UKD 614.898:543.272

NORMA BRANZOWA BN_82
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DROG Oznaczanie czasu ochronnego
ODDECHOWYCH | qzjatania elementow sorpcyjnych
WObeC tlenku aZOtU Grupa katalogowa 1408
1. WSTEP 2. METODA BADANIA

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
czanie czasu ochronnego dziatania wobec tlenkéw azo-
tu elementéw sorpcyjnych, w postaci pochlaniaczy, fil-
tropochtaniaczy, wktadéw pochianiajacych i filtropo-
chianiajacych wchodzacych w sklad sprzetu ochrony
drég oddechowych stosowanego w skazonym $rodo-
wisku powietrznym.

1.2. Zakres stosowania normy. Normg¢ nalezy stoso-
wa¢ przy badaniach qdbiorczych elementéw sorpcyj-
nych przeznaczonych do ochrony drég oddechowych
przed tlenkami azotu lub w badaniach typu dla innych
elementéw sorpcyjnych.

1.3. Okre$lenia — wg BN-79/9542-02 p. 1.3.11 1.3.2.

e

2.1. Zasada metody polega na przepuszczaniu przez
element sorpcyjny miceszaniny powietrza i tlenkéw azo-
tu (mieszaniny powietrznogazowej) o ustalonym stgze-
niu do czasu zmiany, okreslonej normg, barwy odpo-
wiedniego wskaZnika w pluczce umieszczonej za ele-
mentem pochtaniajgcym.

2.2. Aparatura i przyrzady

a) Aparat przedstawiony schematycznie na rysunku,
w sktad ktérego wchodza:

— zespo! doprowadzajacy powietrze (I), obejmujacy
sprezarke powietrzng lub inne Zrédio powietrza (1),
o wydajnodci co najmniej 35 dm*/min, dwie pluczki,
z ktoérych jedna zawiera wate szklang (2), a druga
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wegiel aktywny formowany (3), regulator wilgotnosci

sktadajacy si¢ z dwoch pluczek (4) i (5) wypelionych-

wodg destylowang (4) oraz silikazelem nasyconym
chlorkiem wapnia (5), psychrometr (6) oraz reometr
(Re:) wskazujacy wielko$¢ strumienia objetosci powie-
trza co najmniej do 35 dm?/min;

— zesp6t wytwarzajgco-dozujacy tlenki azotu (II),
obejmujacy pompg ttoczaca (7), o wysokosci podno-
szenia co najmniej 6,66 kPa, cisnieniomierz U — rur-
kowy (8), pozwalajacy mierzy¢ ci$nienie do 5,88 kPa,
aparat Kippa (9) pojemnosci do 2 dm?, manostat (/0)
zabezpieczajacy aparat Kippa przed nieprzewidzianym
~ wzrostem ci$nienia, reometr (Re; ) o zakresie pomia-
rowym_do 0,5 dm*®/min, mieszalnik (/) oraz reometr
(Res) o zakresie pomiarowym od 0 do 10 dm?/min;

— zespOt mieszajacy powietrze z mieszaning powie-
trznogazowg (III), obejmujgcy mieszalnik (/2), dwie
ptuczki typu Drechsla (13) i (/4) z roztworem jodku
potasu wg 2.6.2a) oraz manostat (/5), utrzymujacy
w aparacie stale ciSnienie i odprowadzajacy nadmiar
mieszaniny powietrznogazowej do wyciagu (I15);

— zespot reakcyjny (IV), obejmujacy reometr (Res),
o zakresie pomiarowym od 15 do 35 dm?/min oraz,
zaleznie od przeznaczenia, pojemnik metalowy (/6) do
umocowania wkladu pochtaniajagcego lub filtropochia-
niajgcego lub zacisk (/6) do umocowania pochtaniacza
lub filtropochianiacza;

— zesp6t do wykrywania momentu przebicia tlen-
kéw azotu (V), obejmujacy ptuczke typu Drechsla (17)
oraz reometr (Res), o zakresie pomiarowym od 15
do 35 dm*/min.

b) Czasomierz np. sekundomierz.

c) Butla Mariotte’a pojemnosci 5 dm?.

d) Rotametr o zakresie pomiarowym od 500 do
3000 dm/h.

¢) Gazomierz o zakresie pomiarowym od 500 do
3000 dm?/h.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Skrobia stabilizowana: 1,5 g skrobi rozpuséci¢ w
20 cm® zimne] wody destylowanej i wlaé do 300 cm?
wrzacej wody destylowanej, gotowaé przez 12 min.
" Po ostygnigciu doda¢ 0,45 g jodku potasowego oraz
4 cm® jodku potasowo-rtgciowego przygotowanego z
2,5 g jodku rteciowego cz.d.a. oraz 2,5 g jodku po-
tasowego cz.d.a., rozpuszczonego w 100 cm?® wody des-
tylowane;j.

b) Jodek potasowy (KJ) cz.d.a. i skrobia stabilizo-
wana, roztwor wskaznikowy: 2 cm?® roztworu skrobi
wg poz. a) zmiesza¢ z 8 cm® 0,IN roztworu jodku
potasowego. Otrzymang mieszaning roztworéw uzupet-
ni¢ do 40 cm® woda destylowans.

Czutos¢ wskaznika wynosi okoto 0,001 mg tlenkéw
azotu w pluczce zawierajgcej 20 cm?® roztworu wskaz-
nikowego.

Roztwor jodku potasowego 0,IN nalezy przygotowaé
rozpuszczajgc 16,69 g jodku potasowego w 1 dm?® wody
destylowane;j.

c) Chlorek wapnia (CaCly) cz.d.a.

d) Kwas azotowy (HNOj) (1,2) cz.d.a.

e) Nafta cz.

f) MiedZ cz. w postaci np. granulek.

g) Silikazel granulowany.

h) Sudan 2, wskaZnik barwy.

i) Wegiel aktywny formowany wg PN-79/C-97554.

2.4. Skalowanie reometréw polega na pomiarze r6z-
nicy wysokosci stupka cieczy reometrycznej w zalez-
nosci od strumienia objg¢tosci powietrza przeplywa]a-
cego przez kapilarg. .

Reometr (Re;) nalezy cechowad przy uzycni buth
Mariotte’a. Skalowanie pozostatlych reometréw nalezy
wykonaé za pomoca zalegalizowanego rotametru lub
gazomierza o dokladnosci wskazan +0,015 dm?/min.

W czasie skalowania nalezy zachowaé nastgpujace
warunki:

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

b) temperatura przeplywajacego przez kapilarg reo-
metru powietrza i temperatura otoczenia powinny by¢
jednakowe 1 wynosi¢ 20 £2 °C,

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

d) wyniki skalowania nalezy przedstawi¢ graficznie
na papierze milimetrowym, umieszczajac na osi rzgd-
nych ilosci przeptywajacego powietrza w dm*/min, a na
osi odcietych roznicg poziomoéw shupka cieczy reome-
trycznej] w mm,

e) jako ciecz reometryczng nalezy stosowaé nafte
czysta zabarwionag sudanem 2,

f) réznica poziomdéw cieczy reometrycznej, przy
strumieniu objetosci powietrza wlasciwym dla danego
elementu sorpcyjnego, powinna wynosi¢ nie mniej niz
80 mm i nie wiecej niz 220 mm.

Jezeli pomiary wykazuja inne wychylenie, nalezy
zmieni¢ kapilarg.

Po osiggnieciu powtarzajgcych si¢ wynikOw nalezy
sporzadzi¢ metryke aparatu zawierajaca réznice pozio-
mow stupkdéw cieczy:

— w reometrze (Re;) wiasciwg dla osiagnigcia stru-
mienia objgtosci mieszaniny powietrza 1 tlenkdéw azotu
(zgodnie z wykresem),

— w reometrze (Re;) wladciwa, dla osiagnigcia ste-
zenia tlenk6w azotu w mieszaninie w granicach
9,6 =1 mg/dm’ lub 1,9 £0.1 mg/dm? okreslone dos-
wiadczalnie.

Do metryki nalezy dotgczy¢ wykresy skalowania reo-
metrow.

Skalowanie reometréw nalezy przeprowadzaé co naj-
mniej raz w miesigcu, nanoszgc odpowiednie poprawki
na wykresach i w metryce.

2.5. Przygotowanie aparatury. Zestawi aparaturg wg
rysunku, sktadajaca si¢ z pigciu podstawowych zespo-
16w, potaczonych ze sobg za pomoca wezy odpornych
na dziatanie tlenkéw azotu. Przygotowal do pracy
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aparat Kippa (9) przez wypelnienie go miedzig wg
2.3f) oraz kwasem azotowym wg 2.3d).

Uruchomi¢ Zrédlo powietrza (I) i przez regulacjg
zaciskiem lub kurkiem (K)) ustalié reometrem (Re;)
odpowiednig, 15 lub 30 dm*®/min, ilo§é powietrza prze-
plywajacego przez aparat. Po S min odczytaé réznice
temperatur powietrza na psychometrze (6) i na tej
podstawie podac z tablic wilgotnos¢ wzgledna powie-
trza wewnatrz aparatu. Pokrgcajac odpowiednio kur-
kami (K3), (K3) i (K4) ustali¢ poziom wilgotnosci odpo-
wiadajagcy warunkom oznaczania. Nastgpnie ustawic
kurki (K12) i (K13) tak, aby cala ilo§¢ powietrza mogla
wyptyna¢ do wyciagu (/5') przez zabezpieczenie np.
pochlaniacz tlenkéw azotu. Uruchomié aparat Kippa
(9) przez otwarcie kurkow (Ks) i (Ko) i wlaczy¢ pompe
ttoczaca (7). Po zapoczatkowaniu reakcji w aparacie
Kippa kurkiem (X7), ustali¢ odpowiedni strumient objg-
tosci tlenkéw azotu na reometrze (Re).

W celu zapewnienia stabilnosci strumienia objgtosci
tlenkéw azotu kurkiem (Ko} wytworzy¢é odpowiednie
nadci$nienie w gornej czg$ci aparatu Kippa, kontro-
lowane za pomocg ci$nieniomierza (8).

2.6. Oznaczanie stezenia tlenkdow azotu w mieszaninie
powietrznogazowej

2.6.1. Zasada metody polega na absorpcji w roztwo-
rze jodku potasu tlenkdw azotu, wytworzeniu si¢ w wy-
niku reakcji jodu, miareczkowaniu roztworem tiosiar-
czanu sodu w obecnosci roztworu skrobi jako wskaz-
nika, do odbarwienia si¢ roztworu.

2.6.2. Odczynniki i roztwory :

a) Jodek potasu (KJ) cz.d.a., roztwdr 4-procentowy.

b) Skrobia rozpuszczalna cz.d.a, roztwdér okoto
0,5-procentowy.

¢) Tiosiarczan sodu (Na:S,0; - 5H,0) cz.d.a., roz-
twér 0,05N.

2.6.3. Wykonanie oznaczania. Do dwoch ptuczek ty-
pu Drechsla (/3) i (/4) wg rysunku, nala¢ po 25 cm?
roztworu jodku potasu wg 2.6.2 a). Napelnione plucz-
ki polaczy¢ ze sobag szeregowo i przylaczy¢ z jednej
strony do aparatu przygotowanego wg 2.5, a z dru-
giej strony do butli Mariotte’a wg 2.2 ¢). Otworzyé
kurek (K1) i pobra¢ 1 dm? mieszaniny powietrzno-
gazowej z szybkoscia 100 cm’/min. Zamknaé kurek
(K1), odtaczy¢ pruczki (13) i (14) od aparatu. Zawar-
to§¢ pluczek przenie$¢ iloSciowo do kolby stozkowej
pojemnoséci 30 tm?®, dodaé okolo 0,5 cm’® roztworu
skrobi wg 2.6.2 b) i miareczkowaé 0,05N roztworem
tiosiarczanu sodu wg 2.6.2 ¢) do chwili odbarwienia
sie roztworu.

2.6.4. Obliczanie wyniku oznaczania. St¢zenie tlen-
koéw azotu w mieszaninie powietrznogazowej (C) obli-
czy¢ w mg/dm® wg wzoru

LIS - a
C =
7 (1)
w ktorym:
1,15 — masa dwutlenku azotu w mg odpowiadajgca

1 cm® 0,05N roztworu tiosiarczanu sodu,

a — objetos$¢ sciSle 0,05N roztworu tiosiarczanu
sodu zuzytego do miareczkowania roztworu
w oznaczaniu stezenia tlenkéw azotu w mie-
szaninie powietrznogazowej, cm?,

V — objetos¢ mieszaniny powietrznogazowej po-
branej do analizy, dm’.

2.6.5. Oznaczanie ste¢zenia tlenkéw azotu w miesza-
ninie powietrznogazowej innymi metodami dopuszcza si¢
tylko w przypadkach uzyskiwania tych samych lub
wyzszych dokladnosci pomiaru.

"~ 2.7. Warunki oznaczania czasu ochronnego dziafamia
elementéw sorpcyjnych wobec tlenkéw azotu s3 naste-
pujace:

a) strumien objgtosci mieszaniny powietrznogazowe;j
przeptywajgcej przez pochlaniacz i filtropochtaniacz
30 40,3 dm’/min, a przez wkiad pochianiajacy i fil-
tropochtaniajacy 15 10,15 dm?/min,

b) stezenie tlenkOw azotu w mieszaninie powietrzno-
gazowej przepuszczane] przez pochfamiacz i filtropo-
chianiacz 9,6 1 mg/dm?, a przez wkiady pochlania-
jace i filtropochianiajace 1,9 10,1 mg/dm’, w prze-
liczeniu na dwutlenek azotu,

¢) wilgotno$¢ wzglgdna mieszaniny powietrznogazo-
wej 50 £2 %,

d) temperatura otoczenia 20 *2 °C,

e) temperatura mieszaniny powietrznogazowej wska-
zywana przez suchy termometr psychrometru 20 +2 °C.

2.8. Wykonanie oznaczania czasu ochronnego dziata-
nia elementéw sorpcyjnych wobec tlenkéw azotu. Ozna-
czy¢ stezenia tlenkéw azotu w mieszaninie powietrzno-
gazowe] wg 2.6, stosujac aparaturg przygotowana wg
2.5.

Oznaczanie st¢zenia tlenkéw azotu w mieszaninie
powietrznogazowej nalezy przeprowadza¢ przed pomia-
rem, przynajmniej raz w trakcie pomiaru i po pomia-
rze czasu ochronnego dzialania.

Po uzyskaniu wymaganego wg 2.7 a) strumienia obje-
toSci mieszaniny powietrznogazowej oraz wg 2.7 b)
st¢zenia tlenkOdw azotu w mieszaninie powietrznogazo-
wej ustawi¢ kurek (K;3) w takim polozeniu, aby mie-
szanina powietrznogazowa dostawata si¢ do pojemnika
metalowego (16) lub zacisku (/6"), w ktorych umiesz-

" czone sg elementy sorpcyjne. Kurkiem (Ki4) wyregulo-

waé strumiefi objgtos$ci mieszaniny powietrznogazowej
do wartosci 1,5 £0,1 dm?/min, przechodzacej przez
ptuczk¢ Drechsla. Do phuczki (17) nala¢ 20 cm?® roz-
tworu wskaznikowego wg 2.3 b). Po zabarwieniu sig¢
roztworu wskaznikowego w pluczkach na granatowo
zamkng¢ kurek (Ks) 1 jednoczesnie wylaczy¢ pompe
(7). Nastepnie za pomocg kurka (K3) wylaczyé pojem-
nik (/6) lub zacisk (/6") ze strumienia mieszaniny po-
wietrznogazowej. Po zakonfczeniu oznaczania czasu
ochronnego dziatania elementow sorpcyjnych otworzy¢
kurek (K1) i wylaczy¢ Zrodio powietrza (/), a nastgpnie
zamkng¢ kurek (Ko) i (K7).

Czas mierzony w minutach od momentu rozpoczg-
cia przepuszczania mieszaniny powietrznogazowej przez
element sorpcyjny do momentu przebicia elementu sor-
pcyjnego réwnoznacznego z wystapieniem granatowego
zabarwienia roztworu wskaZznikowego w pluczce
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Drechsla (I7) jest oznaczanym czasem ochronnego
dziatania elementéw sorpcyjnych wobec tlenkow azotu.

2.9. Obliczanie wyniku oznaczania. Uzyskany podczas
oznaczania czas ochronnego dzialania elementu sorp-
cyjnego nalezy przelicza¢ na czas (6), ktory uzyskalo-
by sig przy wymaganym st¢zeniu tlenkow azotu wg
WZOoru

0| : C\‘
6= ——— 2
Co (2
w ktérym:
6, — czas ochronnego dzialania elementu sorpcyj-

nego otrzymany z oznaczania, min,

C; — Srednie arytmetyczne st¢zenie tlenkéw azotu
w mieszaninie powietrznogazowej uzyskane
ze stezenia tlenkow azotu oznaczonego przed,
w trakcie i po oznaczaniu czasu ochronnego
dziatania elementu sorpcyjnego, mg/dm’,

Co — ste¢zenie tlenkOw azotu w mieszaninie powie-
trznogazowej wymagane, mg/dm?.

2.10. Wynik oznaczania. Za wynik koncowy oznacza-

nia czasu ochronnego dziatania jednego elementu sorp-

_cyjnego nalezy przyja¢ wynik jednego oznaczania czasu

ochronnego dziatania elementu sorpcyjnego wobec tlen-
kéw azotu w mieszaninie powietrznogazowej, obliczony
wg wzoru 2.

Wynik oznaczania nalezy podaé z dokladnoscia do
I min.

KONTITEC
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