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NORMA BRANZOWA BN-82
OCHRONA Sprzet ochrony drég oddechowych 9542-06
DROG Oznaczanie czasu ochronnego
ODDECHOWYCH dziatania elementéow sorpcyjnych
wobec chloropikryn
p ryny Grupa katailcgowa {409
1. WSTEP e

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
czanie czasu ochronnego dziatania wobec chloropikry-
ny elementéw sorpcyjnych w postaci pochtaniaczy. fil-
tropochtaniaczy, wkitadéw pochianiajgcych 1 filtropo-
chlaniajacych wchoczacych w sktad sprzgtu ochrony
drég oddechowych, stosowanego w skazonym $rodo-
wisku powietrznym.

1.2. Zakres stosowania normy. Normg¢ nalezy stoso-
waC przy badaniach odbiorczych elementéw sorpceyj-
nych przeznaczonych do ochrony drég oddechowych
przed chloropikryng lub w badaniach typu dla innych
elementow sorpcyjnych.

1.3. Okreslenia — wg BN-79/9542-02 p. 1.3.11 1.3.2.

2. METODA BADANIA

2.1. Zasada metody polega na przepuszczaniu przez
clement sorpcyjny mieszaniny powietrza 1 chloropikry-
ny (mieszaniny powietrznoparowej) o ustalonym stgze-
niu do czasu zmiany, okre§lonej normg, barwy roztwo-
ru wskaznikowego w pluczce umieszczonej za elemen-
tem pochtaniajgcym.

2.2. Aparatura i przyrzady

a) Aparat przedstawiony schematycznie na rysunku.
w sklad ktérego wchodzy:

— zespol doprowadzajacy powietrze (1), obejmujacy
sprezark¢ powictrzng lub inne Zrédto powietrza (/),
o wydajno$ci ¢co najmniej 62 dm’/min, dwie ptuczki,
z ktérych jedna zawiera watg¢ szklang (2). a druga we-
giel aktywny formowany (3), regulator wilgotnosci skta-
dajacy si¢ z dwoch pluczek (4) i (5) wypetnionych wo-
da destylowang (4) oraz silikazelem nasyconym chlor-
kiem wapnia (5), psychrometr aspiracyjny (6) oraz prze-
plywomierz ptywakowy (Rei) do pomiaru strumienia
objgtosci 30 dm*/min lub 60 dm’/min;

— zesp6t dozujacy chloropikryng (II), obejmujacy
odparowalnik szklany (7) np. wg BN-82/9542-09, rys. 3,
faznig wodng (8) lub termostat (9). reometr {Re») do po-
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Schemat aparatu do badan czasu ochronnego dzatania elemientow
sorpeyjnych wobec chloropikryny

miaru strumicnia obj¢tosci powicirza zapewniajgcego
otrzymanie stgzenia chloropikryny w mieszaninie po-
wietrznoparowej wg 2.7;

— zespdl micszajgcy powictrze z mieszaning powie-
trznoparowg (I11I), obejmujgcy, w przypadku stosowa-
nia do oznaczania st¢zenia chloropikryny w mieszaninie
powietrznoparowej metody nadilenkowej, mieszalnik
(10) oraz dwie pluczki typu Drechsia (/8) 1 (19);

— w przypadku stosowania metody wagowe) do
oznaczania st¢Zzenia chloropikryny w mieszaninie po-
wietrznoparowej. zespét (111) obejmuje wylgcznie mie-
szalmk (10);
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— zesp6t reakcyjny (IV), obejmujacy przeptywomie-
rze plywakowe (Res) i (Res) do pomiaru strumienia
objgtosci mieszaniny powietrznoparowej 15 dm?/min
lub 30 dm?/min, manostat (//) utrzymujacy w apara-
cic stale ci$nienie i odprowadzajacy nadmiar mieszani-
ny powietrznoparowej do wyciagu (/2) przez zabezpie-
czenie np. pochtaniacz chloropikryny oraz, w zaleznosci
od przeznaczenia, 2 pojemniki metalowe (/3) i (/4) do
umocowania wkladéw pochtaniajacych lub filtropochta-
niajacych lub zaciski (1/3) i (/4) do umocowania filtro-
pochtaniaczy lub pochianiaczy; -

— zespot do oznaczania momentu przebicia chloropi-
kryny (V), obejmujacy rurowy piec oporowy Marscha
(15) z regulacjg temperatury w zakresie 700 < 1000 °C,
dwa reometry (Res) i (Res) do pomiaru strumienia
objgtosci mieszaniny powietrznoparowej 1,5 dm?/min
oraz dwie pluczki typu Drechsla (16) i (I7) zawieraja-
ce roztwor wskaznikowy.

b) Czasomierz np. sekundomierz.

¢) Butla Mariotte’a pojemnosci 5 dm?.

d) Rotametry o zakresach pomiarowych od 20 do
240 dm’/h, od 500 do 3000 dm’/h i od 3000 do
5000 dm/h.

e) Gazomierz mokry o zakresie pomiarowym od 500

do 5000 dm®/h.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Skrobia stabilizowana: 1,5 g skrobi rozpuscic¢
w 20 cm’® zimnej wody destylowanej i wlaé do 300 cm?
wrzacej wody destylownej, gotowac przez | — 2 min.
Po ostygnigciu dodaé¢ 0,45 g jodku potasowego oraz
4 cm’ jodku potasowo-rtgciowego przygotowanego
z 2,5 g jodku rtgciowego cz.d.a. oraz 2,5 g jodku po-
tasowego cz.d.a., rozpuszczonego w 100 cm® wody des-
tylowanej.

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

Czutos¢ wskaznika wynosi okoto 0,002 mg chloropi-
kryny w pluczce zawierajacej 20 cm?® roztworu wskaz-
nikowego.

Roztwor jodku potasowego 0,IN nalezy przygotowaé
rozpuszczajac 16,69 g jodku potasowego w 1 dm® wo-
dy destylowane;.

c) Chlorek wapnia (CaCl,) cz.d.a.

d) Chloropikryna (CCI3NO,) cz.

e) Kwas siarkowy (H2SO4) (1,25) cz.d.a.

f) Oranz metylowy (CisH.4O:N;SNa) — roztwédr
wodny 0,1-procentowy wskazZnik.

g) Silikazel granulowany.

h) Wegiel aktywny formowany —
C-97554.

wg PN-79/

2.4. Skalowanie reometréw polega na pomiarze roz-
nicy wysokosci stupka cieczy reometrycznej w zalez-
nosci od strumienia objeto$ci powietrza przeptywajgcego
przez kapilar¢. Reometr (Rez) nalezy cechowaé przy
uzyciu butli Mariotte’a. Skalowanie pozostatych reome-
tréw nalezy wykona¢ za pomoca zalegalizowanego ro-

tametru lub gazomierza mokrego o dokladnosci wska-
zan 30,015 dm?/min.

W czasie skalowania nalezy zachowad nastgpujace
warunki:

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

b) temperatura powietrza przeptywajacego przez kapi-
lare reometru i temperaiura otoczenia powinny by<
jednakowe 1 wynosi¢ 20 2 °C,

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

d) wyniki skalowania nalezy przedstawi¢ graficznie
na papierze milimetrowym, umieszczajgc na osi rzed-
nych ilo$ci przeplywajacego powictrza w dm*/min, a na
osi odcigtych roznicg pozioméw stupka cieczy reome-
trycznej] w mm,

¢) jako ciecz reometryczng nalezy stosowal kwas
siarkowy (1,25) zabarwiony oranzem metylowym
wg 2.31),

f) réznica poziomdw cieczy reometrycznej, przy stru-
mieniu obj¢tosci powietrza wlasciwym dla danego ele-
mentu sorpcyjnego, powinna wynosi¢ nie mniej niz
80 mm i nie wigcej niz 220 mm.

Jezeli pomiary wykazuja inne wychylenie, nalezy
zmienié¢ kapilarg. Po osiggnigciu powtarzajacych si¢ wy-
nikOw nalezy sporzadzi¢ metryk¢ aparatu, zawierajaca
réznicg pozioméw stupkoéw cieczy:

— w przeptywomierzu ptywakowym (Re,) wlasciwa
dla osiagnigcia strumienia objgtosci mieszaniny po-
wietrza i chloropikryny (zgodnie z wykresem),

— w,reometrze (Rez) whasciwa dla osiagnigcia stg-
zenia chloropikryny w mieszaninie w granicach
5 30,5 mg/dm? dia wkladéw pochianiajacych i filtro-
pochtaniajcych i 34,2 +1,7 mg/dm’® dla pochtaniaczy
i filtropochtaniaczy.

Do metryki nalezy dotaczy¢ wykresy skalowania reo-
metréw.

Skalowanie reometrow nalezy przeprowadza¢ co naj-
mniej raz w miesigcu, nanoszac odpowiednie poprawki
na wykresach i w metryce.

2.5. Przygotowanie aparatury. Zestawi¢ aparaturg wg
rysunku. Podlgczy¢ odparowalnik (7) napetniony do
3/4 objetoéci chloropikryng wg 2.3d). Sprawdzié szczel-
no$¢ aparatury za pomoca np. butli Mariotte’a, podia-
czajac ja przed jedna z ptuczek np. (/7), przy rdwnoczes-
nym zamknigciu ptuczki (16). Przy pomiarze szczelnosci
nalezy odcigé Zrédto powietrza (/), odparowalnik (7)
za pomoca kurkdéw (K7), (Ks), oraz zamknaé kurki
(K1) (K1) 1 (K15). Kurki (K10} i (K12) nalezy postawic
w polozeniu, jakie maja podczas oznaczania czasu
ochronnego dziatania. Pozostale w aparaturze kurki
nalezy otworzy¢. Aparatur¢ nalezy uwazac za szczelng,
jezeli po otworzeniu butli Mariotte’a 1 po ustaleniu sig¢
stanu réwnowagi, brak bedzie wycieku wody.

Po sprawdzeniu szczelno$ci aparatury wlaczy¢ ter-
mostat lub lazni¢ wodng o zakresie temperatur
20 + 30 °C z doktadnoscig %1 °C i po 15 min, w cza-
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sie w ktérym nastgpuje wyrOwnanie temperatury w od-
parowalniku 1 termostacie, uruchomié Zrédto powie-
trza (/).

Regulujgc zaciskiem lub kurkiem (X,) oraz kurkami
(Ks), (Kis), (Kq) 1 (K1) ustali¢ wg reometru (Re:) oraz
przeptywomierzy ptywakowych (Re1) i (Res) odpowied-
nig ilos¢ powietrza przeptywajacego przez aparat.

Po 5 min odczyta¢ roznicg temperatur powietrza na
psychrometrze (6) i na tej podstawie odczytaé z tablic
wilgotne$¢ powietrza wewnatrz aparatu. Pokrgcajac od-
powiednio kurkami (K3), (K3) i (K4) ustali¢ poziom wil-
gotnodci do wartos$ci wg 2.7.c).

2.6. Oznaczanie stezenia chloropikryny w mieszaninie
powietrznoparowej

2.6.1. Rodzaje metod badan. Norma obejmuje dwie
metody oznaczania st¢zenia chloropikryny w mieszani-
nie powietrznoparowej:

a) metod¢ nadtlenkowas,

b) metod¢ wagows.

2.6.2. Zakres stosowania metod. Metode nadtlenkowa
zaleca si¢ stosowa¢ podezas pemiaréw diugich czasow
ochronnego dziatania elementéw sorpcyjnych wobec
chloropikryny. Metoda ta pezwala na uchwycenie
ewentualnych wahan stgzenia chloropikryny w miesza-
ninie powietrznoparowej, wystepujacych podczas ozna-
czania czasu ochronnego dzialania elementéw sorpcyj-
nych. Metod¢ wagowa zaleca si¢ stosowac podczas po-
miaréw kroétkich czaséw ochronnego dziatania elemen-
tow sorpcyjnych wobec chloropikryny, poniewaz nie
pozwala ona na uchwycenie ewentualnych wahan st¢ze-
nia chloropikryny w mieszaninie powietrznoparowej,
wystepujacych podczas oznaczania czasu ochronnego
dzialania elementéw sorpcyjnych.

2.6.3. Metoda nadtlenkowa

2.6.3.1. Zasada metody polega na absorpcji w roz-
tworze alkoholu etylowego par chloropikryny, roztoze-
niu zaabsorbowanej chloropikryny nadtlenkiem sodu
1 nastgpnym oznaczaniu utworzonych jondw chlorko-
wych przez miareczkowanie azotanem srebra w obec-
nosci chromianu potasu. -

2.6.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy, 96-procentowy.

b) Azotan srebra (AgNOs) cz.d.a., roztwor 0,02N.

¢) Chromian potasu (K:CrQ;), roztwdér nasycony.

d) Fenoloftaleina (C20H1404), roztwér alkoholowy
|-procentowy.

e) Kwas azotowy (HNOs) cz.d.a., roztwér IN.

f) Nadtlenek sodu (Na:0:) cz.d.a., roztwdr l-pro-
centowy.

2.6.3.3. Wykonanie oznaczania. Do dwoch pluczek
typu Drechsla (/8) 1 (/9) wg rysunku nala¢ po 25 cm’®
alkoholu etylowego wg 2.6.3.2a). Napelnione ptuczki
potaczyé ze soba szeregowo i przylaczy¢ z jednej strony
do aparatury przygotowanej wg 2.5a), a z drugiej stro-
ny do butli Mariotte’a wg 2.2c). Otworzy¢ kurki (K7)
1 (Ks) 1 ustali¢ na reometrze (Re;) za pomoca kurka
(Ks) strumien objg¢tosci powietrza pozwalajacy na otrzy-
manie st¢zenia chloropikryny w mieszaninie powietrz-
noparowej wg 2.7b). Nast¢pnie otworzy¢ kurek (Kie)
1 po przepuszczeniu 1 dm? mieszaniny powietrznopa-

rowej przez okoto 10 min zamkna¢ kurck (Kie) i odtg-
czy¢ ptuczki (/8) i (19) od aparatu. Zawarto$¢ ptuczek
przenie$¢ ilosciowo do kolby stozkowej pojemnosci
250 em® 1 dodaé¢ 50 ¢m® roztworu nadtlenku sodu wg
2.6.3.2f). Roztwdr zobojetnié przez miareczkowanie roz-
tworem kwasu azotowego wg 2.6.3.2e) w obecnosci
1 kropli fenoloftaleiny. Nastgpnie doda¢ 2 + 4 kropli
chromianu potasu wg 2.6.3.2¢) i calo$¢ roztworu mia-
reczkowad roztworem azotanu srebra do chwili uzyska-
nia koloru pomaranczowgo.

2.6.3.4. Wykonanie slepej proby. Rownolegle z ozna-
czaniem stezenia chloropikryny w mieszaninie po-
wietrznoparowej, oznaczy¢ zawarto$¢ chlorkéw w od-
czynnikach uzytych w oznaczaniu. W zwigzku z tym
nalezy postgpowac zgodnie z 2.6.3, lecz bez przepusz-
czania mieszaniny powietrza z chloropikryng przez roz-
twor w pluczkach Drechsla.

2.6.3.5. Obliczanie wyniku oznaczania. St¢zenie chlo-
ropikryny w mieszaninie powietrznoparowej (Ci) obli-
czyé w mg/dm' wg wzoru

1,096 (V, - V3)
C, = Vs 2 n
v
w ktorym:
1.096 — masa chloropikryny w mg odpowiadajjca

1 cm? 0,02N roztworu azotanu srebra,

Vi — objgtos¢ SciSle 002N roztworu azotanu
srebra zuzytego do miareczkowania bada-
nego roztworu, cm’,

V., — objgtos¢ Scisle 002N roztworu azotanu
srebra zuzytego do miareczkowania $lepej
proby, cm?,

V' — obj¢tos¢é micszaniny powietrznoparowej po-

branej do analizy, dm’.

2.6.4. Metoda wagowa

2.6.4.1. Zasada metody polega na okresleniu ubytku
masy chloropikryny w odparowalniku w odniesieniu do
objgtosci  powietrza przepuszczanego przez aparat
w ustalonym czasie trwania pomiaru. Ubytek masy
okredla si¢ przez wazenie odparowalnika przed 1 po
pomiarze czasu ochronnego dzialania elementow sorp-
cyjnych wobec chloropikryny.

2.6.4.2. Wykonanie oznaczania. Odparowalnik (7)
zwazy¢ na wadze analityczne] 1 podiaczy¢ do apara-
tury. Uruchomi¢ aparat przygotowany wg 2.5. Otwo-
rzy¢ kurki (Ke), (K7) 1 (Ks) 1 za pomocg kurka (Ks)
oraz reometru Re; ustali¢ strumien objgtosci powietrza
pozwalajacy na otrzymanie st¢zenia chloropikryny
w mieszaninie powietrznoparowej wg 2.7b). Réwno-
cze$nie wlgczy¢ czasomierz i postgpowac dalej wg 2.8,
przepuszczajac mieszaning powietrznoparowa przez
dalszg cze$¢ aparatu. Po uptywie 10 min zamknaé kurki
(K7) i (Ks), wylaczy¢ czasomierz, odlaczy¢ odparowal-
nik od aparatu, doktadnie osuszy¢ migkka Sciereczka
i zwazy¢é wraz ¢ zawarto$cig na wadze analitycznej.
Wazenia wykonywaé¢ z doktadnoscig do 001 g.
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2.6.4.3. Obliczanie wyniku oznaczania. St¢zenic chlo-
ropikryny w mieszaninic powietrznoparowej (C2) obli-
czy¢é w mg/dm® wg wzoru

_ nm, — ms
P A (2)
w ktorym:

mi1 — masa odparowalnika 7z chloropikryng przed
pomiarem, g,

m> — masa odparowalnika z chloropikryna po po-
miarze, g,

t— czas odparowywania, min.,

V3 — strumien objetosci powietrza przeplywajacy
przez reometr (Re;), dm’/min,

Vs — strumien objetoS$ci powietrza przeplywajacy

przez reometr (Rez), dm?/min.

2.7. Warunki oznaczania czasu ochronnego dziatania
elementéw sorpcyjnych wobec chloropikryny sa nastepu-
Jace:

a) strumien objgto$ct mieszaniny powietrznoparowej
przeptywajacej przez pochlaniacz lub filtropochfaniacz
30 10,3 dm*/min, a przez wklad pochlaniajacy i filtro-
pochlaniajacy 15 £0,1 dm?/min.

b) ste¢zenie chloropikryny w mieszaninie powietrzno-
parowe] przepuszczanej przez pochlaniacz lub filtro-
pochtaniacz 8,5 1 mg/dm® i przez wklad pochlania-
jacy i filtropochianiajacy 34,2 +1,7 mg/dm?,

c) wilgotnos¢ wzglgdna mieszaniny powietrznoparo-
wej 50 +2 %,

d) temperatura otoczenia 20 *2 °C.

¢) temperatura mieszaniny powietrznoparowej wska-
zywana przez suchy termometr 20 +2 °C,

f) temperatura tazni wodnej lub termostatu ustawio-
na na zakres temperatur 20 + 30 °C z doktadnodcig
+! °C.

2.8. Wykornanie oznaczania czasu ochronnego dziala-
nia elementéw sorpcyjnych. Oznaczy¢ stgzenie chloro-
pikryny w mieszaninie powietrznoparowej wg 2.6, sto-
sujac aparatur¢ przygotowang wg 2.5. W pojemnikach
metalowych lub w zaciskach (7/3) i (/4) umiesci¢ bada-
ne elementy sorpcyjne. Oznaczanie st¢zenia chloropik-
ryny w mieszaninie powietrznoparowej nalezy przepro-
wadza¢ przed pomiarem, raz w trakcie pomiaru i po
pomiarze czasu ochronnego dziatania, jezeli czas
ochronnego dzialania clementu sorpcyjnego pozwoli na
to.

Po uzyskaniu wymaganego wg 2.7b) st¢zenia chlo-
ropikryny w mieszaninie powietrznoparowej, urucho-
mi¢ sekundomierz i jednocze$nie ustawi¢ kurki (Ko)
1 (K12) w takim potozeniu, aby mieszanina powietrzno-

parowa dostawala si¢ do pojemnikéw metalowych lub
zaciskow (/3) 1 (14). w ktorych umieszczone s3 elemen-
ty sorpeyjne. Kurkami (K'13) t (K14) wyregulowac na reo-
metrze (Res) i (Ree) strumicn obj¢tosci mieszaniny po-
wietrznoparowej do wartosci 1,5 dm3/min. Nast¢pnie
przepuszezaé dalej wyregulowany strumien objetosci
mieszaniny powietrznoparowej przez rurki kwarcowe
umieszczone w piecu Marscha (/5), rozgrzane do tem-
peratury 850 +50 °C, a potem przez ptuczki Drechsla
(16) i (17). w ktérych znajduje si¢ po 25 cm® roztworu
wskaznikowego we 2.3b). Po zabarwieniu si¢ roztworu
wskaznikowego w pluczkach na granatowo, przelgczyé
kurki (K10} 1 (K12), skicrowujge strumiefl mieszaniny po-
wietrznoparowej do wyctagu (/2) przez zabezpieczenie
tj. np. pochianiacz chloropikryny, wylgczajac jedno-
cze$nie czasomicrz. Stosujac metode wagowg do ozna-
czania stgzenia chloropikryny w mieszaninie powietrzno-
parowej nalezy dodatkowo zamkna¢ kurki (K7) 1 (K3s).
(Czas w minutach mierzony od momentu rozpoczgcia
przepuszczania mieszaniny powietrznoparowej przez
clementy sorpcyjne do mormentu przebicia elementu
sorpcyjnego (wystgpicniem granatowego zabarwienia
w ptuczkach (16) 1(17)) jest oznaczanym czasem ochron-
nego dzialania 6, wobec chloropikryny.

2.9. Obliczanie wyniku oznaczania. Uzyskany podczas
oznaczania czas ochronnego dzialania elementu sorp-
cyjnego nalezy przeliczyé na czas 6, ktory uzyskatoby
si¢ przy wymaganym st¢zeniu chloropikryny wg wzoru

gy - Ws‘

Ca &)
w ktérym:

0. — oznaczony czas ochronnego dziatanie elemen-
tu sorpcyjnego, min,

W, — stezenie (Cy) lub (C7) rOwne sredniej arytme-
tycznej st¢zen chloropikryny w mieszaninie
powietrznoparowej uzyskane ze stgZenia chlo-
ropikryny oznaczonego metodqa wagowa
przed 1 po oznaczaniu czasu ochronnego dzia-
fania oraz metoda nadtlenkowa przed, w trak-
cie 1 po oznaczaniu czasu ochronnego dzia-
tania, mg/dm?,

Co — wymagane st¢zenie chloropikryny w mieszani-
nie powietrznoparowej, mg/dm?.

2.10. Wynik oznaczania. Za wynik koncowy oznacza-
nia nalezy przyjgé wynik jednego oznaczania czasu
ochronnego elementu sorpcyjnego wobec
chloropikryny w mieszaninie powietrznoparowej, obli-
czony wg wzoru (3). Wynik oznaczania nalezy podac
7z doktadnoscig do | min.

dziatania

KONIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Glowny Instytut Gornictwa, Katowicce.

2. Normy zwigzane
PN-74/C-97554 Wegiel aktywny formowany

BN-79/9542-02 Sprz¢t ochrony drég oddechowych. Oznaczanie czasu ochronnego dziatania clementdw sorpevinyeh wobee cvjanowodoru

i chlorocyjanu

3. Autorzy projektu normy — dr Marta Rozmarynowicz, mgr inz. Maria Padikowska. inz. Ryszard Lach — Glowny Instytut Gérnictwa.



