pieca. W tym celu, w trzech punktsch retorty, oddalenych o 30 & 50 mm
od sisbie i okole 150 mm o&d zatopionsgo kofica retorty, mierzy sie tem=
persturg za. poRoky termoslsmentu kontrolnego. Koficdwka termcelementu .
musi przylege¢ do écianki retorty w misjsch, gdzis bpdzie znajdowad sig
prébka wegla, Po nltozon:.u korka gumowsgo na termoslement i zemknigcin
ratorty, ennié wkisds sig do pisce ogrzanage. do :nporatury 5§73 K
(300°c) . Pisc ogrzewa sig dalej do temperstury 863 K (590°C),. = przy-

ncto- tuEperst !lt .
ury llt umt'. A, u -0 miinit” olluyhjq aly: ulp-mtu-

r' 1’,‘. witkaxymang przez. urmhunt uuumvy wwmgtrz rnur R
to-p-mmﬁ -hﬂm preex. tunuluurt URleszezony w piecy. _.ty.
- Bl kizdego odezyr tdmruury -obn 114 ‘Senparstiry teore!
1'1. za puloe. neﬂu

‘slerzony od chd.l:. _ogrzanid retorty e 673 K taon"c)
EERE wad:iug ul;mnu moehuntu I«mtrnlnqo. Bin, . 8
-om ‘byé ugymny m gdy" tlip-rltm'y -kuyum pri-z ter-o-
) olmnt kantrolnv w trzech. punkta:h r-tartv nie Fatniy sig u.'locaj i
:1 :;‘.o Kr..nd_ !.‘lll!ﬂ‘ltlll' nluzynnydn rzez t-mohnnt umnzczony w

Pilc

w prdbm Inlhtyﬂml ol:l-uh u. ulutnl.k m.lmgo wdynnn ( pntrz

podroalluﬂl 8.2). - nntlphu " podotma gl { b..li 8
wekstnike ze lllhtﬁ:l.khl Brly-lu.non. R . ‘ ‘30 h"h‘«" “9‘”’*

Tub.ln__a..a

I:H.onueyau mmm tm:u kolma uﬂhm er-r-:l.ng- E37]

llnlmtn:l.k

z‘u;..:i."_f- - i ‘- =é .- =i .- st —als-efa-oa-0]

ﬁrunta-

8.4.4.1. e:n.qm:.. typu hqkn A 32 t‘ry.. 3.11)

z prdbki. muweznnj. nuumo; przlz 1 ll-nutn pobur- ti’ odnzkt
20 24 g wgla z 10 réznyeh pun&tdw. Odwadky qh;]n s:.g do n:orty. ktérg
uauml.h am poz:.on tubum w dﬂ. 1 wkiada uig do nuj thctele. ul:u-
szczejge oo n udlnchic:l 150 mm od utopﬂ.onogo l:ol'lea retorty, 2 koled '
rozprowadza aig! rﬂm muuq mul W prrestrzent ngunuznnaj thcz-»
kiem, Czyni siy to praez nhadtm Poruszenis-retorty. Ihg;ol kmry
Przedostal sig prz.: ttneak. _nalaty do-unoé mrﬁmu do warstwy od-
wazki. Po uyigedu t&oczl:a,, mudxy mneq otwazki 1 ‘tubisa; n-teo:nh
sig krozak ubottm 2 ntlurau t-ntlim,:ch ujie:l.l gezdw, Drugt quuk.
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bez bIworu, usleszozs oig pomigdzy ujécien tubusn by otmrll retorty,
ktory zo otubr mlazy zaknqé torkm aykunanyl z gumy, Tubue retorty
igczy sie 2 odbleralnikien pruluktl.'m ciakl’.ych. ‘polgcronym uprndnto

z przewodes do udprondzanh gazén, mudzy odburalni.kul kX prz"u-
des odpromedzalgcym gazy zalecs sig u-l.sozczan:l.o odh:l.nrnlniha x ruda
darniowg dla poehhnilnu o:urkuuoéoru Has. o .' U .

W pozycii pnzio-ej wkiada slg. ruort. “do ogrz-mgo upmdn:.o pieea
do temperstury 598 K {32s5°c). Po- nloz-n:\.u rotorty do pisce nalezy tak
regulowaé ogrzewanis, ateby w cisgu 3 $ 7 aiout osiggngl on potzgtkows
wartoéé tespsretury, ta jest 538 K (325"0). W delezyn u'gu ogrzewa sig
pisc w ten sposéb, 2sby przyrost tenporatury by staly 1 lrymsﬂ: 5k ns
minutg, az do osiggniecis 863 K (590%) . Po oelggnigodu t.lp.rntury B
873 K (600"0). retortg w plegu’ pozootnm ‘el¢ przez 15 minut, o nntgp-
nie wycigge sip jJo w ulu ochlodznn:ll. Po pdtgczeniu odbleralnika od
tubusu retorty 1 wyjeciu korka orez: krgzkow azbutowd\. wjuuja aig
kokeik 1 poréwnuje z ksztaltsmi wzorcowymi. - .o

Jdako typ koksu badanago ‘wggla przyjmuje li.e -symbol 11torm \téry
odpowiada kszt.!.tn-:. wznreaulu na;lbnrdzu;l zblizonnu do atrzysanego
kuks.‘.ku.

8.4.4.2, Oznsczanie typu koksu powzq Py (rys. 8.17)

Fo odwazeniu calkowite) liczby gnn&u Koksu elektrodowsge x {réwng
liczbie przy symbolu literowys G), przanoai. sig go do szczelnie zamyke=

nego skoika. Npstepnie pobiera si¢ i we2y (20 = x) g wegla i umileszcza
w stoiku z odweike wegle eloktrodonego. fo zamkpigoliu. eloika niesze sig

przez 5 minut jego zgwart_uic poprzez poruazaniu " réznych kierunkach, Tek

otrzymang wiesszening przencel sie do retorty. Dalsze wykonanis oznacza=
nie wykonuje sig tek, jak to opisenc powylej}. Jeisli otrzymany koksik
ma kazteit zblizeny do koksu wzorcowege G, wiwczes oznaczanie powtarza
sig przy uzyciu mieszaniny zawierajacej o 1 g ln:l.uj nygla elektrodowsgo.
Gdy otrzymany koks ma keztalt zblizony do kesztaitu koksu pod types G,
wowczas oznaczenie powtarza sie przy uiyciu nieszaniny zaws.arajgcaj
wigkezy liczbe (caikowlits) gramdw wegle elektrodowego. .

Netomiast gdy otrzymany kezteit koksiku jest zblizony do knztnﬂ:tu
koksiku wzorcowego nad typem G. to oznaczanie powtarza sip przy uiyclue
mieszaniny zewierajgce} ln'.tejszg ltezbe (ellkouita) gramée wegla elek=
trodowego.

Po zakoficzeniu oznaczln:l.l przy:jluje gig typ Imkeu oznaczony literg G,
Litera ta jeot uzupeiniona cyfrg réwng nn:,nnicjsze;] liczbie gramow
wegla elektrodowsgo zawertego w badanys weglu. A wige aylboi kokeu be~
dzie risl postad G « Wyniki dwich oznaczaé koksu, otrzymanego z te} sa-
we) préby, w. tym unyl laboratorium {badz tez innym) winny byé ubxe
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réwne, Za wynik przyjesuje’ 51' typ koksu utrzynny =z e- nuj-na.oj duben
-yn!.ltdu.

Wartodé wekazniks Gray-Xings dl.- pnuuqol.nyeh -nn przbdot-!d.onn
na rysunku 8.20, ne I:Mry- :mrtodé ezgdct lotnyoh ehuttorvzujc typ

-wegla poréwmajg teb, - podrezdzisi 8:1) . Jak widaé z tun munlm. spie=

k.lnoié zll.on:l.- -:l.. w gurok:l.eh grand.oleh; Jnt to zm:nno z unglom.u.

- o g-entepmo—ow -
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80 . 40 . 30 20 . 1. .0
Zawartoss czesci lotnych %]

Rys, 8.20, Znioznoéé poaledzy zawartodcig czedci 1utnycﬁ a wskaznikiam
Gray~Kinge )
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8.5, OZNACZANIE CISNIENIA ROZPREZANIA

W tempersturach 623 3 793 K (350 3 520°C) wglel przechodzi w stan
p!.ntyciny. Przed przejécism w stan plastyczny topritajece skiadniki sube
stancji organiozne3 wypsiriaje wazalkie pory 1 dlatego rastepuje Baniej-.
szenie objetodcl ogrzewansgo wegla. W .stanie j:lnt_ye_:hoipi“nhitqpuji o
nzrost -wilz:_l-ehnin sig gazdw, Gazy. rozkiadows grouedzy elg WWngirz sa~
sy plastycznej, tworzec pory. ():mfnv)_. w ktérych ci.ini,.n:l..,mnti do
pemnego Stopnia, po czym gezy te uchodzy ns zewngtiz. Ciénienie.to na-
zywamy cidnionies rozpreisnia [31]. ' L

Ciénienis rozpreiania jest to maksymalne cidnienis f(ﬂ:.“). ktérs wy-
stepuje podczas ogrrswanis prébki wegla w staisj objetodci w éciéle okre=
slonych warunksch, Cléniente rozprezania jest oschy charskterystyczng -
wegli, dsjgoy w przyblizeniu oceng zachowanis sie tegoz wegls w trakeis
koksowania. Oznaczanie cidénienis rozprezania wykonuje siy zgodnie -

z PN-73/6-04522. Zasads teJ metody polegs ne pomidrze zaisn pozioméw
rteci w manometrze rtge:l.m-. wywolanych cidnieniem powstalym w wyniku
ogrzév}anh wegla, 1-'nl_odcz_ytl_n1'u z wykresu cechomanis manometru sity
wywiaranej na tloczek, umieszczony ns badanym weglu, oraxz. na obliczeniu
na taj podstawie cidnisnis rozpreianis. ‘

8.5-1. 'Aharlthrq i #rzyrﬁdy

- Aparaturs do oznaczenis cidnienia rozprizenia od 0 & 0,4 KG/ca?
(35 kPa} =~ rysunek 8.24. W ekiad te] aparatury wohodzy:

- piec elektryczny. (1} = rys.8.21 = -skiadajgey sig z dwich ksztektek
szemotowych: gérne) - o wymiarach 230x230x79 mm z ctworem o érednicy
72 wa, 1 dolng) = 230x230x90 o 2 wgiebisniem ne prety grzejne. Reguls-
cie 6grzmnn1- przeprowadza slg za pomocy opornika, ktéry w obwéd wig-
czony jest szeregowo 'z pretami grzejnymi; B

= tygtel wykonany ze stali 2aroodpernej {2) = rys. 8.21 1 rys. B.22,
z wymiandiyn - dnem dziurkowanym. W dnie tygls znajduje sig wgieblienis do -
unieszczenia koficéwki termoelementu, ) o o

- tormcelement PtRh 10 = Pt(3) = rys. 8,21, ktéry znajduje sie w osio~
nie ceramicznaj o érednicy zewngtrzne] poniie] 12 mm. Tercoalement po-
teczony jest z przyrzeden, ktéry wekazuje bgdi rejestruje tamperaturg,

~ tzoczek wykonany ze stali zarcodporne] (4) = rys. 8.21 1 rys, 8,23,

« menomatr rtgciewy (5) = rye. 8,21 1 rye. B.24, Gidwng czedoly tego
manometru jest cylinder stalowy o §# wewngtrzne] 22,6 sm. Cylinder skiada
sig (rys, B.24) zs zbiorniczka (1), ktéry napsiniony jest rtecig. Ne
Zbiorniczek nakrycona jest tuleika {2). Membrana (3) z elastyczne] gumy
o gruboéci 1 & 2 mm zrejduje siq pomigdzy zbiorniczkiem 1 tulejkp. Za=
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Rys. B.z_io Aﬁ‘a’ﬁmﬁ ‘do- 0!“.‘#;11.. eununnrozpr.hnu iu.lA'o VId‘o' 0,4 kG/nZ
239 k::')l :j- pisg -luk‘trymyi 2 = tygiel zerendporny, 3 -'t'nl"'_'lo'a.'ll.zllnnt.

- -tloczek, 5 ~ manometr rtgciowy, & = dhwignis-dwuramienna, 7 = oé cbro-
tu di_n:l.gnq.. 8- Pbumk.' 8 = gniszdko, 10. =~ prowednica - .. ¢ -

krecajec tulefke dociskesy mesbrang do rbisminzka, ca prayczynis sie
do jego cddzielenia od gérnej- cxpéal. oylindra. ODolns czeéé zbiorniczke
pct!e_:om,jut npmn l‘_l_:ritk:l."('d_) % _hpi_.h_rr szklang (5), Ktéra u géry
jest zamknigta, W tulejce (2) ‘znajdujs sie tioczek (8) o érsdnicy 0,5 mm,
nntejsze] od irﬂlni.w ‘wewngtrEns) tul..l';id.'.' W zsletnodci od sily wywiers-
nej ne. tloczek mienis sif pozice stupks rteci w kepilarze, . .
= diwignis. dwurssienns (8) - rys. 8,21 ~ o diugodsi 760.mm, ktérej o4
obrotu zrajduje aie¢ w punkcis (7}, pf'zilp-_n';lq’nr_o;'e’u» prowadnicy (10},
- obolstnik (8), ktory ms ns calu réwnowazyé masy diwigni (8),
= Aparature do oznaczenis ciénienia rozprezenia powyiaj 0,4 KG/om2
(39-1:!?.)' = FyS. 84264 W wkied tej sparstury wohodzi: '
- prec (1), ‘ A
- tygiel (2),
- ternoelement (3),
= ttoczek {4), S
- nasndka (11}, ktéra poljczona jest z tloczkism (4); érednica zew-

ngtrzns nasadki (d - rye. 'a"._ze)_ powinna byé taka, aby mass tioczks z na-
sadka wynosita okoio 440 g;
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212 Ryl‘ 8.25, Aﬁorqéuruiaa ﬁzn;ciahii ci‘n!dnil nﬁproznhia } 0,4 ks/clz;
) £ = piec slektrycany, 2 - tygiel, 3 = termoslement, 4 = tloczek, 5 = ma=
Rys. 8.22. Tygiel ze atali faro- Rys. B.23. Tioczek zs stall 2a- 2":’:;,;{:;::{"'5 f -ngfgggiuigngr:;i::::id -xgé-o::::gk:iﬁigni-u““_
odporne j roodporne] 7 =9 * v .

wanie obcipznika
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Rya. B.26. Nasadks Rys. 8.27. Manometr do oznscze-

nis cidnianis _rozpretania powye

28] 0,4 kG/cmZ {39 kPa)s ozne-
czenie tekie samo jak na'rys.
B.24 . T -

- sanometr rteciowy (6) - rys. B.25 i rys, 8,27, o $radnicy 2ewne=
trznej oylindra 35,7 am, C T

- diwignia dwsrasienns (B}, take sess jak prazy pomisrze ciénienis
rozprezania do 2,4 kG/GIz (239 kPa) lub diwignis o diugodel ekolko
1300 wm, S ’

- pbcignik {8), - .

- obcigzniki o masie 10 kg 1 20 kg.
Orsz inne urzgdzenia, takie joky . _

- przyrzed de ubijaris wepla wykonany ze stali = rys. 8.28,

- azablon metalowy = rys. 8.29,

207
= krgzok metalowy 0 masie 0,5 kg z otmorem w érodku o dradnicy tee

kie3, szsby mogk wejdé trzpien manoaetru (7) - rys. 8.27,

$18

bl o ..k.
B U
82

-.:. 3 2

Rys, 8.28. Przyrzgd dlo ub.i.j_.n:l..

Rys. 8,29, Szsblon metalowy
. odwazki wpgles w tyglu | ’

8.5.2. Przygotowanis n'pa ratury

Do oecxyszezonego zbiorniczke -an'onotr‘-u przynocowuis sig za pomocy
glejty 1 gliceryny przemytq kwasem sclnys kapilarg. Przy otwartej-u gory
kapilarze napeinia sigp rtecig zbiorniczek, usumjac"pgcherzvk powistrza
ze fcimnek zs pomocy drutu. Nestepnie na zbiorniczek z rtecip nakrece
sig cylinder z umisszezong w nim membrang. Po sprawdzeniu poziomu rteci
w kapilarze z poz:l.onplr'rtgc:l w cylindrze 1 w przypadku, gdy poziom jest
rémny, kspilsre zemyke sie paidem lub lakiam, Jezeli poziow rtgci w kapi=
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larze jest wyzszy, to pd nakoisniu c;ﬁm.(ﬁ_.-j rys, 8.24 i npcidnie-
ciu go doprowadze sip do przelanin nadaisrw rteci przez gérny otwér
kapilarny tak, sby po zdjeciu tioczks poziom rresi w kepilarze znajdo=
wal sig na poziosis ripei w cylindrze smanomstey. Do kepilery przysoco-.
wuje sig skalg milimetromy w ten sposéb, aisby pozice rteci odpowisdal
punktowl Zerowsmu s_luu'., Nastgpnie sprawdze sig szezelnodé manometru, .
obcigzajec jege tioczsk krptkiem metslowys i odwaznikiem o mesie 10 kg.
Manometr jest szozelny wiwczas, J.z-n przazx ol:ru an n:lmlt po:m
rteci nie znienia sig.

Dalsza czynnodciy jest mnho-nl.o uﬂon:rn pruz nbcnun:h tiocz=
ka kolejnysi pdwaznikemi o mesie 0.8; 13 o»e 3 10 kg i notowanie odpo-
wisdnich pozioméw rteci w kapilarza. Z otrzymsnych wertbéei sporzedza
sig wykres zaleznodgi poziomu rtqei L Imp:.hrn od obe:l..tonu tiloczka
menometru,

Nastgpnie przygotowuja sig tygul z odntl:. qgh. N dno tygh ‘da=
je sig krgzek azbestowy, o gruboécl 1 mm, z otworem dla oslony t-r-oeh-
wentu, Scianki tygla przy dnis wykiade sig bibuly do suszenis, o wynis~
rach 55 x 200 mm, W odlegiodcl 18,5 mm od drodka tygle umieszcza sig
pret metalowy z tulejky papisrowa, ktorej drednice vnmnrzm pold.nm
odpowiadadé zewngtrzre) Srednicy termcelementu,

Do tygla daje sigp w cztersch porcjech BO g -Qgh. odmzemgo z do-
kladnodcig do 0,01 g. Kazde porcie, po waypaniy do tygls, wyrdwnuje sie
przyrzgder do ubijanis = rys, 8.28 - bgdd pmz"nlc_l.'.k lub uderzenis
mkotkiem, W trakcis ubijanis pret z tulejke papisromg powinlen wystewsé
przez otwér w przyrzgdzie do ubijanis. Wysokodé wéﬂtw wegla ustala sig
zs pomocy azablonu - rye. B.29, opsrtego na koinierzu tygla 1 ms powierze
chni przyrzgdu do ubijanis. Po weypsniu éstatnisj porcji i ubiciu jej,
ns powlerzchnig wegla kiadzie sip krgzek szbestowy z otworen na ostong
terscelementu, Gibulke wystsjgcy zagina sig ns kirgtek agbnto'yp.

BeSede Wkon'lni. ozninzlnia ‘

Do oznsczanie ciknienis rozpreianis stosuje sig prébke aml.l;t'vezm'
wegls o wielkodci zisrn ponizej, 1.4 [T T :Iatoli ‘wggiel zswiars ponad 16%
popiodu, ubmua prébkq lugh lzbngacn .:lQ. w celu olminnia zawartosci
popiodu. k :

Oznaczania -yl:onuje uig za pomocy lplrltury - ryl. 8.21. HNa hr.tak
szbastowy daje aie tioczek (4), ktéry pol.gczony jest z manomatrem Tte-
cidwym. Pret z tulojh. powinien przejéé przez otwér w tioczek. Po uru=
chomieniu ngrz-mnil Pisca i psiggnigeiu 523 K (250"1:), wetowis sig¢ do
niego tygiel z manometrem. W misjsce po. wysunigciu preta aetalowsgo .

z tulejki papierowej daje sig tarmoelement, Ramig diwigni jest unieru=

- 5.5.5. -niu cununh ro szpr ey
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chod.onu ‘w_potogeniy po:u-y- pnpmz zuhczt'. ktora prznhodz:l praez
‘prowednice (10). Trzpies. {7) = rys. 9.24 =~ sacometru wu byé polqmny
“x griszidkion (9) - rys. 8.21 = tak, sby poziom rteci. w lum.hm nie-
u].agl Zntanis. tlurunnh piscs n.lqzy tak r-gulnné. mby w cznu
80 minut od mm- tyg:l.a do pieca t-p.ritur. przy jcgo dnie wno-
mita 523 K (250'6). Deizeld mtm.ta ouuntgn ts tomrn.tun. ubuezu
opornl.k:lm mgnlu:}n sly doplyw- mdu do pisca w ten opnnéb. mby otrzy=
.-eé przyrost tomparatury 10 K/um. Lo s utnut mhzy oduytyué mm
nec:. w kapu-fat. S

W celu makmlma mruma uq graﬂtu w mn:l.o ogmnnu. prze~ .
:rzaﬁ po-iqdzv prqtnl. greejnysl i 'dnén tygle pmd-uohujo sig aprozo=
nys :powittyzes, Oznaczanie nalady nzmé za zaknﬁoma. Jaz-u rt.e po

' oatggnimm najwﬁzegn puzm unzym o:l.q uhnn-é.

" B.Bake 0
(39 +.137 kPa)

Omnn:hc:ténamh rnzprghm powy e o 4dn1..4 kc/c-

Nalazy Ju wknmé zB- pﬂm mﬂtury pohnm:] na rynunlm 8.25.
“PrEy mtommm timigni (B). Ha odwsakke wegla w tygl.u nakhda siy .
‘krezok azbostow. a.na nim tioczek {4) z naeadke (11). Prot z tulejkq
pomun pru“)éé przez otdr dla tarlulcuntu w toczku, Po wigtzeniu
pgrzawania plscs i otrzymsniu temperatury 523 K (zso°c). w miejscu,

. gdzis bedzie sig znajdowad dno tygla, wstawis sig do’ pieca tyglel z tio-

vzkisn 1 nesadkg. W lujm prota, pe wysunigeiu, dnjo sig ttrnulannt.

" Z koled doprowadze sl¢ tioczek z nasadky do zatlm.‘l.'ua z gnhzdk!.ol )

= rys. B.25, ktdre znajdujs sip na dtm.gni. ‘

" Na tluuek m. sig obelgzenie o masis 10 kg, lttﬂro prn— j-at
‘na diwignd tnk. e cady cigzar Spoczywa na thczku nnontru. Punkt (12)
pmocoRanis obu!.umlh na resloniy diwigni od ced obrotu d#u.gnl. powis

‘pisn mied odlogh‘é 4\ razy wigkezy niz punkt (4) zetknigtia tioczka z
romisnies diwigni 1 Je3 oul obratu (d > 4d ) Dalsze postepowanie Jnt
-takie saio. j-k przy oznqcz.m.u c:l.tnhn:l.a mpr.unu ud o = 0,4 I:G/c-

(3 kh)l

(137-1- als kPa)

wkanujp Du jl lu polecq apar-tury pokmmj n. munku 8.25. przy
uzynl.u dimigni {B) & stoaujqe oboiginik (10) o mecie 20 kg. Mozne tex
stosonad diwignig o dtugodc:l. okolo 1300 sm 1 nbc:.um.k o masie 10 kg

umpcowsny w odlegtoéei dz > 4d1. Dalsze - pongpomnio -Jest takie l-u

lak przy oznsczeniu cidnienis rozprezania powyzej 0,4 do 1,4 I:G/cl
{39 & 137 kPa).
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8.5+6¢ oznacmie ci.énionu rozpr.zanu pouyzuj 2,4 I;G/cnz (235 Xra)

Wykonuje sie za polpeq npnrltury prz-dntuv:l.onej na rys, a.zs. przy
zastosowaniy diwigni (6). o diugodct 1300 ‘am, oraz. obcieznike (10)
o masle 20 kg. Dslexy cigg wykonuje sie ‘tak samo 3-k przy oznanznniu
ruzprqtcnu powzuj 0.4 do 1.4 kGIclz {39 ¢ 137 kPa).

nikéw oznoeznn

8.5.7. Obluzlnu

.

Bebe7usle Ohluzln:l.a uymkﬁu uznaczanu cﬁnlmu ruprgzanu ‘od
0 de 0,4 kG/ca“ (39 kPa) - L

c:l.tn:l.en:.- mprgzlnu ngla (F ) obl:\.czn .19 za pohoc. -zoru:

Poax " o.oass (a+ a). kG/c- i R (a.s)
gdzie: 0.0395 - odurntnuté poulorzuhn:l. ttoukt. cn =2 i
q - sils wywisrana ns tioczek {odczytana z wykresu wcoehonn:l.-
.manometru 1 odpomdnj.ca mjwzszuu poziomowi rtgci w ka=
p:l.hrze) kG,
a = cleiar tloczka hcznn Z manomstven: rtqc&nw-, kGo
W calu wyrazenis wyniku (P.“} w jednostkach SI (kPn) mhty otrzy-
aany wni.k polnotye pr'zez 98,

Be5s7a2s Obl:l.czanl.c wynikow oznncznni.a cl.énun:l.l rozprgzanu powyze]
0,4 kG/cm” (39 kPs) ;

Ciénienie rnzprgznnu oblicza si¢ za pomocy wzorul

0,0395 d, : 2
..._..1_.. (.;1 - qp) + 0,035 b, ko/cw (8.9)

gdziet 0.0395 - jak we wzorze (8.8),
d; - odlegtodé {rys, 8.25) punktu zetkniecis ‘tioczke % amsadke
2 gniszdkies {(8) na remioniu diwigni od dsi obrotu diwigni
(7)| ca, -
d, = odlagodé (rys. 8.26) punktu (12) umocowanis obcutn!.kn (10)
na ramieniy diwigni sd osi obrotu d2wigni (7), cm,
.'qt - ci;tur obciginiks umieszezonegod Ra Ranometrze, kG,
4y = sila wywisrana na tloczek (odezynnn z wykresu cechowanis
manonetru, odpowisdajgce najwylszemu poziomowi rteci w ke~
‘ pilarze), kG,
b = cigter tioczks z nasadks, KG.

1

i ulu wrmonh lh ( ) | o
. -yn u P w Jodnuthﬂli 8! (kh) nlh -
-.lﬂv wynik posnoryé prrez !Il-'_-f.z-. - i "rzv |
i tlbmmlnl l'm m mh-!. dwdich omc:ul\ (kadnlnych

Yo semym’ .'snbornhrml. preez. T4 seny owh'. ‘nx odntlm:h z tnj l-uj
préby) nic powians praltromé 10% wyniku mmgo. ST

r:npuszm.‘l.m rétnica po-nd:y wnl.lmu dwdch. o:mzaﬁ (otrzv-anyeh

w réznych Imnwuqh. z; tcj nlo:l pﬂ'hv) nh puu.nn- pmkr-ezn&
uu wyniky wytezego. .- C

- Zn wyniki przyanujo .1, indn:l.q .ry:-uty-m uyni.kén dmh bznocz-ﬁ
z znkr.ghni.- da 0 01. Cei X : '

B-S. ﬂm mms (DTLATGEI‘RIA)

w wn:l.i;u ogmuni. ngl.a b-z dnstepu pouhm aeireymige =iy otaly
pozontahdié. ktdrg standwl koke. Trzeba Jedriak zlznuzyé. Z8 niektére -
“tylkd wegle (wogle lwknu:l.u) same. lub w misazankach posiedaje zdolnosé
pmchodunh w ltltl plutmny L obazarza te-urntur 623 ¢ 793 K
{360 = 5;0"!:). to jnt niezh.dny- nrunk:.n ntrzynnn kokw notalurg:t-
czZnego. - :

Oznaczenie ulaanoéc!. pl-atyeznyah {knntrakcj:l. dylltncji) mgn siuzy
do okl:élﬁn:l.a jego przyﬂmmoﬂca tochnolog:l.eznoj. [ B8

. Hof{mann 4 Honhnol:aal z punktu widzen
ruﬁmu“ “91. g-um., punk dz V:l.a Illasnoéqi dylltoantryeznych-

‘1. Euplastycgne: . -

" = paraplastyczne o duzn:l dy:l.ltncj:l..

‘= oitoplestyczre o érsdnisj dylatsc)y,

- metaplastyczne o ujemnej dyl-tlcjt;

Wegle te) grupy cechujy sie duzg. zawartodoig .wktrymitu, e obecnodé
egzynitu powoduje. u nich duzg dylatacje (np, wegle: p.r.pln&vczns). .

2 Subploswann m.‘l.ct. do.- pich wegle malé uweglone i wegle, ktdre
zawieraje inertyait, Charekteryzujg eote tylko kontrakcig.

3. Fluidopla!tyczue. ktérs charakteryzujg sie lzvble:l.l apatkisn l:rzy-
woj dylatacji po ot:l.ugn:.gﬂ.u -nka:.-un. 8p to nglo uuornjuco duzo -
egzynitu,

4, Parplatydzm. ktéro ag kolbinacja typén 1 :L 3. ﬂ,gle tugo typu
sa bogate w klaryt, Otrzysany z nich kokeik ma strukturg punl:ovq- '

Moine wyréinié cztery metody badan plnstyeznyeh: '_ -

= Matody oparte na pomiarach plynnoﬁ:i wegl- w aton:lc b].u:yaznyl,
(u. Giscelera; Daviea, Foxwella). : -

= Metady oparte ns zssedzie penetrometru (-. Gregera). :

= Matody oparte na _ponnr_ach zaieny objetodicd wsadu i grubodci
worstwy plastyczne] (m., Sepoznikowe).
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‘= Metody oparts na okrséleniu ulnm&c:t dyhnonnynh n stanie pl--

stycznyn (m. Arnu=Audiberta)s
Tuta] ujunv sigp ostatnig grupg. K wl..e okrcilmh- whannéc!. dv-

l.tnyiwch -.tod. Arm-Audlb.l‘!to; B ._ e

 BuBole Omenml.o -hanotei ﬂvhtmr znfch

Hetodn ta po:l.ogl na polnrzo zu‘l.m dtugntc:l. slupkn -leongo. zac.ho-
dzgcych w traluu.n pmlnogo ngrzunnl.a. 4 wyznsezeniu ‘wartodei liczbo-
wyeh skurczu oraz wdmnu ngh. Pouz-chn:l.a przuth. metodg do ozn-'
tzania nk-tntkdu dylatmtryuznyeh jut n-tnda opr-cnnn- prnz Frhn- X
cuzéw Audiberta i Arnu. R

\Ialu:buu dyhtoutryczn- negl- -tm oeonu jogo przvdnnotct de’
pmeuu kok.onlnia. ‘Uzn.:un:l.o to nylmnuie a:l.q zgodn:l.o z mru m-au
/G=04517. .

Przed ndwhniu norlv mozujiy a:l.q z pumyﬂ, okru].nn:.n:.. ktére
ay niezbgdne dla zrozuaienia z3awiska dylntoletr:u.. Lo

Krzyws dylnton:ryczn- - krzyws, ktors. przodlt-'il zmisny dl:ugoéei
siupl:n uf ormowsnego z .wpgla pod wpkywen tnporntury (ogumni.-) rys.
8,308,b,c,0. ’

czathowe)
g

Zmidna Eo
diugodal stupka weglowego
[= ]

R‘vs-. .3D|.b.c.dl Krzyws dyhtontryczm

Kontr-kc:.a A= .tonunuk rétn:.ey u:.'dzy pi.mtn. (pocz.tlmm) L naje
-M-ju. diugosciq siupks mlnngo.»uzy.k.n. n czasie ogrzewsnia do
jego plerwotnej dlugodci, .

g!hnnjn b = stosunek ritniocy wigdzy nn;ﬂ.gl:.:. diugodcig skupke
weglowege, uzysksng pe kontrakcji w czasie dalszego ogrzewanis, 1 plsre
worng daugasciy, do jego pi.nrwtmj divgodct, %.

P . Bt
Brak dylatsejl = zjswisko, przy ktérya po kontrskeji nie nastepuie
zl:l.nnn nydlutanto sluyh- ngglo-ngo pod- -plyn- delar.ugo °9rzou.n“. A
Dy:l.anc:ln ujunl - Jnt to taka dyiatacju. pray ktoraj Kohcowa (un-

: a.:na) dlugoie ﬁupku mhmge jut -nlnjsza od _1-90 dlugodu pl.rm-

mqj - e a.anb
Dyhtne;n zerows & pfzy ktorq knﬁeou diuynié ﬁ.uph wglougo réuu

'n- '1! pj.ormtm; dluqoie!. = rys, 8.30¢s -

‘Dylaticjs dodatnie = tu dyht;eju. prz.v .kténj knm:m dl:ugoic alupka
'nglomo juit ‘migheza” n.'l.z J.gn ptormtnn dlngoié - ryl. 8.30d,.
Tlmr.tur- quntonﬁla (mczqtku etanu plutyezmg t‘ )= j.lt ‘to

-tnpoﬂtuu. pny kttﬂj I’I‘.bczalr. dyhtnntru ébnn- u. od polotonia pé-

czq:lwnlgn nis uum; 1-]: 0,5 -. )
T Temperature’ kontrakcji. tu - :npnrnurn. przy ktéroj tto:uk dyluto-

--utru ‘oaligge nnjn:l.uu poi:ozan:l.g. nkutok -uknynlnogo sl:urezu uuplu .

weglowsgo,
Tomrm:ur- dyhtnc,ji t:III‘ - tup-ntnu. przy ktén; tiouzak dyh-

-‘:mtru. po’ ohnu:n:lu ‘sig; oeiggs swoje uklvnlm poloz-nu uskuuk

M;u:.ghzogo -ydkutonu -lupka mlonqn.

3.6.2. Apurlturl 4 przyr:.dy

- Dy].mtontr .ykonanv ze “.11 chronm.tk]:onj sktudujwcj -uig z od=

-.powlednie’ rurki 1 tloczka = rys. 5.31. Rurks ms jeden koniec zamknigty .
_-mguintomnyn l:ork:ua = rys, 8,31a, Tioczek pouudg nnc 150 * 5941 wy-

niary podone Jok nd ry-. .3:|.b.e| ponldto zakoﬁtzcmy Jnt r\uu.k:l.u- lub
“k.zﬂ*.n

=. Plec aIcktryczny (ryaa. a.az). - lulcu ktdrogo poll:l.nny byc ainisus
‘dwn- otwory, o érednicy 16 sm i giebokodci 360 mm na dylatometry orez
ptwér o Grednicy 9 me 1 glebokosci 320 o na tor-oalnant-

‘= Skala rys. 8.32) o diugodci okolo 180 nm, weaulwnn- w -111-:-
trach lub progsntach pouzgtkomj dtugoéc.t ntupl:n wgglomgo. -Zomiset ake=
11 moie byé stosowane -urzedzenis, ktdre bgﬂzio nuoczvrmio wkroi].aé
krzywy dylatometryczng (ssmopis) . .

- Toruoohunt NACF = Ni lub termometr rtee:lm ° iokladnoic:. pon:l.l-
i talpormtnry 1%, w granicech 573 + 873 K (300 4 600°C),

= Zastaw do uhij-ru.n lluph nglowago. prud-ulﬂ.ony na rys. 8.33-

= Zeatew da. wpyolunu atupkn ugglnugn. przedstawiony na rye. 8.34.
W przypadku ukycia. zos taw z&ntcmge z forny (rye. 8.35) nalezy ‘stonp-
waé edbieralnik {rys, 8.36).
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i ; H - Rys. 8.32, Plec alektryczny: 1 - walec wykonsny z brgzelu lub moeigdzu
- .m-__ : | e78 odporny na wyscke temperatury i utlenisnie, 2 - podstawke z metslu ognio-

odpornego, 3 - warstwe izolacyjna z miki, 4 - elektryczna spirals grzew-

. R o - ] cza, 5 - mioazank: izolacyjna‘z tlenku megrezowego.i azbestu, B = osiona
Ryée ﬁcai.'nylnicnetr z tloczkism: s - dylstometr, b 1 ¢ - toczki = aternitu, 7 - skels



218 e a= om. ! 2 WE L £

i
T

=B

4
RS

A

Y

gy NN IR

(4,

R

SIS PAL

AT L AL E AR
: -‘II.IIII“IIIIII.395555959(
AR TR AN

i
E:?} ﬁ15;j;;j";f'ﬁ_fﬂ:”['-*

26
/
7
13

RS

il A .__--q‘]-

OBs002 .
L e30_|

GRS RRRRL LRk SR &

- S o . - P =
Rys, B33, Zestew do ubijania slupkas wgglowego: 1 = tioczek do ubijanis A
wykonamy 2 wanpdy, 2 - prowadnice tloczks wykonsna z (twardego) brezu, ] ‘ : }
3 - lejek x brezu, 4 - forsa z brezu, 5 - podetawke z bryzu Ceone2m
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1
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Rys. 8,34, Zestaw do wypychania stupka ﬁeginnago:‘i =~ tioczok do wypycha~
nia nykonany xe stali wanadowej, 2 - prowadnica tioczkas wykonana z brazu

{twordego), 7 ~ prowadnies odbierslnike z brazu, 4 - forma z brgzu, § ~ od-
kieralnik z brezu ‘
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Rys. 8. 36. Odbhruln:.k

ny-. aias. Foras: '

- Przyrz.d do ubi.j-n:l.a ryo. 8.37. lutnn rdmiet stosmé przyrzud
mdlug rys, ‘8e384 .

= Prasa do mypychsnia ulupk. qulenlgo - w-. 8.39. w przyp.dlu.r utv-
cin forsy (ryo. £.35) nalety mtosowst. prase (rys. 8 8.,40). :

= Przybory ‘do czynzcunu dylatometru, w okiad ktéryech uchodzu wipre
tio o § 7,8 em, rnzd.nrtak ° l 7.95 ", -zezotk- z drutu -uuznogo
od>Bmm. - }

- Sprhwdziln for-y - rys. 8.41-

= Banzen. - . :

- atur-ta .'I.ub p!.ptta.. o

B.E.a. Przygotmnu mntury

Przed wkon.nul oznaczanu n-l.zy dokonaé ‘sprawdzian mhréu
otwordw w formie do ubijania siupka weglowago. Do wyczyszczonsgo otworuy
formy, ktéra ustewiona jest pionows, - -wkigda oig sprewdzisn, Foraa jset
przydatna do uzytku wredy, gdy n:l.doqzm -4est tylke gérna linia kontrolna.
Z kclel przeprowadza sig nprnudzonu rom-urno‘ci ogrzewanis w otworath
pliaca. t:zynnoié take Mnnnso eig riz ne 3 missigce. Do otwordw. plece.
wkinde sig rurki dyl-tmtran z termcalementem lub urnonotrn. Piec, -
po uprzednis nagrzeniu do temperatury 573 K {300°C), ogrzewa si¢ dale)

z przyrostes tsmperstury 5 K/sin do 723 K {450°C). W zekresie temperatur.
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915

200

Rys. B,37. Przyrzgd do. ub:l.:jnn:l.a sku

pka ng I.om 0t 1 - podst
;o atali, 2 = zestew do ubijania skupka -3910-39';. 3 -Pgink:': :’.-:3:;2;
1853'94 ~ krgzek, § = promdnlca krgzka, 6 = c:l.ez.rak o masie 1700 =
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573 &+ 723 X (300 & 450°¢) systamatycznie mierzy sig temperatury w rure
kach dylatomstréw w to najaniej dwéich puhkt.ch} przy czym jedén powinien
sig znajdowss w odlegioéci do 120 mm, drugi natomiast powyzej 120 do

180 om od dna rurek dylatometrycznych. Plec pracujs. prawidlowo, jaisli.
réinice pomigdzy wskezshisai termoelementu {tornpnjatru_) pieca.i wskaza=
niasi kontrolnego tersocelsmentu (terlolo’tru) unisszczonego w rurach dyla=
tometrycznych nie przakraczajs 2 2K na odcl.nlm ruru do ‘420 mm od dna

1 + 5 K powyze] :I.mdol.ao.-oddm.

Ponadto nalely takze uyznac:yé pnprnk: tnpoutury dla otworéw p:lo-
ca, W jeden orwér wkiads sig tormlonnt (termomatr), w pozostals zaé
rurki dylatometréw z termoslomontemi (termometrans) kontrolaymi na wy=
sokodci 30 am od dna, dotykajgcyni dcianek ruﬂk. Pr:yj.uj.c zs podsta=
we wekazenia tcrlonlnontu (tarsometru). p:l.oen. poczgwezy od 573 K (200%)
odczytujl sig oo 5 minut wakszania temperatury ne terncalementach (termo-
metrech) kentrolnych., Po zestswleniu wynikéw w tnb-li. oblicza su po=
prawki teaperstury dle kezdego otworu pieca. ' ‘

Przed uzyciem dylatometru nalezy najpierw rurke wc:yic:l.é wiartles,
nestepnie Bzczotky 1 przemyd benzenem, Z kolei sprawdza sig za pomocy
re'zn:hrtnk'n, czy nie zosisly resztki spleczonsgo wegla na wewngtrzne}
éciance rurki, Tioczek czyécl si¢ drobnozisrnistym pnpidre- dcisrnym
» ten sposéb, azeby nis zostely zaokrgglons krawgdzie, Nastepnis tio-
czek wkiada sie do oczyszczone] rurki i sprawdze, czy porusza sig on
swobodnie, Przed wprowadzenien slupks weglowego rurke h.:!.ety' kilkakrot=
nie wyczyécié exzczotky.

B.6.4, Wykonanie oznaczania
E— ———————————— —————— 1

Probke snalityczng wegla przygotowsis si¢ w miary mozliwoéeci nie
wczadniej nip 2 godziny przed oznaczeniem, Prébki, ktére zostaly przye
gotowans wozedniej, nalely prz.chownc w prézni lub -ucl.o.

Fo wymisszaniu prébki przez okres 1 minuty i pobraniu odwazki ngln
w iloéci 10 g .ull.u:cz_u sig jg ¥ parownicy, gdzie dodeje sig wody de=
stylowane] (Hzoa) w ilodoi 1 = 3 ond. Po wysieszaniu, misszaning dzieli
sig na & porcji, ktdre kolejno weypuje aig do formy ze pomocy lejka-
rys: 8,.,33. Po waypaniu po'rpji wegla, na for" ‘naktada sig prowadnice
tioczka, wkisda ticczek i umieozcza eig to wexystko w przyrzedzie do
ubijanis. Na';bmk opuszcza aig czterokrotnie cigiarek, ktéry‘ podnie=
siony jest do skrajnego gérnego poloienia, Fnrlg'. gdy Jjuz jest napelnio-
na do gérnej krawgdzi, umieszcza sig z kolel w zastauu do wypyehan:la
w taki spomnéb, szeby ndbisralaik znmjdows} sip of strony wiekszego otwoe
ru foray, Diugodc stupka powinna wynosié 60 & 0,26 sm, Tek. przygotowany
stupek weglowy szerszym kofices wprowsdze sig do rurki dylastometru, Po

" mbotaniu :m:h lo rmu dylltoutru calodé: wkiieda eig do puu Jut
?upmum ogrzsnego de enpomury oo K (ao‘c) Gy temperaturs -nt-
:n_uuh ty tsdenege wegis jeet mitsxzs od €13 K (sao"c). to dylatomptr
-_z pr_ﬂiiq umh l_nhzv w o pnu. l“l'lﬁ mprnun :ut n!.ﬁa _

m.

a. wmu ﬂ K[un : dokhdnoim do g as urtsm koh;nyeh przynotou.

-.Oo 1 sinuty nohzy ade:vty-é 1 mtoné tup-mur., - przvp-dlm nka:u.

- pnbz-nio w:htmtru. :!dtoli. ) es..ga 8 -I.nut thcnk nu aunit pow-.
hzen:l ::-'m uzuunnu naluy-‘nnué u :nlm\mm

' .a.s. lhllam. m!.l:h ;'i-': '

:lnuu nluh quehm Jllt w pmuntlcb po:zotlmnj diugoér.i ;luph-
qulongo. to kontrakcjy & 4 dyhueje b odczytuje cu b-mdndnto.
n pmpudlr.n wwdlouiu:l.l cknn L] -uzl.netrnch. kontr-kc,jg -. ob:l.:l.czn a:..
za po-ocq nzorut - ;

a dylatacm b-ze pone. uoru: L
i = 3t "- 1 '
b'nj—a_j— . :oo x (811}

gdziet 1 = poczukm dhgolé Qtupkn ng).engo. nu. _
e 1'1: - najmnisjeza diugods slupke mlolwgo. -y
1, = koficowa diugodé supke woglowegt,. WM. o ‘
H-knyulnn dopuazczdnn rétnica whedzy wynikemi n:rmequ'l wkarunych
L4 Jednyn luborutorium nis’ ponnnl pmkr-czaé dle dylltm:j:l wartoded's .
761+ 1-83,5. dle kmtrlkcji: 7 (: - -555). a dle, zakresu. u-paratury otas

L plntyemgo *11i £ ‘1 5 K. W przypodku ozmezmi wykonanych w pod=
nych lnhorutnrhch dopuuznqunl ré2nica: nié powlnhe preskraczat dia dy-
latacjiz 10 (m) dla kontr-kcjn 10 {1 + -i-wj. . dln znl:rnu tnp-rl-,
tury stanu plastyeinege tygq = tyi .2 7K. . ‘
. Za wynik kovcowy kontrekaji i dylatlcj!. nultty pr:yj.c érodn:u lryt-
neycznq wokainikdw co- najlniaj dwbch pomizréw, Wn:lk kontral:cji 1 dyla~
tecii zeokreglae sty do liczby catkowite]. Ponadro pray: wynikach: kont rake=
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N AECRY dyhuou nqiur Wa tmm t:. ‘n* _tur. Rtdre by u-
ol:rggione do 8 K, unrto“. popnlu ] nﬁu w stenie nontnuw-.

kres -oteny plastycznego’ ‘n! R topuratiu purmogo duytu. tnp-_

raturg pststniego odczytu. (pu:.nna wynosié okolo tyyr 288 X (u°cn.
wykres knyn: dylmmtryuu;. dnn urobunu m:l.n z dou pchr.n:...,
prébkie . o o
" Po.- wkonm:l.u 100 nammﬁ -prudu s:l.a utvm Whtantru. omnezo-
jac w srarys ornz w. no-y- dyhtoutrzn mory razy wskagniki. dvl.nm- -
tryczne dla réznych typa- wegle (w.tych sonych mmluch). n_utepnu dic
kazde). probki obl:l.cza sig uulkoté zutycu zs. i:o-n; wzoru3 S
.""'.h-b_ ‘ ORI,
B rTsz—F'

,n"-

_ (ﬁQig)’

gdzie: -b; - dylatacja uzysklna u lpundznnyn dyl-tuetrzh K. o
by - dylatacis uzyskana w nowys dylatosetrze, %o
" Wynik znkragh sie do 0.1, Gdy otrzysany wynik jsst I!.Qluzv od 3.5%
tc dylatometr nie nadaje sip do uiytku; natomisst. gdy nie przokracza -
3,6% - dyhtontr moza byé uzyty 25 rnzy 1 nutepnu ‘musi byé- ponowita.
sprawdzony.

8,7, DZNACZANIE wsmzn:m STANU. puswczueeo WEDLUG. rﬁ'row c:uase:.a-
m-nuemsso

8.7, Uﬂ.ndonoici ogélm

wakatn:l.k:l. stanu phstycznegb I:hmk-taryzuja przyﬁ.tmic qu:l,. do kok~
sowenia or-z Jego ntopim\ uquhn:a. Przed dalszym znpozmn:l.n a:LQ 'z maw
tariaken zdof:lntujony -okraslenis wakainikiw etanu plutyczmgo.

'I’enporntur. pnl:z‘tkon phatyunoéei tp Jnt to tolpuatura. przy
ktére] zaczyna zmienia¢ slg stan wegla w plnuntrze. Jest to. ld.dnczne
poprzez przuun“cio ‘l! mquauki na tarczy ph-tontru 3 1 I< - pr.:y-
Jecis vmowns. .. : -

Temparaturs -ak-‘.\lul plntyeznoéni t-“ jeat to tonporatur.. " 'ktoraJ
prébka osipga mjui'kezy stan phutyczriy. Widoozne jest to na t.rczy
plustonatru. gdy wekazitwks ouagnie nnjw:gksz. prodkode k.ton "‘nx

* wekaznik l\aka:l.-u- phntycznoiui d...‘ jut to najwyzeza prgdkoic
kgtows, -urzo'm w 1: /-1n. ktéu przy t“a o-l..gn uth- plaaton-
iru, - “_ : | - .

Ta-perutun kphc- plntycznosu ‘k to nnjnitin ta-pintnra. przy
ktore] w wyniku przajécis proébki wegle ze sranu pla-:rtw,zn-go w pbikoks
nntepujp_zntrzyunte sig wekazéwkl na tarezy plsstosetru.

LU

A B

. 995
. Obaxar’ ﬁ,mu! Job to nlinh ta-pontur (tk-t"). gdzu prdbkl
ngh ot w ntanu pluwezny- Lo

e Oznlelnm nkl'bl:l.kﬁ pcllgl M @lm—n:l.u prdbti mh w plutmctrz-
Giouhl‘.nlbihmp. zgodnie z mys-mas odczytnniu w ol:rouch 1-1-
‘nutowych’ tnpiutury 4. polmnu nkuﬂu ne: tarcry photontru orez. na
mnuaonu " te3 pndou-h irynunl.onyeh [ 'nyzoj nukltnikdu ntonu pla=
qtyczn-gn.. X ] uns tp,. - ,..". tk 1. d i

J.cych czgten

= tygle K 1}. wkan-nqgo Py n-n uroodpornoj do tnper.tury 873 K
(BOOOCJ - W.n .42 1 l'v.o '3043,

- ndt.r(ltk:l tyg.'l.n (2). uyl:mntj réﬂn:l.at ze utll:l. z.rondpornoj - rya.
Bed3,. .
- = edtke. (3). wl&omoqo n ltlli sT 37 l.yb -u:udzn PR p 20 on
1 uunrn.uge 60 & 80 atnrkéu. ktére - stut. do odpiywu cz’dr.'l. lomych

w tiakcie rozkiadu prabki n.g.‘l.i = rys. 8,43, U cil
= czuyrika (&) w. k.zt-lniu -t.sndntltl (nuoadniﬁo). wykomnogu ‘ze
stali zaraodpornej = i T .43 e :

~ tulejki (s) ngkon-n-:[ z-
oé mieszedelks ~ Fys, 8.43, - ' - . : - :
. = rurks (6) wlmnlnlj ze. -tnls. Bl‘ 37 I:tdrn odproudzl lotna produkty
rozl:hdu prébl:t ngll - rys. 5.43. i

- pl.ocl ohlttryezmgo. 'ktérngo pokryn (7) 1 utonl um]anu ts) nyﬁ
‘konsne oy ze stali ST 37; zemnetrzns nlom (9} wknnnm jut takze
z te] nnj -nli 4 wlozom nhontu. i
- umjon‘h pucl {10}, nllozonogo ne 2 nur-tlw -uu (n grubodci
o, 3 ca katds) 1 uyl:nnmugo z drutu.’ oporowsgo do wysokodcl 83 +3 Ty
od dna tygle oraz pokrytego nntm nqczlu szamptowej, o

= urzpdzenis do’ rnguhejl piscs olektrycznogo (11), ol:hdujqe.ugu uu
z ‘oporniks .uukmgo ® regulacji opornodei w ‘zakresie 0 & 1004% (3 A}

lub mtotrannforntou oraz uporonarzu o :al:ru!o 0 - 5 Az podzlnl-
I:' elo-antarnq 0,2 A, )

l11 31' 37. ktdra u z- udlnu eonrraué

= tormoelementu {12) Nl-NiGr lub Fo - Knmtmtyn w ollonio kwarcowej
badz cernicznoj. pohczonlgo z li].:lmltolurzn kluy 0.5 % dla zakresu

_temperatur 0 3 873 K (0 s00°c),

- urzqd:ania przoknzuj.ugo ruch obrotnw neszadﬂka. skhdujgugo
sie ze szpuld (13), ktéra jest on-dzun- ne oni (14} za pomoce dwéch Zo-
tysk toeznych (15). szpuh pod clgzarem 756 & obecigznika {16) obraca eie
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+42, Plastomaty diuol.ra‘-ﬂoohnaﬁo: 1 -'_‘ty'g!.-_l"phstonatm. 2 = na-
?J-:Iug tzéla,.ﬁ - pitko tygla, 4 = misezedekko, 5 ~ tulajka centrujaca od

sieszade

a, 6 = rurka gdpfﬂﬂ'dz.i‘ﬂl lotne produkty rozkiasdu wegla,
7 = zygisl 4 pokrywa pisce, B = osions uzwojenie pieca, 8 = Zewngirzna
oaloria :pisca, 10 - uzwojenle pilece, 11 - Tegulscje pieca, 12 = terwosle=

ment, 13 =.sEpulke, 14 = o szpulki, &5 - Iozyska toczne, 16 - obciginik,

17 - tgcznik TAOPATrZONY W gwintowany otwér de wkrecenis tygla plastome-
tru, 18 - nkfzng: t_ni*:zow? 10 « krpzek, 20 = nitka, 21 = ‘wekazéwhka,
22 - ckienko, 23 = polgczenie gwintows, 24 - badena prébke
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beran_ahzgéé:l.‘ plastowstru Gissslera-Hoshnego: 1 = tygiel plastometeru, 2 - nakrgtis ty

8. §.43
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§ - tulejke centrujgce oé mieszedelka, 6 = rurke qdprowadgqj;euygg&m.

ty rozkiadu wegle, 7 = cbociganik o masie 46.9

-4 = mieszadetko,

to tygls,;

produk

R
3
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w okrasie plastycznodcis Ponadto urzapdzesnie poai.dl t'cznik (17), ktéry
ma nagwintowany otwér do wkrecanis tygls, .
- wekainika tarczowego, skladajmcego. sig x t.rczy 2 podziatkg (18)
co 17, krazks (19) obracajgcego siq w ezasin roznujania sig nizi (20) _
ze szpuli (13) i wekeazowki {21). Ni1é (20) 0 P 0,12 om jest bardzo: mocna
i nie 4lizga sie na krgtku (1) w eznaio opadania obciatntkn (a8), " )
~ obclaznike (7) o ciezsrze 46 % 0,2' 8 uykonanogn z mosigdzu. 70, siu=-
2gcego do formowania tadunku igglon-go ] tyglu plnstonctru - fys. 5,39}

- Etutyu skt-dqucv sie z poziome] ptyty ialszne] 2 oaldzonyni na -
niej plonowo, w odlaglodcl 200 cm od sieble, 2. Pr!tlli utalonyli e
§ 20 mn i diugodci BOC mm, Joden prot {lewy) -siuiy do zamocowania pleca
elektrvcznego i urz.dzenia prznkazujecagn ruch niunzadotka. Drugi pret.
- do umocowanis i rngul-cj: polozpnil u-kntnika tlreznnlgn.

= Sekindomierz,

= Sita laborastoryjne o oczkach kwadratnuych D,B 1 0,32 ma,

= Szczotka drucisna z migkkisgo metalu {zdziarak) . o

= Szczotks okrggla z drutu moaleinego o P 12 sm (wycior),

- Igis z migkkiej stali. - .

= Szpachelka z uiqkkiogo letalu.

= Imad2o,.

« Klucze. lnszynoue o rozunrtoicl 14 1 20 mm,

= Statyw laboratoryjny. _

= Rurka szklans o diugodci 25 om,

8.7.3. Odczynniki

- Benzol,

- Gliceryna, roztwér wodny 3 : 1.

= Misszanina atopionych azntanoul sodowsgo 1 potasowego w stosunku
wagowys 8,5 t 10,

8.7.4. Przygotowanie prébki i przyrzgdéw do oznaczania

Z prébki nnilitycznej. motods kwartowanis, pobiera sig okolo 50 g
wegla. Fobrang odwszke rozdrabnis sig do takiago stopnia, ateby wezyste
kie ziarns przeszly przez sito o oczkech kwadratowych o nyninrzo 0,5 pm,.
W cdwazce powinno sig znajdowaé ¢o nejmniej 30% ziern o wymiarach 0,50 <
= 0,32 mm. Z tak przygotowsne] odwatki wegla poblers sig wladciwe prébke
w ilodci 1,8 g, ktérs posiuzy do wyznaczenia wekaznikéw etanu plastyczne=
go. o - e = .

Przed wykonanies oznaczenis ry§101 z rakretky przemyws oig wodg, sze~
by usungé osadzone na nich szotany, & nastgpnies sig suszy. Nastepnies po
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odkrgceniu riskrotki ezyiei sig ‘wngtrze szerszej czoefci tygla z pdikoksu
.ze_pomotg czpachelk: i papieti écicrnogo. Sitke. tygla czydel uie zdziera-
kiem," & zatkane. oezka prznkluul 1910. nntdninst rurke - nycxnrul. PO wys
Konaniy tyuh ezvnnotci wazyo:kle czsécl przolynu nl. banzblun.‘-

' Przed nmpo!n:on;cu tygll u.glea rozkrecs sig untn:one pnl‘czgnle ouz
-1oo=-¢elku i na ciefiazg ,o2eéé osi neklads sig’ sitko (3) - rye. 8.42
1 8.43. po ‘czym obie c:q‘ci ‘skrecas 51' razemy S

" Mieszadekko z - sitkiem d-jo alg’ do tygln plnotouotru L tcn lpoaéh,
azaby w lzar.zod nzg!cl snainzty aig, ukr:ydelkn. Tyg:ol -ocujo 81¢ na
pomocniczyn at-tv-&e sTerszqy czvécig do gérv. a od dotu mocuje sig tu~
lejke. ktéra me za zodunia controwat oé pieszadelka (s) = rys. 8,42
i 8.43. Na wystajgcy od linoz.dulka Zaktada sig rurk' -:kl-nq. nastgp-
nie opuuzu:a niq Famig statyuu tak, -by tygtcl opart: oig na rurco. W te=
kim potozoniu akrzydolku lin.zadalkl sy w edl-aloicl 14 2,5 ¢m od po~
niarznhns .sitka, Nis runzaJQc skrzydelsk zndlzcny s:tko ruztnnroa gli=
ceryny .po to, azaby zi-r.nkl nggla nis . przaaypyw.ly sig przaz oczka
sitka, Do tak’ przvgoeouanego tygielka wsypuje sig malymi. porcjami qu
giel w iloscl 1,8 g« Na utworzony przez. uggtul otozek naklada eie obcigz-
nik (22) ten. apoaéh - 2eby nie dotykal krawgdzi tygla. Ziarenka wegla,
ktérs znajduje elg na- gérmys . brz-gu tygln, lekko zdmuchuje sig, nastep-
nie zdajmuja sig obclgtnik 1 tygisl zamyka. ]

Po wyjeciv: tygla z tapy statymw -ocuje sig go w 1-adle i za pnmocg
klucza mocnn dokrecl nakrotk.. cllu uzynknniu odpoutodniego 8topnia
sprnaonnnia prébki wegla. - L

W trakeis nepsinisnia tygla wgglen n-laty uuazaé angy nieszndalko
nie prznaunglo aig, cp’ loglaby byc poundnm jago uazkodaunia lub otrzy=-
wanis blgdnych uynikdw. ) . : :

Napetniony plastometr ukrecu 11' du urzgdznnla przaknzu:gc-go Fuch
obrntpny mingzadeiks, w ten sposdh, aby gérna jego czedéé osi dochodzila
do wyciqcia osi azpull (13). Nitke, ktéra Jest napig¢ta przexz obeigzntk
(18), nawijn sig zwojami na szpulq: dale] tyghl wkrece sig caikowicie
do zigczenia szpu11 z mieszadelkiom. Przy tej nanipulneji nalezy uwazaé,
azeby piaski uyat.p lioazndetkn nie uchnd=11 w wycigcie osi ezpuli, gdyz
mote to hanonné Jego ruch w traknin pomiaru. Nastqpriie plastomatr zo-
staje uuioszezony w tyglu piascas elaktryeznego tak, sby rurka (6; byta
oparta ¢ picc. W piescu znajduje sig -lnlznnlna azotandw ogrzana do tem-
peratury 623 K (380°C), ktéra sigga 3 + 4 cm ponizej brzagow tygla.
Koficiwka termoslementu w trakeie poli.ru susl dotykaé boczne] powtarzchnt
nakretki tygla na wysckodcl probki wegla. Wekezdwke na tarczy z podziai-
ke katowp (18) ustawis sie ne 273 K {0%).
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B,7 .5. wknnmu ozn;eznnu

Po zanurzeniu pllstu.tm " uumuu .utlnﬂn nruehu:l.a uq nhm-
domisrz 1 nguluja temperature li.unnlny za pohocy uporlukh wukmo.
sby w ciggu 8 & 10 minut ni.gmé ponownie teapiratury e X (380°¢) .
Oale} qgr'zononto prowadzi sie tak, aby Przyrost temperastury wnnu:

3 K/min, Jezell wokezdwka na tarczy ocaiggnis. polozenis: odpomdajqcn 1 .
&, wwczas odczytuje sie tempersturg i urucheais ‘sokundomierz, no=
tujgc co minut e potozenu ml:lzéuki na tarnzy oraz te-poraturg lilﬂl-
niny szotantw. .

Moze sie zdnrzyé. e przy prbbce nqgla o wwkl.j -.r:out mk-in!.ka
{mskeimum plastycznodcl o gax)r Pitke: odwijejac sig ze azpulk:. {13),
dotknie ciezarkias {16) podlogi. Wowczas nal.ozy zsnotowaé liczbe sokund.
od ontltnl.ego odczytu orsz potoienis wokazdwki na tarczy 3 pzybko oW
naé nitke ne azpull:e oraz ustawié wekazéwke w polohn:.u znrouyn. Czyn= *
nodé takg nalely uykonac w czasie nie diuzezys niz 1 minutae. ) '

Jezeli sig nie qu:y z nnuinsecun nitki w czasie i n:l.nuty. wéwczes
nalezy zanotowsé ezee .obrecania sig nisszadatka, co unotliwi po po-ia-
rze obliczenie azybkoici obrm:u naszndsllu w dannj winucie,: .

W przypadku wypcimiecis sieszadeiks .do géry, co moe sie ‘zdarzyé
wskutok silnego parcis gnzdw w pétcieklel masis wegla, nalety opudcié
nieszadelko ‘ku, dolowt, NP, nozn. aw przutrzol\ pomigdzy krswpdziaml
oei li.euldclka a krngdzini oBi azpuu ntwté podktndk. 0. grubatc:l.

1 em, : ‘ ) o

Po z-kol'n:uniu poluru ogrunnie wl:or.zl -u. ntam z ter-ulem-n-
teom WJIUJ.. tygs.el z gl.‘lrng ezpéclig po po\'lniuian!.u do odpowlndniu; "y
‘sokodei odkreca eig za pomoc@ odpowiednich. kluczy. -nzynowyeh. Nastgpnis
wkr'cn sig gorne czoéc o8l misszadelka 1 uyjnu;le lozyuko centrnjqce

2. tygla. ‘Mekretki tygla odkrgca sie w ‘inadle. czynnnici. te “wykonymaé na=
Jezy ' w lun uzyhko. azeby unikngé krzspnigci.a .zutanéu. ktore mogty oig
dosta¢ do guintoumj czeéai tygla. :

Po 100 oznaezanileh wkonujn sie oznnczani.e kqntrolm :l. otrzyuny
‘wynik poréwnuje sig 'z wynikiem utrzylanyl z plnstomtru WZOrcowago .
Plastometr nadujo sig do dalszego nznaczania Jozali. rM:n:lea nudzy 'w-
‘nikemi ni.e przel:raczn wartodci podanyech ponizel. :

Za wnlk przyjauje sie érodnie arytmetyczng z oddzialnych oznaczul'l.
rﬁzrul.qcych sieg -udzy sobg najwzej -5

-3 K= dla tenporltur t.“ 1 tk.

= 10 K = dla temperatur tP

= 5% wartoécl loge‘“ .

Ne rys. B.44 przadstawiono obszaery ‘plastycznodct wegli réZnych typow,
Swigtostewaki [ 351 udowodnil, i plestycznosé wystgpuje u takich wegli,

Temperatura

(RN R R R 0%
o | Czesci lotne [%) '

Rys, _s.tlu_»._-Ob-zn'ry plastycznoses wegli réznych typéwl 3737

. ,t:,,::*:k:“'-u'. _w'gl_e splekajgce z-;h’ouujg sie réznie. Jedne wegle
n o pr“:r::::- plastycznodci sg tak piynne, ze predkodé katows weka-
nawat 10 000 atopni ketmyeh na sinut

s €. Inne wegls -
siadaje o gax M8t praekraczajece 600° ¥ /min. Dle wielu wegli :artp‘:
ﬂ..a; miedci siy w zakresie od zers do kilkunastu °X/min, - o

. : ‘o .
strisje bardzo wisle innych metod oznaczania _phetycznoéci.' np.

Sapoznikowa, Griaznows<Zamk -
. awa, Devi .
i ionych [10,361, ) sa, Macura, Agde~Linkers, Gablera
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; q ._-!5702,.4&!20 az.d.l. Roztn&r Pry go
tom e uq nutqpujwol w kolbie pomiarowe] ) pojnnoici. 1000 ca

-3

J,rozpuie:l.é w75 cha nody dutylov-naj 7.8 N) molibdenianu uenone-'

. go S dodaé 5 cn " kwiats u.arku-aqo (sto“) 6Z4d.8. {1,84), Roz=
S e umpilns.é uodg dntyloum' do kraski i uyl:l.uzle. hatuor

Z44,2 =

Z44:3 -

Zobad =

w.tyglu -robrnw [rozpuécid w 25 ca

nn'l.nty pmchowné w naczyniu z° pol:l.-ty.’l.onu. i :
odozynnik redukujpey. Przygotomaniss, 0.7 g sumz’m sedamgo '
(ansoa) cZ.d.8. rozpudcié w10 c-a mdy dutylomno:. dodad
0,15 g kwasu, :l.-ouno-z-n-fralo-t-wlfommqo ez, 1 misszad do
rozpuszezania. Ombm: rozpuiﬁ.c 8; 0y p!.ron!.nreunu nodemgo
{Ns,8, 07) nz.d.a. w80 u wody destylowane]. Sporzgdzone roz~- f
twory. minzné rml 1 prnehmlrac w._naczyniu z polietylonu .
tmlporaturzc ok, 32 K (50"0) przez okres co nnjwtej 6 dni.
dwutlenak krzeau 810, cz:.d.-.. rozt-ér mreow podetamw. Spo=
_rz,dzon:lo roztmorut odutyé 0,1 ‘2, uprmdn:lo wpunmgo W teme
peraturze 1373 K (uoo"c) do ntahj nasy, dwtlonku kmlu o
{=z- dokhdnotc:.g da 0,0002 g) 4 uopié 2 mdomt:lan:.on ‘sodowyn
L] M.I:J.onyl lub |rcbryn- tyglu z 6 g wodororlenki oodumgo. stop:"
undy dutylonno] ‘orez -
0,5 e!a roztmoru kwasu ‘solnego 1 + 14 ‘pozostawié na ku.l:c A=
nut. Dotl:l. otop nie rozpuéui ale ealkoln.cl.a. dod-é nkoto 3o “3
rnttmru kwasu snln.go 1+ 1 stop w tyg.‘l.u n:lklonyn rozpuszoza sie
po dodaml.u do niago 25 ens nody dostylomo:l 1 pozostawieniu na
,k:..lk. godzin. Otrzwlny w obu wypudkach roztudr przeniedé ilo=

éciowp do kolhy po-urom;i o pujunoécx 1000 ena. dopeinisjec

mdg do kmu. Roztwér przschmmc w nagzyniu z ponetylenu._

1 ”3 tak przygotommgp roztuoru wzorcomgo podatammgo odpo-—
rr.l-nda 0,1 mg 3102. L ; o e s -
dmtlumk krzemu S:I.Oz. ¢z d.a-. roztnér vzorenw roboczy. Do kol-
by pomiarom] o pojennoéc:l 500 “3 pobrué p:l.pate 80 cn3 roztm-
ru wzorcowsgo podatamwogo i uzupelnié wodg' destylommq do kre=-
eki. 2 cn> tego roxtworu odpowiade 0,01 mg Si0,
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2.4.8 = glin, roztmdt: mﬂ-.aw: o..szsz grginu m-liclmgb. :muru.- -

1000 cu®, ‘dopelnié wady destylomsny do kresks L wymieszaé, '
._'1 cm®

cego co nujnnuj .99,9% AL, rozpuicﬁ w1’ “3 roztmory kwasu -
solnego (2 » 1), przenuté do’ l:o!.by l:llrmj ° pojennoééi

“tak pfzvgotommgo ro::tmru edpouﬂ.ada ‘4 ug "1203‘ i
- MoZna folmiez stowmc Jnl:o roztwér w:qrcopy glanu rez:mr

-siarczenu gllnomupotnomgou - l:o;'lhu ‘lurovnj ©. poJa-noéc:l.

1000 cl3 rozpuic:l.c ‘w wodzi#. dﬁltylmmej 9.3070 g: uilﬂ:znnu
glinono-potlbomgo (AIK/SD/Z. 12!420) CZo0ele, dodaé s cn® km-
su surkomgn CZ odaBs uzupe!n'.te nadq do ki uld i. wmazac.. )
Roztwar jest . tmiy ohnto 3. miosigces ;;":.__-,‘_ . o

'fluorek shdowy (NiF). roztwir nasyconyt- 60 g fluarltu ‘nodomgc _'

- cz.d .a. rozpudcid’ w 1000 “3 nrzgcqj uody :I. przu.uye roztwér

2;4'07

Z.4.8

Z,4.8

) sndomgn cz.d.-. ‘dub :h].orku potueomgo cz.d e M:l.esznning prze-__

. orani kgylenulowg (c:ﬂ,HZBO stNg ). uakut

“roztwor buforowy 6 pH. 5,8 &

m ochlodzeniu. N

. 0.1 g nrnntu
ksylenolnwago rozetrzed w mozdzierzu ag.town z. 10 g chlorku .

chowyuac w lzezaln:l.c zalknietyu naczyniu z c:l.ainogo szkh.‘ P
+ &, 800 g oetlnu _amonowegqo cz.dite
ruzpuéc:l.c w wodzi.e w I:u!.bu poninrom:] o pojunoéei 1000 cms.
dodaé 20 ca’ © kwasu octmgo cz d.a.. dopaln:!.é mdq do kreski .
:I.uymieazat:.l-‘ o o : :
wersenisn dmsodowy (561 dvuaodor- kmsu etylenodmaninocztero-
octowego ((:1 14 aNohag o 2H 0). 0,05 M roztwsr. W kolbis pomiz-
rowaj 1000 cw

Z.4.10 = octan cynkoﬂ (Zn/cuacoolz . 2!120) roztwir 0,05 M, W ‘kolbie

pomiarowaj. 1000 t-:n_3 rozpuécié 10, 972 g octanu cynkowego cz.d.8,
w 100 cn3 'ﬁod'y.‘ dod-:: 2 cna kmsu octowago cz.d.u.. dopotnic
woda do kreski i wy-:laz aé, - . . e
* ‘Miano tego roztworu oznecza aie w nastqpujecy spnébz do
kolby stozkowej o pojnnnéci 500 cma odmiarzyé pipetq 20 cna
roztworu uzorcomgo gl:.nu i dodec 20 on> wody s Po dodaniu
20 cm® 0,05 M roztworu uarsen:lanu sodomgov orsz oko?.o 0,05 g
oranzu keylenolowsgo ukrnplné toztwbr wody noniakalnaj do
zu:l.any banvy roztwory z zdltlj na rézowg, antepn:.o nkraplne
roztwér kuaau solnego Bz do’ Zzmiany hlrw roztworu na lekko 262~
_ tge Po dodaniu i0 “3 roztworu buforonago ogrzad roztwér do
wrzenia i utrzynymc go tak 2 & 3 min, ochtodzié, dodaé¢ 0,05 g
aranzu ksylsnowego, m nastgpnie edriareczkomad nadniar mrse~
nisnu dwuscdowego Fortwores octanu cynkowsgo do zmisny barwy
z z6ite] na rotowp (wm.kh toge‘ntqncikoﬁnll' nis uywzglednin
sip pr2y obliczaniu misne ).« -

rozpubcié w wodzie ie, 6120 g warsenlanu dmaodomgﬂ
Cc2eduBay uzupelnié wode do kreski 4 wuieazu.». '_ ‘ :

Zollo 1l =

Z,4012 -

Z,4,13 =

Zydola -
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Pomataly w roztworze zwlazek I:up:loluo nrun:.-nu dwissado~
wgo z. gllnu mihdl ln za' pomocy 40 ca roztuoru fluorku
sndowego ‘1 ogrzanie -uo:-ntny do. nmnu (utrzyﬂmé 2L 3 min).
Po oehlodani.u nduarmumjo u. wersenian sodowy’ rozt-ioru
pstanu cynkowsgo s do zmiany berwy i #6ite) na rézowg, Miano:
0.;05 M roztvnru nctmu eynl:mgo w prunozon:l.u ne tlenek glie
nowy obllczn e vng mru' ‘

g«:!z:l.n f - nuno roztlbru octenu cvnkmngo (-g/en ) zo - obje-
toté -0,05 M roztnom mremgo g].s.nu (c-:’): .549 - masa
tlanku glinongo réunnlnm 1 c- ‘deiéle 0,05 M roztmru
oetlm cynkowngo (lﬂ). ¥ ohj'tqié 0,08 M roztmru octas
nu eynlmnngo uzytogo do -taroeakonnn po dndnn:.u roztwo=
ru fluorky. udoungo (e-sl.. : T
~enlorsk npn!.m (01012). fo:tm. w. zlueo P annnoéc:l. 250 om=
odwazyé 7.0 g weglany lapni.onlao Glﬂﬂa cz.d.h.. dodad okolo
50 ca® wody ‘1 wkraplaé rozrwér kwasu sclnego {14 1) a2 do cai-
kmn.t.go rn:lozmul ll(gllnu npn.tomgo. Nut.pﬂie ogrzaé roze=
tér do Irunu 1. utrzy-yné tak przaz ‘okoo 2 ain, po ezyn '
ochtodzi.é i rn:c:l.m'iezyi mda do nhthoiu 500 c-a. - '
g].l.n. rutnﬂr mrcolly roboczy. Do kolby poltlrbnj ] poJcnno-
$21 1000 el3 od-urzyé 10 cn® FOZTWOru wZorcomego . podatawowego
glinu, uzup.&n:l.c wpd. do kreski 4’ micuné. 1 cna tak przygo-
towenege roxtworu ndpomdl 0,01 =g Al 03. 3“11 roztmsr wzors
eany podnuuw przygotonno z sisrozanu gllnom-ponsoulgo. to
roztwr roboczy przygntpnuje si¢ w nastgpujgcy spoadb: odmisrzyc
10 e roa:twru t!.ircznnu glimu-po:nougo. un:l.oic:.e w kr.-l.b.te
o pnjnnnniel. 1000 =l3 ﬂodié 3 “3 kwasu niurkovngo cz.d.a. .

(1,84), uzupt}.ns.é noda ‘do kruki :l. uyn:uzuc. Roztmsr taki ma
,tm-toéc 4 l:l.utnca. ;

kinas tioglikolow {c . 40253 cz.d.a.. rutuér 5 end I:nsu tl.o-

" glikolewage rozehl'aczyé wod. do 100 cla (przygotowymé hezpo-

tradnio przed uzyciem), .

roztuor buforowy pH- okoio &, 5 . 140 9 bozuodn.ge ontanu uodon-
ga (cuacoo Ne) cz.d.a. rozpuic:l.é w okoh £00 end mdy w kolbie -
poniarows} o poj-lnoéc.t 1000 OIS, dodaé 60 cns kwasu octowego
(GHCO0H) cz.d.a.. (1,05); uzupeinié wody do kreski 1 wn:lesué.
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Zode 15 =

2,416

Z.4,17

Z.4.18

wersenian Jweectowy 88% zudm kwasy. itylonodiuuinocztsfﬁocto—

wego “10”':4%"2"‘1 W 2HPO) 4 0,01 M roztwér. W' kolbie pomisro=
wej o pojemnoéei IDEO pre rnzpuicié w wodzis dntylouanej 3,72 g
wersenisnu cwusodoveto r.z.ul.-.. uzupa}.nu: wodg do- kreak:. ‘L wq
wmieszaé, Miant Tegd rozwnru oznaezn a:l.g mstepujgr.m ™ kolbia
o pejemnosei 1000 ou® rozpuscié w wodzie z dodatki.“ 4 en l:n-
su siarkowago (H,80,) ozedee (1, 54) ‘3,021 ¢ ‘siarczinu zelaza-
wo=gamonowago [Fa(NH4) (304) « BH 0] cz.detien éwiozo przekry-
sulizonanego i wysuszonego " tenperaturze poko:]omj do, atalej
nasy. Dhjgtoéc roztworuy uzupalnic wodg - de:tylowunq go krul:i__
wnicszné. Do kolby stozkomj o pnjnnoéci zno ci .pobraé- .

pipety 10 cm przygotowanego roztwory si-rnz-ﬂu zolazm-lllo-
nowsga, dodet okolo 40 =’ wody 1 ‘kilke kropel mdy utlentunaj.
Roztwér .doprowadziéd do wrzenis i utrzynmé tek do 3 min. o
ochiodzeniu dodaé ‘roztwér mdy nonnkllnq at do- watqpunu
lekkiego zmgtnienia. Nastgpnie. wkraplaé, lr.\.nszajqe. roztwor
kwesu solnege do zaniku zmetnienis, po czys dodaé jeszoze B kro=
psl roztworu kluau. célem doprowadzenia pH roztworu do warto-
$ci 1.4 1,8, Do roztworu dodaé 3 ca’ roztwru kmau sulfosa-
l:l.cylouego i ogrzac do tauparatury 328 & 333 K {5656 60°C).

W te)] temparaturze niareczkowad roztworem. wersenianu dnusodowe-
go oz do zmiany. barwy roztworu z czerwonoficlatows) na stomko=
wozékte, Miano 0,01 M roztworu uarumhnu duusodouegn (f) obli-
czyt " lg Fozoalcna. wg wzoru: . '

f e 10 20,7986

gdzie: V = objgtoéc 0,04 M roztmrll mrsnnianu dwusodmgo. Zu=
2ytego do miareczkowanis {en®), 10 ~ cbjetosd roztwory
siarezanu zohzawn-amonougo pobranego do piareczkowa=
" nis (ew3), 0,7986 - masa tlanku zalazowegd, réwnowsina
"4 cm® roztworu sisrczanu zelazewo-asmonowego (mg).

- cytnmian sodowy (ce g0z Nag « 24 20), roztwér 10%, 114 9 cytry=

- nianu sodowego cZ.d.8. rozpubcié " 886 cm> wody,

- 2,2-dwupirydyl (G 4H aNo? cz.da., roztwér 0, 1%:0,19 2, z-dwpi-
- rydylu rozpuéclé w 10 cn wody znn!.lrajqeej 1 cm~ kwasu solne=
go cz.d.6. (1,13). uzupolnic wodg do objetoéct 100 u3 i ny-

misezaé.

- 1,10=-fenantroline (c:I.ZHB 2 s H, O). ro:nvbr 0, 1% « 0,12 g chle=~
rowodorks 1,i0=-fenantroliny (l:izl'lauz.lcl.uzo) cz.d.8, rozpu=
dcié w 100 uns wody, Roztwér moina rdwmisi przygoto-né z 1,10=-
~fenantroliny: 0,1 g 1 ,10-fenantroliny cz.d.a. rozpudcit w je-
dnej lub dwich kroplach kwasu solnege cz.d.a. (1,18) & dodsé
100 ca® wody .

e

Zodod8 -

5 éc:i. moo “3 ‘1 wlinz.c. 1 e-

. .pouhda 0,4 wg. fnzna
ZeA220 =
T i bez uzycie sisrczenu. zelazawo-amonowsgo . i

l.&.ﬁ:: -

Z.‘f .-22_ -
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telezo, roxtwér wzoicowy 0,430 » 0,0005 g a:l.nrcunu zohune-
-nonon-go{&(uu‘)z{so_‘)z o al-lzﬂ]cz.d.u.. $wiazo przekrysta~
ll.zmnego i-Wysuszonego do. stelsj masy w tnpernturu pokojo-
wej, rozputnié K] mdzle. dodné 3 cna kwnou uprkmvngo czJdoa.:
{1. +. 15, dopeinié md; do I:ruk:l. w I:olbh poﬂiarouaj o pojuno-
tlk przygetonnagq roz:mru od-

roztwir .wzorcowy porévmnm:zy. przygotonny Jllc poprzodni. laczz

roztwér buforony: 135 g octanu o-onol-go (duacoourla) |=z.d.n.”E

'rnzpuic:lé w wodzie, i kolbia ponurnu1 1000 cl3. -dedeé 50 cxi®

kwasu. octmgo (cusco,ou) cz.d.u. (1,05), dops!n:l.c wodg do kra=
nki 1. minlzlé. Roztwir taikdl: przechowmny w nnczyniu z ciem=~

:nago szkla jest trnaly ckozo - 10 dnis -

ts.ron, sl duulodowa knsu i, z-duuhydroksybanzenoduunulfonomgo

T -3,6 (csu‘oaszn.2 « Hy0), wakainik, Przygotowanis roztworu:

13,25 g tironu rozpuécic w wodzia w kolbis poniarowaj ¢ pojemno=

‘.. dci BO cad,

Z.4,23 =

Z:4.,24 =

Z,4,25. =

dup-lnié wodg do kreski i wnieszac. Roztwér nalaa=
2y przygoto\uc hazpoércdn:l.o przed- nykonanisn oznsczenia. .
2elezo, roziwsr wzorcowy. 0,4910 & 0,0005.g. uarczanu telazawa=
-asonowego [‘Fo(NHﬂz' (504)2 . BHzo]gz,d.a. dwinio przpkrystae :
lizowsnsgo i wysuszonege do stele] mesy w temperaturze pokojo- -
wej rozpuscié w 100 ea® wody w zlewce o pojemnosci 400 e, do-
dat 6 nna roztwory kwasu aiarkowego cz.d.e. (1 + 1) orez 5 cn?
pkolo 30% roztwaru wody utlsnionej cz.d.a. Ruztwdr w zlewce
pgrznc do wrzenia i utrzymywad w stanie wrzenia przez kilka. si-
nut, Roztwér nehlndzic. przeninsé ilodciowo do kolby poniarowej
o pe;]onnoici 2000 cw® , uzupelnié mde do kreski 1 uymieszaé.‘

1 s tak przygotowanago reztworu odponiada o.2 ng Fe.‘,os. -
roztwbr wzorcony poroéwnanczy, przygotawac Jak wzsj, lecz bez
uzycia sisrczanu zelazawn-anonomgo. .

‘chlorek cynkowy (znCl,) czudume, FoztwsF nzoreouy 0,01 M, W kel=
bie pomiarows] 1000 cm~ rozguscié ostro_zn:.e w tamperaturze 323 ¢
+ 333 K (50 # 60°C). 0,654 g metalicznaego cynku (Zn) 99,98% w okoio
0 =n3 roztworu kwasu eolnoéo'(:. + 1)« Po rozpuszczeniu cynku -
roztu6r w kolbis uzupeirié wode do kreeki i wyni.asz-é. W przy-
padku gdy powierzchnia cynku pokryts Jest tlenkism, ‘nalezy go
usungé w nutepuj'ncy eposdb: w 50 ens S-procentawsge roztworu
kwosu solnago przet rzyunc przez kilks winut okole 20 g eynku,’

& nastgpnis przemyé wodg, alkoholem stylowyn (CZHSOH) ‘96=procon=
towym 1 eterses ctylown (¢ G, mo) ¢cz.d.a. Oczyszczony cynk nale=-
ty jeszcze wysuezyé w suszarce w temp. 333 K (66°c).
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z.a.aa - ‘AAnBE Bwt fmmkmu (kalestny=CougHoc0, 4Ho) o tymo=
lufu Cil.tly Ct ' “J. ‘Oba weksZniki sieszs sig¢ z chlorkiss po~-
‘yanswys {HE1) :z.d.l. w stosunky 1123100 i rozciera w aotdzurzu

aq-twl 1ub poroolnnom. Hsunn:tm prunho-uja .1.; n nzeul-‘

Ay ;m{m i elennego szkils, .

24,27 » ‘oran k.!hmhﬂ (cn“as"a.s" 'snla‘) nkatntk. Orant k:ylomlow
S ¢ chlorek potesowy (KC1) cz.dend -ub ehlorol: lodow (Nncn cz.ds

P ro:-trzné -lotdu..rzu -gntnm ", ltt?lunku moﬂyl 11 100,
munnimo taky nalozy pruchm !
% ciémnego’ skkiss . T
Zo#o28 = wersariian dwusiodowy (01°H1‘03N2Nn2 N mzo). mtllér 0.01 H. R
W kolbie pon:lnram;l 1000 cad Frozpudeié 3,72 g mrun&uu dvmlo-
dowego cx.d.s. w okolto 300 u3 mdy dntyhmm;. dupﬂ:nuc ‘wodg
do kreski i muaz-u. Dla wznm:z.n:l- -nno tago. rortworu ne=
lezy ‘do lr.olby stotkowe] o pojsmnodci 500 el odn-rzyé pipete
10 cna roztwory ‘ehlorku cynkowego 1 dodaée uady dntylmnm;
do oketo 100 ca®, 10 uf‘ reztwoiu bufprowege (4.20.) 1 odrobine
oranzu hyhnnlumn. Dtrzynny roztwér unroozl:omé roztaorei
w-rnnunu dwusodowego do zmiany barwy x f:l.olnmj na tdlt..
Misno. (f) mtworu -rlnn:l.anu dmsodmpgb obli.cu u.o wg wzoru:

: v
f-v—

gdzi.u V - objunt: pnbrlmqo da » . odikb-inu ‘i'ozgwoi'u eh_lgrku

" gynkowego' (cl Ve . . ‘ :
o "Ié - objgtoéé EuLytegeo do -nrcczkounni. roztuoru nnnniai

o dwusodowsgo T30 TR

Zedo29 - roztuér bufornw, pH = 6. W kolbis ponurmj :.ODD oR
. éeié w wodzie dntyloumj B0 g getanu sedomgo - bamdmgc
(cuacOONn) cz.,d.a., dodaé’ 4,6 cn” kwasu octoNego (CH3(=GOH)

. [T 1. Py N uzuputnié wody do_kreski 1 m:l..sznn. e
Z.4.30 - kn:l.en (czl:l .}l Nn} mkoznik z 200 gransat’ chlorku audm-gu
' (N-cl) rozntrzu w nnidziarzu agltow- ‘lub -porcelanowyn O, 5 g

It’nl.euu. Mieszsning taka pruchouyluma » nzczulny; .toj.ku -
z cioanogn szkia wa trvmluié pbt rpku., ST : -

Z.4,31 < werpenian dmndnq (ciuHMDaN No, o 2H o0} cz.d.a. Przygptqm-e
nie ruztnuru: w-kolbie 1000 ond’ rnzputcié 3,32 g mersenianu
L okoto 500 “3 wody ‘destylowansj. Dodwé okeio 0,1 g chlorku
AAGNOZONEGO (chl.z ». BH 0)3 cz.dage, dopetnié wodg do kreski
1 wymisszac, Cbjgtodsé ‘1 ) tego roztwore odpowiada 0,5 mg Cal.
Migno {f) tego roztworu oznacze si¢ Jak w Z.4.28,

2 r'u'zpu—

zalnie llkntgtyn lloiku

o

1

2.4.32 - rolrﬂér lwforouy n hH . 12313, " l:nllﬂ.u poltaren:] moo ‘on® PO
" puScié w msley uoiex wody ‘deatylowane] 240 g morou.nku potas .
longo (Kﬂ-ll sz.d v, Bodaé’ 570 cn’- "I:olo 25-proccntongo roztm-"-;
SEU- uody nnnnk.lncj '(NH OHI exad, .,u:upnlnlé widg do kreski. .

'2.4.3_3 - ezorli -ﬂ.ochrulolu & £ (c M. 207N36 n) ullutru.k. F‘r:ygatann:l.v

o 5g cztrn:l nruchromma T i 2009 chlorl:u sodowago (unl:l)
=z.d.a. rmtmé W -oidz:.erzu lgatmq-. Hi.uzaning nka na.‘l.ezy
prznchowlné w: f:enlnu znl:nutvu lh:l.l:u z e.u-nego szkh. '
2.4‘34 - roztnﬁr bufnrm pl-i - 10. w kolb.lu poul' M"mj moo cna rozpu-
- beid 67 5 g ‘chlorku ‘ssonowsge (m-l‘clj cZvdats w melej ilosct
wody . dnty.'l.qnnoj. Nastepnis dodac 570 Gla okoko: as-procpntomi-»
go rozmory wody - llonukllnlj (Nt-l OH) ez, d. . 4 Iody destylo-
" waney do.. keeskis ' :

‘ 2.4.35 -_- tytln. ‘roztwir Ilzoreony poﬂ!tmny F 4 dokhdnoici.g dn L D 0005 g

E odwezyé 0,1.9. dmtlaﬂku tytanu: (“-023 ez.d.a.. atnp:l.é w tyglu
" platyronyn- wrez z 1 gramea. p:l.ronl.arennu ‘potesowsgo (Kzs
ezedia.) pray. utyciu pelniks gnmugn. Poczgtkoms ‘tygiel nalezy
ngmmé bardzp lnly- ptonionuu. ‘apo zaprzestaniu’ nydzulnnin
sig: dy-dn prznz ki.lknd:iou.t ukund a:llny- plouonim. az do -
uzyahnin ‘kllrounggo stopu, pr:y czyn nulety ulmtlé uby nie’
" hestepllo uykry.tauzonnio ou stopi. Do tygla. wlaé -] “s roz-'
“tworu kwasi ulrkcmgo (id+2) 14 ogrzamu‘. powoli a2 do rozpu=-
uzcz.nu stopl,-Po n:htodznn:lu rqztnbr z tygla przaniaéé nnéuo-
‘o do knlhy po-inrowoj 0" pejunodu: 1000. cna. uzuptln:é wody do -

kreski 4. wyuinzaé :. “3 r-k nrzygotomegq roztmru odpun:lada
.1 'g T10 - _' )

Zyhe36 = tytan. roztwér uzorcouy robnczy. Dn kolby poninwn] o pojnmo-

éci ‘1000 en odnurzyé m 8" roztmoru wzorcowego podhtammgo )
‘ . (Z.4,38), dopetnié wods do kreski ‘i wymtaszaé. °
Z.4c3'7 = roZtwér wzorcowy porémanczg. Przygntouante Jlk 1.4.36 :. Z.4.35.,
: lecz bez” uzyeia duutlenl:u ‘tytani,’ o :
Z,4.38 - ytan, roztwdr wrorcowy roboczy, Do ka]‘.by pon.taromj © pojnnnn-
0 del 100 ea” odnierzyé 20 on® FOZTWOrY WZOFCOWSgOo podannnmgc
_ .. (Ze4,358), dopelnié wodg do kreski 1 wyaieszed, o
2.4.39 - .*roztnér mmovq por&mm;zy. Frzygatonujn s:tg jlk 2.4.35
"1 Z.4,38 bez viycia dmitlenki tytanu,

. .4.40 = mangan, roztwér wWZorcowy podstamw. 1, dasz [} nadunganianu pam

tasowego (KMo, cz.d.a,) rezpudcid w okelo 100 cm°- wody desty=
lomane} w knlhio s:ozkumj o pojemnoécd 250 l:ua. dodaé 3 g
kwasu aurkomgo i wkraplaé¢ ostroznis okpio 30% roztmér wody
utlen:.onej (H,0, cz.d.a.) uk do odbarwientia roztworuy nadman-
ganianu. Odbarwiony roztwér ugrzac ‘do wrzenlas, usungé nndmiar
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mdy utlanionej praeas. WO so
wo do “kolby ponurnmj Wﬂﬂ S O 3
sieszaés 3 oo d przvgozont\ngo rc:mru wmm n.ms ug
Mr33 R ’
Zohedd = ;sngan, rpz‘:m m:orenny rnbpen. Bn mw mmn: lﬂﬁ o™
oamurzvc pipety 10 ea” rozﬂnm mﬂmp pﬁhuu;np )
{Zo4ed0), dopeknif . wode wo kresky 1 wysseszad. 3 o t-k_ przv-_
- goTOWEN®ED rozTwoTy eﬂpﬂhﬂl 0,005 lg Hngo‘. C e
24,42 = kWas atn:ozz (Hnoa) rogtwor W, A2 ea” kmepn lzotoungo ez.d.a.
- {1.42) conierzyé do kelby pmtafml!j ;non R ! uzupal:n:.é md&
dwukrotnie dyprylowanp o kronn. Ll et y
Z 4,43 =~ chlorek .bdn {Nel) roztwdr IIZDI‘GM ;mbtmw.-w kulb:l.c
' pouiarpu:] 1000 cl3 rozpuscit W wotdiie dmkratn!.t dutylonamj
1,B858 g chlorku nndpmgo. uprzednio wpriznnogo teupautu-
rze 673 + 723 K {400 & . 450°C) do staled mesy, uzupeinié wody:
destylomang do kreski 1 dokisdnie. mieazqé. i ola tak’ przvgo-i
towanege TozZtwory odpomdn 4.8g anD. antuér nnlazy przachu-r
uywac w.naczyniach z. poli.qrylanu. : : :
Zod, 44 = chlorok aodowy, roztwor wzorcowy robbczy. Da kglby po-sarom;j
] pojunmée!. 200 ¢.3 odmierzyé dokiadnie - 20 CR™ roztwory wzors
comego pndauwouago chlurku aodomgn (2.3 .43}. uzupelnic do .
kreaki wody dmkrotnio doatylnmmg i nynhezn’:, :. c- tego roz-
tworu odpowisda 0,1 ng Naz . ' ; : : .
Z.4s45 = chlorek potesowy {Ktl), roztubr uzorcnwy poduanony. 1 5333 g
' chlorku potaaongo {KCL. cz.d.a.) wyprazyé do stelej masy w tems
peraturze 673 = 723 Kk (400 & 450°c). rozpuénié nawadzie dwi=
krotnie dutylonanaj - kolh:ie ponurunj 2000, R, uzupeknic
wodg dastylomna do kreski i nyn'.teszac. 1 cm” tugu roztworu -
odpowisia 1 mg Kzo. Roztwdr nalnzy przechonymc w naczyni.ach
z polistylenu.
Zo,4,46 = chiorak potnm, roztwér uzornnw roboczy. Do kolby poniaromj

eebiounid, romniant Sasite

200 “3 oduiorzy: 20 ma roztworu nzurconngn pndaumwego I

(Z,4,45), uzupelnié wodg destylowang do kreeks. 1 nymieszac. -
! l.‘.la tego. roztworu odpowiada 0,1 &g KZO.

Zo4.47 = chlorek barowy (Bat:'.'.2 . 2H20) cZediBe, roztuér B 5%. 100 g chlon

- ku barowsgo rezpuécic w nodzie. uzupelru.c nedg dn 1000 cm
i przaopczyc.

Z.4,48 - 8lsrczsn potasowy (xzsu ) cz.d.a. anwécic " wodzio 0.5 g
piarczanu potasowego i uzupotnié wods do objetodci reztwory
1000 oo . 10 ci® toge roztworu odpowisde 0,008 g siarczanu
barowego,.

- e — s Ak

e

28,48 =
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adexgynnik unbd.no-y. 54,0 g azotanu nonu-ago “(NH 03):'c'z.d.|.

[ 52,8 g kwesu cytrynowego (CgH g0y » M 50) cZ.dae. aruz 68pg moli--
. bdentaru awonowego [ (NH, )sﬂo70u . 4H20]=z.d.u. ‘Trozpudeld

‘w 1360 ca wody i dodaé do roztwoiu otrzymansge przez Zmiesza=
‘nié 253 cns lmnu nzmouugo ez.d.a. {1,39) 1 310 cad, wody, Do-
‘daé kﬂ.k; l:mpe.‘l. mayconngo roztwory fouforlnu dwuamonnmge
[(NH )ZHPD4]=2.§I... -~ ce;u_wklaru_unia roztworu, Nastgpnie ;
roztwér Bgrz'aé do wrzenis & ut'rzym)mé w.stante wrzenia przez
10 n:l.nut. po czym pozostunic roztwér przez !.2 godzin do wkla-

: l'ouan:l.a. ‘Kiarowany roztwér przochouymc " butclc- z ciannego .

Z.4.50 =

szhh. zsc;l-nmje on: trwaluéé przaz p:l.ec -uaucy.,
nklin:l.k q!.elzlny. Dtrzynuj. mig nr:az znieészanie dwu roztwordw
A LB, Roztwir ton ltowje t:l.e " propurc,ji 0.5 cl3 na 100 cm3 ’
linnczkommgo raztmru. S '

. Roztwér A, Odwazyé 0,1 g uzoﬂd.oni. fonolomj (ciguuoss) vakai-

Z.4,51 -

niks - routrzoé w lotdzl.orzu z 10 e 0,1 N roztworu wodoro-
tlanku todmngo. Nestepnie splukujge md. przonudc do kolby -
pomisrows} 250 .ca® 4 rozeieficzyé 0,1 N hndorothnk:l.u aodowyn
i uod. do objﬂ:oic!. okoto 240 Gls tek, aby uzynkuc cznrmna
zub-rwinnu. anrondué pH .roztworu do wertodci 7,5 za pomo-
co 0,2 N roztlloru kmsu autougo i dopolnié uad. deo kreakt.
Pomiaru pH dokommé przy ‘udyciu pehlletru. S

Roztwér B, G,1 g blekitu b;o-oty-olomgo (Gz., 28055" S) roze~
trzoé w mozdzisrzu z :I.D e 0,1 N roztworu wodordtlenku sodowe-
go i dalej postgpo-an jek przy przygotowaniu roztworu A,
odczynnik ‘wanada=solibdenowy . Odpatyé 1,25 g metawenadsnu smo-
nowege (NH voai cz.d.l.. rnzpuie:.é w 400 cm® mztmru kwaou
nzutongo R NPV PO WL I Oddzhln!.e rozpu‘cié w 400 =n3 wody.
50 g molibdenianu smonowsge’ [(N )aﬂo7 « 4H 0 ]cz.d.a, Roztwér
-oll.bdonilnn smonowego wled pouol!.. miaszajyc do roztworu metawa—

. nadanu nonougm Pn ezyl uzupo!nié roztmsr md. do oqutuéci
-1000 0-3 i

Z,4,52 ~

Z.‘.m -

fosforan potlww. rcztuér uzorcow podltawow. Odnzyé

0,3836 3 0.00@ g fosforanu potsscwego jednozasadowsgo (!GizFD4)
CZ.dsfis, SUSZONEgo uprzednic przez 1 godzing W remperaturze
1373 k (11200%¢). Odwazke rozpudcié w modzis w kolbie polinrn-
waj 1000 cns. doputn:c wody do krosks i wl:l.anzaé. 1 e-a tak
pPrzygotowanego roztworu odpowiade 0,2 mg P, 205 » ‘ T
fosforan Egtng!y. roztudr wzorcowy roboczy. Do kolby pominro-
we] 1000 ca” odmierzyé 100 ca® FOZtWoru WZorcowegjo podstamows—
go (Z.4.52), uzupeinit wods do kreski i wymieszad,

L e —— e e
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Z.4.54 - odezynnik misszany. 30, g nol:l.bdaniom anonomgo E(N 6"’7”24'
o 4H ojcz.d.a. rozpuécic w wodzie w kolbie poliamvaj o po=
‘jemnodci. 500 cna i dopeinié wedg do kronir.:.. Oddziulnie. W kol=.
bie 250 cma. przygntolrat'.' ruztuér mdny 34 g winiany antvlonylo-
~patasowego [ (SbOIKC,H,0; o 1/2 H 20 ] cZ.d.a. Réwnles oddzielnie
w kolbie pomiarowe 50 ca” przygnrowuc roztwir’ undny 2,5 8- Ima-'
su 1-askorb1nmgo (C uaos) cz.d,a. Roztuér ten nnhzy przygo-
towac w. dniu nznaezania. Odezynnik lll.uzany sporzgdza sl.g przlz
zueazanie: 25 cw okoh 10 N ‘rozt Wor: l!.nrkmgn. 10 em” roz~
twory nolibdanianu alonmgo. 10. ua mztmm ‘kwasu’ 1-u|gqrb1m_
~wego, & cll3 roztvmru vd.nd.anu unty-onylo-potlluuogo. Odezym:.k
n:tnzony nalazy przygutonc wdniu oznaczanin. . . Do .

Z.4.55 = fosforan poOtosowWy, - roz’twér uznrcow ro‘uoczy‘ Roztwsr ten przy-
gotowuje sig w spoaéb zalttny od. prza-:.dyumj zn-rtoie:l p:l..-
ciotlenku fonforu. R

. Przy zuartoiel do G, 52 do kolby poulrmj o 1006 cn”

odunrzyé 10 .ca® roztmru nzorcmgn podauunugo (z.2.52),
uzupeinié wodg do kreaki i wynieszaé. 1. Gla tak przygutonanago‘
roztuoru odpowiads. O, 002 lg ons. T .

- Przy zamrtoéu 9205 powyzej 0, 5% do l:olby pnliarollaj 1000 cn
ndniorzyé 30 cla ruztlmr'u WZOr comego podstomaco. uzupoln!.c
undq do kreski 1 mnazae. 1 cns tego rnztuoru odpowuda
0,006 mg P,0.. - :

‘ Roztuory e m:l.ozy przygotonne L] dnlu uznlczaniu.

3

Z5.1 = chloral: barouy (a.c;z - 2I-l.‘,0). Przygonm:lo n!.q ‘jak Z.4.47.
Z.5.2 = czerwieti metylowa (615"'1602"3)' mkaznik: 0,1% roztwdrallkuho-
lowy., 1 g czerwieni motylowe] rozpuszéza sie¢ w DO en” 96%
alknhulu oty.'l.nmgo (GZHSOH):; Objgtoéé roztworu uzupetnu sig
uodq dostylonng do 1000 em™,
2.5.3 - mieszanine Eschki, 2 cz¢dci wagomwe tlanku magnezowsgo (MgD)
cz.d.a. misszs siQ dolthdn:la z 1 czgécia wagowg bezwodnego we=
glanu sodowsgo {N.zcﬂa) cz,d,a. lub potlsomgo (choal ¢z d.8,
HMisszanins powinna prz-:hodzi.é przoz n:l.to o oczk-ch I:uadruto-
. ‘wych & wynisrze 0,2 =R, -
Z.6,4 = sisfczan potesowy (K,50,), roztllér. Przygoto-ujo lu Jak Z.¢.4B.
Z.5.5 =~ czarwiefi metylowa (c“ 1502Na). nkatnik; 0, :I.% roztwﬁr alkohole-
~ wy. Przygotowuje sig jok Z,6.2. : :
Z,5.6 = wekaznik n:.nznny. l&téry skhdn sig z réwnych objctoéci roztwo=
ra A3 Bn -
Roztwér A, 0,125 g ezunmna -etyhn:. {c
rozpuszcza 3ig w &0 “3 96% slkoholu _utylo-gn (G

15 2H:,,) uukatnl.ka
OH).. Otrzy=

3
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mang objgtodé uzupeinis sip wody destylowang do 100 ua.
Roztwér B, 0,083 g bl:qlcgm metylenowego (G, H, N6 C1Y wekazniks
rozpuszcza sig w 100 on” 96% alkeholuy otylowago (C OH)a Otrzyma-

nyk roztwir mlezy przechownaé w naczyniu nykonanyn Z clemnego
szkia. )

:.:.; - chlnrakﬁbarow leu:l::l2 o« 2H 0). Przygntonuja slg jak Z.4,47,
+8 = czerwieh metylowa (015 15“2"3)' wekainik; ©0,1% roztwér alkoho-
lowy, Przygotolu:,c sie Jak Z.5.2, :
Z2.6.9 - siarczan potasowy (xzsu 1. roztwor, Przygotonujo slg jak 2.4.48,
Z45+10 = czerwied metylows (casﬂiso Ny, nskainik; 0.1% roztwér alkoho-
lowy, Przygol:owuje sie Jak Z.6.2. . .
2.5.11 = wikainik mieszany skhdaJ ey sic z roztmru AilBE, Przygotowuje
. a';l, J.k Z.E-ﬁ.
Z4+5,12 ~ chlorek barowy (BaCJ.z . zazu). nkozo 8 S% roztwér. Pr‘zygotnm;je
eie Jak Z.4,47,
Z.6.13 = czerwieh metylowa (315 1505 3). mk-zn:l.k; 0 1% roztmir alkoho-
1ow. Przygotoch sig jak 2,5,2. .
Z,5.14 = kwas solny (HCI) cz.d.a. {1,18), roztwér rozclahczony {42 «
. + 1000) oraz oko!o 20=-procantowy roztwér: B20 oo kwasy solnegoe
_ {3,18) vzupsinis sig do 1000 ond wodg destylowang.
2.5.;5 = (siarczan potuowy (xzso ). raztm&r. Przygotouujc sie jak
o Z.4.48.
Z.5:16 ~ chlorek" bnrm_l! (Bnclz . 2!-! 0). 8, 5% roztm‘:r. Przygotowu;]e sie
Jek Z.4,47,
Z2.5.17 ~ czerwied metylowa (c15 1502N3), mknzm.k; o 1-pmeantowy roz=
twir, Przygotowuje eig jek 2,5,2, .
Z,5.18 = knas ' azotowy (HNOa) (1,42), okoilo 17% roztwér. 180 cm® kwasy
-azotowsgo (1,42) cz.d.a.. rozc:aﬁcza nie wodg dsstylonana do
objetedci 1000 P . .
kwes solny {HC1), 10-procantow roztwér, 250 ca® kwasu solnsgo
cZed.a, rozcieﬁcza &sle wody destylowang do objetodc1 1000 cn® .
Zus5.20 = sinrczan potasowy (K2304). reztwér, Pnygotonuje sl¢ jak Z.4.48,
Z,8.21 - chlorek cynawy (Srlt‘::!.2 s 2Hy0) cz.d.a., roztwér, 125 g chlorku
Cynawego rozpusicze sig w 100 cn3 kwasu Bolnego (1,18} cz.d.a,
Roztwér chlodzi aile 1 uzupulnia wodg deatylomne do objgtoéci
3
1000 CR
Z,5,22 = chlorek rteciowy (Hgsz cz.d.a.. roztwdr. 70 @ chlorku rtegcir-
wego rozpuszcza ale na goreco w 1000 an® wody destylowanej,

Z,5,19




a4
2.5.23 - dmchroai-n potetu (Izcrzﬂﬁ.. 0,08 N roztﬁr. : c4517 g duchro=
‘mianu potesy ‘cz.ding rozpuwcu uc t wodzu dutylom;. n na=

.' stepnis ‘uzipednia- do 1000 e-a. S

2.5.24 - dmfiﬂhniﬂl (Cﬂﬂnﬂ) ez.d.l-, ruztlidrr. 1 (3 dwf-nyunmy
. rozpusz:za -u »-300 - c- kmn uarl:ongo (sto4) c:.d.a.

- (a,88), T o L : :
z.s.zs = kwae- azotoﬂ (HMD ) Przygotomjc sig jak 2,8,18.
Z.5.26 ~ kwas solny (Hcl), oltel:o zmprouontoq foztiér., 520 o lmuu
"_'solnugn cz.d.n. rozcitﬂczn EITR vndg duwlunng 'de 1000 e,
Z,5.27 ~ roztwir - Panny-Kmpa. 180 ‘ca” kwasu ortnfo-foromn {Ha ‘)

C o czedeme (1,72) mistam ez 150 ta® kmesu -hrkmgo éz.d;n._"_
"' (1,84) . ‘Nastepnie. uk tmuny rozms' doputnu aln. do :Looo cE
. wodg destylomany, . | el
Z.5.28 - ohlorek ielazowy uuodni.ony (Focla L) BHzlﬂ nz.d..
" 12 g ehlorku tolaznngo ‘rozpuszcza sig .w wodzis. doatylomnnj
i uzupol‘,n:l.- do ob].tote:. 1000 cls. Nulazy ozn-ezyé miang tak
otrzymanego roztmru. ‘W zvn.azku 'z tym; do knlhy stbtknuaj [ po-
jeanofci 300 “3 daje siQ 50 cl3 reztmi"u ehlorku zulazongo. N
3 ce® 10=procentonego roztwory kwuu solnago. (Ht:l) 1 3'g jodku
potasu (1D} cz.d.a, Po w-iuzon!.u TORtwiru pozostawia sie go
przez okras 30 minut 'w uinnyn siejscu. Po tym czesid wydzise:
-lony: Jod nilruczkujo sig 0,1 N i'oztmrun t:l.oaurczlnu sodowago,
dodnjpc ppd Ir.onuc lﬂ.araezkowmu 1 “3 o,s-procantmgn roz-
L twory akrobi. g O : .
Migno roztworu- ehlorku 2-1lzomgc (f) » przel:i.czsn:l.u na ip-
hzo (Fn) oblicza 11' ze pouoca mru: FO S
\rr2 . o.nossss S e
——_v——— 9/0.

gdzl.u va - ohj.tnéé o 1K roz:nru :muinr:z.nu -odon-go. uzy-
‘ta do u:l.nr-r.zkolnn:l.n. cns. K .

;- obiqtuié rozsworu podotm-lgo chlorku .tolnznuqo.
©o 5T pobifene do eznsczenis; on,

i ,:j.-ﬁ;m = 1yEzbe grhndu 2el 'Imbr. edpnnhdn 1 en3

' L 8,1 N roxtwery u.cfs yroaany »duugo. g/cla.
z.‘sl._zls - mmmuﬁ -ewlum tc,_a z"a" m:zn:k. 0; :m mztuer. Przy-
RS - -getomuie sig th ZuB.2s L :
2.5.30 ~ kwas salicylowy (C.H.0;) caedons 1 rozEwer lllﬂ:hnlouy. 50 g k-

ETH lpluylougo nalezy dodeé do 100 ena sa-proeomnngo alkoho-

© - " iy wtylowsgo (CFUNG ) PR L
_2.5.31 - kwas, -zotﬂ (Hmaj Przygotom:lo adg uk 2.5 I.B. .
Z2,5432 = Imu IUII‘! (Hcl}. 20% reztwér, Przygotounjt sip jak 2.5.14.

g
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z.s.aa = wersenian. m-ogﬂ tcmh“n nzruz.auzo) i 0.05 M. rozewér, Roz-
" xwér 0,08 " prznotm}o sig w spoidh nntgpu:[(ey. W kolbis -
z wody. ndn:ylom FORpURZCZR LITS 18.51.309 wairssnianu £zediae
L uzupiinie sip do ab;qtolel. . 1000 ”3_ thzy oznsczyé miano -
uge rutuoru. w :-ualm z tyn. dp I:olbx L) po:lnnotc:l. 300 “3'
dodq;lc sigs 25 e-a ehlerl:u znhmgc. 1 8 ngduarcznnu anonu,
wody mmlno do mt;phnh bﬂml!nm nbnrnunu. 5 cma
kwesu_solnego I.N. ;00 cn™ wody'. uthninna; tnper:turzo 353 K
(an"c). 0,8 Bla FOZtworu kwasy nh.cylomgb. Tak otrzysany rpz-
Twér- uaruzl:u;o n. -0,08" M roziwores mrnnunn do momentu od-
b-rmonh Lish' do nbam-nu ‘slabo. té}ugo. Po wton-niu nura-.
-.-xkom.'l.o. do__roztmru dndl;[- s19:0,6 g nuﬂc;hrezmu amony oraz
T § "imgb. 3.2011 wutgpi z.lur—-
zeze,. donuroezkoluo roztworem
urumunu udmgo. m.mn 0,05 rl feztmru werBanisnu dwsado-
mga “:.j. " pmluz-n:l.u iu z.llzb (Fh) obliczs 8ig za pomocy

gdziu f - miano rnztmru podcnmngo. chlork({ *-1azomgo.
" prnluzunzu na bhm, g/e-a. e
V - nﬁjgtoéé 0,05 M. ro:tmru mrsenilnu dllusodmgn uty-»
ta do -nreezkonnu. Gla. . :
26w obgctoic roztworu podntumuqo. chlnrku zalaznmngo,
" CR )
nozta&r weruru.-nu nal-zy przachouync " nqn;ynuqh ndparnych
na dziatanie- ulk.nun. L co
Z.5.34 .= 1,4=diokesn (C H ,05) cz.d.a.. m.lny od nadtlunk.m i oczyszeze-'
ny (tnporaturo wrzenia 374 ¥ 375 K {102 = 102°&)-,

Spﬂm!m:lo czystodc:. d:oksmu.

1. Dbn:noéé nadthnkbw L R

10 b- .diokeant n:l.asza sig ﬂnktndnu z 4 om® SX roztwory. jodku
::cotuonago (cz.d.n.). I:tliry zqmora niewulkq 1lddé skrobi, Tek
:,_pr:vgotonny roztwir pnaonma sig'w ‘Glemnym misjscu przez
okres 18 minut,. a-un roxtwir pr:.yb!.lr- kolar niebieski, éwiad=-
€2y to O tym, 2o znaiduj. sig. w dioksanis nadtlenki.. Intansyw-

- noéé- z.blru:lem.a Jest nropprcjnnulnq do ilogci nadtlenkaw. L

Z. Cbscnodé nlﬂahydu octowago § acetoli [
_no objotnéei 18 ena ds.okaanu nilety :Iodaé 5 g uodorotlenku ptre-
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tasowego (cz.d.a.). Po wymieszaniu pozostawis sig roztwédr w
ciemnyn miejécb przez okres 1 godziny. Jezeli dioksan zawiera
aldehyd octowy i pochodne scetolu, wéwczas nastgpi zmiana barwy
wodorotlanku potasowego i dioksanu,

3, Obecnosé wody . : , )

Do objetosci 10 cm° dicksanu nalezy dodaé kilka ziarn wodoro=
tlenkuy wapniowego (cz.). Jezeli wydzielaje sig pecharzyki wo-
doru, éwiadczy to o obecnofci wody,. Intensywnodd wydzielanis sig
wodoru $wiadczy o ilodci wody zawarte] w diokaania.

4. Zdolnodé reagowania z sodem

W przypadku’ gdy dickssn zewiera mato zaniaezyszezaﬁ wéwczas

do probéwki zgwierajace] 5 cns dioksanu dodeje sig kawalek -
talicznego eodu. Bardzo powana\reakc;p z dioksanen éwiadczy .
o makym zenisczyszczeniu dioksanu., Reskojs gualtdma. w nyhiku
ktérej pbuataja brunatny osad, éwiadczy o znactnyn_zanieezy-
szczeniu dioksanu.

OCZYSZCZANIE DIOKSANY

1.%4uﬁmuduhmnnhzmuuwummy

Dicksan, ktéry zawisra tylko‘hioanéan 1lo8¢ nadtlenkdw, jest
malo zanieczyszczony . Dioksan ogrzewa sig do wrzenis z kewatkemi
sodu metalicznego ped chiodnice tak dluéb. az zaniknie reakcja
z sodem, Po zakoficzaniu reskcji powinno w kolbis pozostaé kilka
kuleczek sodu, ktéry nie przeresgowal z dioksanem. Wowczes na-
lezy oddestylowsé dioksen do odbieralnika, ktéry musi byc zBe-
bazpieczony przed dostepem wilgoci powietrza. Zbiera sig frak-
cle o temparsturze wrzenia 374 = 375 K (101-102°c). Oczynzczn-
ny dickssn przachowuje sie w naczyniu ktére zawiera nlowtelkg
ilodé spdu metalicznego. : i o

2. Uczyezozanie dioksanu érednie zanieczyszezonogo

Dioksan, ktory zewiers wode 1 malg ilodé nadtlankpw. jest dred-
nio zaniscryszczony, Wowczas nalezy do dioksuﬁu de¢ kilkae porcji
wodorotlanky potasowsge (cz.d.e,), wetrzasajsc roztworsm po do-
daniu kezdej poréji. Wodorotlensk potssowy wigze wiec wodg oraz
substencie kwaéne (np. kwasy ksrboksylowe), W przypadku gdy po
dodaniu do dickssinu wodorotlanku potesowsgo 1 wytrzesaniu naste=
puje oddzielenie wodorotlenku potasowego {warstwa dolha), wéw-
czas nalexy roztwér tem usungé, a dioksan (warstwe gérna) dale]
wytrzgapé z wodorstlenkiem potesowym. Nastepnie odegcza sie po-
zostaty woderctlenek potqlbwv. # dioksan oczyszcza sie od ned-
Tlenkdw {patrz oczyszezenis diokssnu maie zenieczyszczonege).

.:u: nnlezy daloj oezyszczac. tak Jak to opiaano w punktach
. 1. N )
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3. Oczyszcznnzp dioknany : ‘bardzo zariecz BECZONBGD .
Dicksan, ktéry zariers wode,
4 kwasy. karbbksyloub Jest bar
dzis diokean nalazy ogrzenuc
z knaae- aqlﬂyl
lezy 1 czgéé obj
'diok.nnu.

nadtlanki, aldshyd octony. -cotdie
dzo. zan!nczyateznny. W takiw ukla-
do - ‘Wrrehis pod chiodnicq zurotnu ’
(1,18} ez.d.l.) przez:3- godziny, Stosowsd na~
& otpdet kwasy - anlnego ns 9 czgdci ohjntoici
roztmoru- nproundza ailg azot rzy u :
Nmstqpniu po oddzielaniu wuratny dulnoj, :;c:ua:v;::r::::osz::



Zalgcznik 1l

POLSKA KLASYFIKACIA WEGLA KAMIENNEGO WEDLUG TYSOMW.

Podstm. k.'l.nyfl-kanji. ‘wegla kemisrnego na typy jeetr ich przydatnoéc
:eehnolcgiczna. Okradla ‘slig jeo wedlug n-otgpujgcych nakaznikdn-
- = zawartodc czgéci lotnych " ueglu w przol:l.czeniu nn stan imhy
i bezpopiolow. ‘
. = zdolriogé lp;lhk-n.ta ozn.cz.nn utodg Rogd.. -
- dylatacis, .
" = wakaznik mlnogo wdylan:l.n.
- c:l.np&o opalmia wuh w przeliczeniu na stan- uuchy i bczpcpialow.
Przy;qto. ze typy: wggla oznnczaé aig bpdzis liczbami duucyfruwmi.
x I:térych piorun oznacxa rodzej paliwa, a druga stopiesi uwgglenie Zo='
1atny od zawartodei czgée:l. letnych, zdolnodci spieksanis 1 dylaetacii.
Wyrdtnik uzupsln:l.a“cy, zalezny od pozoat.lych parnet réw umieszcza sig
o kropce, po wyrézniku podstawowys, .
“Klasyfikacie wedlug. typéw norauje PN-BZ/GB?. Przudstau:l.ono Js
# tabeli II,i.




252

ola grupy wegli !ﬂdnmhnveh ‘4 wysokouwgglonych . uzgodn:.om pro=
jekr systesu kodyfikseji, ktéry e ﬂuzyé ” uarunhoeh tachno:logiczuo-
=przemystowych i handlowych, - L . : DR

Projekt uyetanu opiera #8ig na na-t.puj.cveh par.-etr-ch. ‘a -11c=

= grednia zdolnodé odbicis dwiptls uitrynitu Eo' S,,.i_ :

- wskaznik wolnego- wydymanis s8I, .
- zawartoéc czgéci lotnyeh ff. % nng. w ltlnil ouchy- 1 bezpopio-

towym, . . . A
- charaktaryltyka reflektngranu.‘
- z.wlrtnéc inertynitu I, % obj. * . :
=~ cleplo npal.nil w stanie wilgotnyr bezpopiokonyl Q:f Mﬂlkg.
Wegiel w sylteuio klaiyfikaeji quzla opisuny za ponocg kodu oénio-

cyfrowago. [] ktﬁryn:
- dwie pisrwsze eyfry okroélnjg uakaznik érodnicj zdolnotci odbicin

swistle witrynituy w przedzisiech co 0,2% Eo. : :
- trzecia oyfra kodu okruila uakatn:k uolnago nydylnnia, w przedzia-

iach co 1. K i
- czwarta 1 piata cyfra kodu okraéla znn.rtoéé czgéci lotnych w prza-

dziatach co 2k, -
- aszoate cyfra kodu qkroélu charakteryneykq rafleh:ogranu ng echenatu

{jast w trakcie oprncowenla 1 opiniomania przez Komitat vnqlowy) *
- siddma eyfra okreéla zauartnéc tnertynitu w przedziainch co 10%.

okj. : o
- ¢sea cyfra kodu okratla ciopto epnlanin L] at-nia wilgotnyn bozpo-
piotouyn w przndzia!.nh co ‘2 MIfkge vt T S g T

Projekt niedzynarodouo] klasyfiksejli qulo przod-tawtono w tobuli

II1.2.44

_ Tabele IIT.1.1,

- sucals TIT, 1.1

253

Mipdzynaredowa klasyfikeojs wegle kKamiennego wg typbw. .
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Tabela III. 1 Pt
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Grupe ptarystyczne
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25539412
10155
6100} b

*
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~a7200

sel>

2isl; B

2004
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1]
i

3
r
1
|
¥

+77%

392552,

3954

»33448 § 730

= 1> (7750) '

anle suchym bozpopln?.qm'h?ﬂg. 2

: grup L
-t-tvatyeZno

ntrzynanu przaz polqezonxa '
Pﬁdtw “

R - SRRt
R - SR

211, aoo. 311, (400). (411)

332b, 333, 334

432. 433. 434. 435

o 534, 535)_53ﬁr 535.:“,11-"

592, 533, 632, 633, 732, 733,832 .

).

piolowe]

/g

gotnej bex-

pieple spa-—
1anie sube-
temoji wil-

po
Jt
{kon

. % ;|_.‘ w -It
c!.-pl.cripl lﬂ‘ o [lr.oll.ﬂ‘!)

' 822, 823 -

e

" (szz). (523). szz. szs. 72, 723. |

' (512). (521}, (312). 621, 712, 721, - .

U aaa, 321

- VII -

: _'-(511) su, 711. au. (soo) soo. NI

e

700 aoo, 900

Yabele | . Iil. 1.2

i (212). {312), 321, azz. (aza) 332:._'..-12‘:'
'-{; (4:2). (42:). (422). (423)
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Tabela IXX.2.1/

_Zatacznik IV

PROJEKT STETEMU EO‘DIE'IKAGJI v HDH.'EJ mmmmmm KIASYHKLGJI WEGLA

p.““t” kodu wegls .

H i i R x0T ]
S ] : -n: i : raflsktngram ol ‘Bakres
m' .‘ Xod ) Zekras] Xod] ZakrespKod|  fiodma} . jEnd| Zakres ‘m
=4 "%..-1- Texr 1) vasT gk m‘?:*mf- 'I._S-b.i- _ Q" /taf

; : - ~a8 8O oo.9‘1‘<2'0
jou T 0,400,591 © o 1] >3 : :

smam.s CHARAKTERYSTYCZNYCH. PARAMETROW WEGLA - KAMLENNEGO.
ST I nsPOr.chmn:Kx Pnzm.zczeumms j- s

! - 't 2he £26
ios 0,6040,791 1 .-1'.1.%".i3‘ 36+ (383 1. b it z'.<

IV.!.. Synbols chtrnktlry.tycznych plrnlntrﬁw -lea

Ge PN kllionn;gd
g ; ~ 319 | a6e CaB | ( -79/3.04510) S . : "
08 | 0,80s0,99) 2 '-:a.'zé_‘ - 34 ’.h.“‘ z_ * m?uag_ : |

aystem. oznnczeﬁ polognjpcy nn przyp:l.un.!.u ketdnu mtn:l.ajszanu parame-
: ; tromi oraz mtnnolli llegll okreilon-go syuholu llteromgn obajnujecago
b |40y 5 | 30e {32

ol : Al T 28 4 trz ale-ent vt
12 | 1,301,398 & | By § 30 1300 L3 Y y

T

) ‘ © = znak pmdstamuy podlj.cy nkrét nor-y p-rantru p-luu.
5 i B K} ” RBe (308 5 5 {50e39 . | 6 ) 32¢ {3 ] ! ’
1% ‘rm‘a” ) 34359 ,_ o= g x : :

| = ‘indeks dolny. uzupotn:l.ajeey znnezonh poquh wyrnzonago .lzn-kien
61260 ]7 ‘ e {36 | Podsu-own- S :

i‘ - . 1"‘ P. “°t| 6" ”gl' prz"jetu
L] 2121 3 N ,I,i A ( 3 . 9 30 i ok &

Rl et | et {3 woemi]

= -indeks gérny. 1nforlu;qcy o ntlnie palim, d.'ln ktbrogo podana jéat

- wartodé parametru. -
20 1 an | ke (26 8§ 36e {38 . ‘ Pa u.
18 11,801,997  To7g -

Wyrézniono szedd ntunéu pl.li.wa (oznm:znna 1ndokun gérnyn) ktdrych

. - . Ael >3 % ehlrnktewotyk. podano pon:lzoj. . e ) s

12, 00ex,190 8 i;l;' 22 | e (2R 1o ¢ & ﬂ wegla-oznaczemy = r, jest to atm 2 take zamrtoécig
i.”*, — e S TS ) : . nﬁgnc:\. :I. pop:lolu Jnku posiada nggiel wydobyty. zaladowywany lub utvt~
I‘l" 200,098 9 | 9 ¢ o faoedaay o S R : l:on-nv- S -
[l

{as 2,4002,59] . 18§ 18e C22f:

ang i.: x:zn wgh - oznaczany - a, odnna:l. aie do tnl:inj zawar=
s ) o o . toé”ed. uilgoc:l. ; pop:olu Jake me prébka -nnl:ltyczria doprnuadzona do sta=
- et B P R . '

. nu réwnowagl’ z otasczajgce atmafera.' . e =
_ i, ] . Stan suchy wegla, cznaczany - d, to snn. w ktdryu nggiel nie zawisra
eensmasssse Lt Fesssseneand R - ) s wilgoci catkowitej, ale moze zawiarad wodg kryet.liz-cyjnq. = I
| i L i 1 s kodowariin ohagakt Stan wilgotny 1 bazpopiatowy wggla oznaczeny - af, ulmuny aton wegla
saeanes ssssesuTrE A Proposyoja - )
e d B . . :!.:t!ﬂ H‘““”“::;",.‘: T nie zawiersjacego wilgoci. catkowitej 4 popioiu,
resaceensan 4 T aesssansens ,,,,:,,. ;mmzﬁmm:d. Stan suchy 1 bezpop:l.ol:ony wegle, oznaczany = 'daf, Jut to umowny
vz ;'m.’é ’ S foa] 2e (W ? ‘ ‘ stan wegla nie zewisrajscego wilgoci catkowlite] i popioku,
- 2 ’
et pawe 4 e <2 §

Stan organiczny wedla, oznaczany = o, usowny stan wegla nie zall.tora-
jqcego wilgoni cnl:konito:j 1 substancii mineralnej, -

Pon:lzej ‘podano zostawisnie znakdw pcdstnwuycb uzywunych w-skrypcie;



O thef i
[} l. -I i;' l

SSD‘ E
Se1 . -
BRI -
SI -
Y -
b -
TI_ -
tiy -
Cfrrro=
6K -
X . -
Y -
ty -
‘max -
t: . -
Faax =
Posx =
R -
Roax =
Rasn =

'zmm'toié wilgoci caikowites,

__zmurtoié wilgoci przemijejyce]..

zawartodd wilgoci m _wigglu peud.-trzno-luchy-.
-zawarto#é ‘wilgoci w préboe anelityezney, .

naksynalna qu].noié chkonienia’ w:l.lgncl..

‘zawertodd substancii mineralnej, '
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