ZAKLADY NORMA ZAKLADOWA ZN - 02/Z.Ch.

CHEMICZNE ,,Rudniki” SA/
~RUDNIKI” Szklo wodne sodowe 257
SA. PKWiU

24.13.52-40.00

1. WSTEP.

1.1 Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest szkto wodne sodowe bedace roztworem
wodnym krzemianéw sodowych o wzorze Na,O x nSiOs.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Szkto wodne sodowe stosuje sig¢ jako spoiwo w
przemysle odlewniczym, papierniczym, wiokienniczym, jako srodek buforujacy w przemysle
srodkéow myjaco-pioracych, do elektropetryfikacji gruntow, przy produkcji elektrod do
spawaniai do innych cel 6w.

1.3. Okreslenia. Modut molowy szkta wodnego sodowego jest to stosunek molowych
zawartosci SiO, do Na©O.

2. Podzial i oznaczenie.

2.1.Rodzaje. W zaleznosci od wartosci modutu i gestosci oraz innych parametrow
zestawionych w tabeli 1 szkto wodne sodowe kwalifikowane jest narodzaje.
2.2.Przyktad oznaczania szkta wodnego sodowego:

SZKE.O WODNE SODOWE R - 150 ZN - 02/Z.Ch.”Rudniki”SA/ 257

3. Wymagania.

3.1 Wymagania ogélne. Szkto wodne sodowe jest ciecza od postaci klarownej do barwnie
opalizujaceg z szarym odcieniem wiacznie. Intensywnos¢ barwy zalezy od parametrow szkia
w/g p.2.1.

Zatwierdzona przez Dyrektora d/s Technicznych Zaktadow Chemicznych ,,Rudniki” S A. w
dniu 26.11.2002 roku jako norma obowiazujacaw zakresie produkcji od dnia 01.01.2003 roku.
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3.2.Wymagania szczegotowe - wg tab. 1.
Tabelal
Wymagania: Rodzaj:
150 149 145 142 140 137 145M 145S 150S
M odut molowy SiO,/Na,O 1,9:2,1 2,8:3,0 2,4+2,6 2,6+2,8 29:31 3,2+3,4 2,1:23 2,3:2,6 2,2:24
Zawartosé tlenkow
(S10,+Na,0)% niemnig niz 40,0 42,5 39,0 38,0 36,0 35,0 39 42,0 42,0
Gestosé (20°C) g/cm3 1,50 +1,53 149+1,51 |1,45+1,48 1,42+1,45 | 1,40+1,43 | 1,37-+1,40 1,45+1,48 | 1,52 +1,56 1,50 +1,53
Fe, 03 % max 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01
Ca0 % max 0,1 0,1 0,1 01 0,1 0,1 0,1 01 0,1
Subst. nierozp. w H,0 (% max)
-w szklefiltrowanym 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02
-w szkle odstawanym 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
L epkosé¢ dynamiczna (P)
nie mnig niz 1 7 1 1 0,5 1 1 5 1
Wymagania: Rodzaj:
151-1,7 150-2,3 144-2,6 137-3,2 133-3,2 132-3,4 130-3,3
Modut molowy SiO,/Na;,0 1,65:1,85 2,3:2,4 2,6:2,8 3,2:34 3,2:35 | 3,40:350 3,3:34
Zawartosé. tlenkow 42+44 42,0 39,0 35,0 32,0 32,0 29,0
(Si0,+Na,O) % nie mnigj niz
Gestosé (20°C) g/(:m3 151+157 | 1,500+-1,530 | 1,44-+1,47 1,37+1,40 1,33+1,36 | 1,32+1,34 | 1,300+1,330
Fe,0O3 % max 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01
CaO % max 0,1 0,1 0,1 01 0,1 0,1 0,1
Subst. nierozp. w H,0 (% max)
-w szklefiltrowanym 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02
-w szkle odstawanym 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
L epkosé dynamiczna (cP) - 85+120 30+60 20+40
(25°C) i (20°C) (20°C)

Punkt koagulagji 3,8+4,2
SO, [%] 26+28
Na,O [ % ] 15,5+16,5
Fe[ ppm] 50
p-value 4,6-5,0
m-value 5,1+5,5
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Dopuszcza si¢ mozliwosé korekty pojedynczych parametrow i wykonanie oznaczen
analitycznych w/g indywidualnych ustalen z klientem!

4. Pakowanie, przechowywaniei transport.

4.1. Pakowanie. Szkto wodne sodowe nalezy dostarcza¢ w cysternach wyposazonych w
instalacje do ogrzewania wodno-parowego. Mozliwy jest inny rodzaj i wielkos¢ opakowan
transportowych, jezeli zabezpieczaja one jakos¢ produktu i maja wymiary zgodne z szeregiem
wymiarowym opakowan wediug PN-89/0-79021. Odbiorcy indywidualni moga odbierac
produkt w dowolnym wymiarowo opakowaniu jezeli zabezpiecza to jakos¢ produktu i
zapewnia bezpieczny transport w mysl obowiazujacych przepisow RID/ADR.

Na opakowaniu odbiorcy powinien znajdowac Si¢ napis zawierajacy co ngimniej:

e nazwg produktu

nazwe lub znak producenta

date produkcji

oznaczenie wedtug punktu 2.2.

4.2 Przechowywanie. Szkto wodne sodowe w miare mozliwosci nalezy przechowywaé w
opakowaniach szczelnie zamknigtych i petnych.

4.3.Transport. Szkto wodne sodowe mozna przewozi¢ dowolnymi $rodkami transportowymi
w opakowaniach wediug punktu 4.1. W jednostkach transportowych opakowania naezy
zabezpieczy¢ przed przesuwaniem i wzajemnym uszkodzeniem.

5. Badania
5.1.Program badan. - wedtug tabeli 2
Tabela?2
Rodzaj e badan Zakres badan
w/g uzgodnien | Dlakazde partii
Z klientem wyrobu

Sprawdzenie wygladu zewngtrznego + +
Oznaczenie zawartosci tlenku sodowego i krzemowego + +
Pomiar gestosci + +
Oznaczenie zawartosci tlenku zelazowego +

Oznaczenie zawartosci tlenku wapniowego +

Pomiar lepkosci +

Oznaczenie substancji nierozpuszczalnych w wodzie + +
Oznaczenie punktu koagul acji +

Oznaczenie p-value +

Oznaczenie m-value +

Znak + oznacza przeprowadzenie badania parametrul.
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5.2.Wielkos¢ partii. Partie stanowi zawartos¢ jednel cysterny lub zbiornika o taczne
zawartosci najwyzel 60 ton szkta wodnego sodowego jednego gatunku i rodzaju. Partig
produkcyjna dla produktow ciektych konfekcjonowanych w Zaktadzie stanowi catosé
produkcji z jedngl zmiany produkcyjnej. Partic odbioru witasnego klienta stanowi ilosé¢
opakowan stanowiacych jednorazowy odbior.

5.3.Pobieranie probek. Przy pobieraniu probek nalezy stosowac wytyczne PN - 67/C-04500
oraz wewngtrzne instrukcji Laboratorium Zaktadowego d/JL/2/26. W zaleznosci od ilosci
opakowan w partii, nalezy pobra¢ w sposob losowy liczbe opakowan jednostkowych wedtug
tabeli 3.

Tabela3
Liczba opakowan w partii Liczba opakowan z ktorych nalezy pobra¢ probke do badan
do 15 5
16+-25 7
26+63 8
64-160 9

Zawartos¢ kazdeg cysterny lub zbiornika stanowi partie do pobierania probek. Przy
wysytaniu produktu w cysternach probke nalezy pobra¢ osobno z kazdej cysterny i przekazac
do analizy. W zaleznosci od zadan klienta swiadectwo jakosci wystawiane jest dla kazde
cysterny lub sredni wynik dla catel wysytki. Proby produktow z jednej zmiany produkcyjnej
nalezy pobra¢ na koniec zmiany. Probki wyrobéw masowych przy odbiorach wiasnych
klienta nalezy pobiera¢c z opakowan przeznaczonych dla klienta.  Probki z cystern i
zbiornikéw nalezy pobiera¢ probnikiem o dtugosci co ngimnigf 1700 mm wedtug PN-74/C-
60008, a z pozostatych opakowan jednostkowych probnikiem o dtugosci 1000 mm,
zanurzajac zgtebnik do okoto 4/5 wysokosci stupa cieczy. Z kazdego opakowania nalezy
pobra¢ co ngimnigj dwie probki pierwotne o objetosci co ngimnigj 100 ml. Probki pierwotne
nalezy wla¢ do czystego, suchego naczynia o odpowiednigj pojemnosci. Probka ogolna
powinna mie¢ objetos¢ nie mnigjsza niz 0,5 |

Pobieranie i przechowywanie probki laboratoryjnej wedtug PN - 67/C-04500 punkty:
6.1+6.3. Probke do analizy rozjemczej nalezy przechowywa¢ 1 miesiac z wysytki nakrgj i 6
miesiecy z wysyiki na eksport.

5.4.0pis badan.

5.4.1.Sprawdzenie wygladu zewnetrznego. Przeprowadza si¢ nieuzbrojonym okiem na
zgodnos¢ produktu z wymaganiami wedtug punktu 3.1.

5.4.2. Oznaczanie zawartosci tlenku sodowego.

5.4.21. Zasada metody. Metoda polega na odmiareczkowaniu tlenku sodowego
mianowanym roztworem kwasu solnego.
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5.4.2.2. Przygotowanie probki do analizy. 10g badanego szkta wodnego sodowego odwazy¢
w zlewce pojemnosci 150 cm? z doktadnoscia do 0,01g. Rozcienczyé woda do objetosci ~ 50
cm® i zagotowaé do ujednorodnienia roztworu. Po ostudzeniu przeniesé roztwér do kolby o
pojemnosci 500 cm® , uzupetni¢ do kreski woda destylowana i wymieszac.

5.4.2.3..0dczynniki i roztwory.

a) kwas solny cz. d. a - roztwoér 0,5m;

b) oranz metylowy — 0,1% roztwoér wodny.

5.4.2.4. Wykonanie oznaczenia 50 cm” roztworu przygotowanego wedtug punktu 5.4.2.2.
odmierzyé pipeta do zlewki 0 pojemnosci 250 cm?® i miareczkowaé kwasem solnym wobec
oranzu metylowego do zabarwienia cebulkowego. Roztwor w zlewce zachowat do dalszych
Ooznaczen.

Zawartos¢ tlenku sodowego / X1/ obliczy¢ w procentach wg. wzoru:

X1=V x 0,0155x 500 x 100% _ V x 15,5%
mx 50 m

w ktorym:

V - objetosé §cisle 0,5m roztworu kwasu solnego zuzytego do miareczkowania [cm®].

m - odwazka odwazka badanej probki wg. 5.4.2.2. [q].

0,0155 - ilos¢ tlenku sodowego /NayO/ odpowiadajaca 1 cm® scisle 0,5m roztworu kwasu

solnego [g].

5.4.2.5.Wynik. Za wynik nalezy przyjac srednia arytmetyczna z wynikéw co najmnigj dwaoch
oznaczen rézniacych si¢ migdzy soba nie wigcej niz 0 0,5% wyniku mniejszego.

5.4.3.0znaczanie zawartosci krzemionki metoda potencjometryczna.

5.4.3.1. Zasada metody. Do oboj¢tnego roztworu szkta wodnego sodowego dodaje sig fluorku
sodowego i mianowanego roztworu kwasu solnego.
Zgodnie z reakcja:

SO, + 6NaF + 4HCl —> NaSiFs + 4NaCl + 2H>0.

tworzy sie fluorokrzemian sodowy zuzywajac rownowazna ilo$¢ kwasu solnego. Nadmiar
dodanego kwasu odmiareczkowuje sie roztworem wodorotlenku sodowego.
Z ilosci zuzytego kwasu solnego oblicza sie¢ zawartos¢ krzemionki.

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory.

a) Fluorek sodowy cz. d. a. roztwor nasycony:

Odwazy¢ 20 g fluorku sodowego cz. d. a rozpusci¢ w 500 cm® wody, wymieszaé i zostawié
do odstania. Odstany roztwor przelac do pojemnika polietylenowego.

b) Kwas solny cz. d. a. 0,5m roztwor.

¢) Wodorotlenek sodowy cz. d. a 0,5m roztwor.
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5.4.3.3. Aparatura.

a) Potencjometr lub pehametr;
b) Elektroda kombinowana;
¢) Mieszadto mechaniczne.

5.4.3.4. Wykonanie oznaczenia. Do oboj¢tnego roztworu szkta wodnego sodowego, w ktorym
uprzednio oznaczono tlenek sodowy wg. 5.4.2. dodaé z biurety 50 cm® 0,5m roztworu kwasu
solnego i 60 cm® roztworu fluorku sodowego . Nastgpnie, po zanurzeniu elektrod i
uruchomieniu mieszadetka, nadmiar kwasu solnego odmiareczkowa¢ potencjometrycznie
0,5m roztworem wodorotlenku sodowego. Poczatkowo dodawa¢ wodorotlenek sodowy z
biurety porcjami po okoto 1 cm®. Gdy zmiana zabarwienia roztworu z czerwonego na
cebulkowe bedzie wskazywa¢ na bliski  koniec reakcji, dodawaé po 2 krople wodorotlenku
sodowego i obserwowa¢ zmiany potencjatu. Koniec miareczkowania wyznacza ta objetosé
0,5m roztworu wodorotlenku sodowego, przy ktorel po dodaniu 2 kropli tego odczynnika
wystepuje ngjwiekszy skok potencjatu.

W tych samych warunkach i w ten sam sposob przeprowadzi¢ potencjometryczne
miareczkowanie proby $lepej zawierajacej 60 cm?® roztworu fluorku sodowego i 50 cm?® 0,5m
roztworu kwasu solnego.

Zawartos¢ krzemionki /X, / obliczy¢ w procentach wg. wzoru:

V-V, =V,)x 75,

X2: V-V, -V,)x0,0075x 500><100%:
mx 50 m

w ktorym:

m - odwazka badanej probki wg.5.4.2.2., [g]

V- :?bj ¢tos¢ scisle 0,5m roztworu kwasu solnego dodanego do probki badane) w nadmiarze,
[cm]

V; - objetosc scisle 0,5m roztworu wodorotlenku sodowego zuzytego do odmiareczkowania
nadmiaru 0,5m roztworu kwasu solnego, [cm]

V, - roznica miedzy objetoscia scisle 0,5m kwasu solnego a objetoscia scisle 0,5m
wodorotlenku sodowego zuzytego do odmiareczkowania tego kwasu w obecnosci 60 cm®
roztworu fluorku sodowego ( $lepa proba ), [cm’]

0,0075 - ilogé krzemionki /SiO,/ odpowiadajaca 1 cm® scisle 0,5m roztworu kwasu solnego,

[e]

5.4.3.5.Wynik. Zawynik nalezy przyja¢ srednia arytmetyczna z wynikéw co ngjmnigj dwoch
oznaczen rézniacych sie miedzy soba nie wiecgj niz 0 0,5% wyniku mniejszego.

5.4.5. Obliczanie modutu molowego. Modut molowy M obliczy¢ na podstawie
wynikow uzyskanych wg 5.4.2 i 5.4.3. stosujac wzér obliczeniowy:

X
M =2 %1032
Xt

1
w ktorym:
X1 - zawartos¢ tlenku sodowego,[%];
X - zawartos¢ krzemionki,[%0];
1,032 - wspotczynnik przeliczeniowy z jednostek wagowych namole.
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5.4.6. Oznaczanie QeStosCi. Gestos¢ nalezy oznacza¢ areometrem z podziatka
0,001g/cm®. Szkto wodne sodowe po doprowadzeniu do temperatury 20°C wlaé do cylindra
szklanego o pojemnosci 250 cm®. Ciecz nalezy wiewaé ostroznie po sciance cylindra, aby nie
powstaty w niej pecherzyki powietrza. Nastgpnie zanurzy¢ ostroznie areometr i odczyta¢ na
podziatce wartos¢ wedtug gornego menisku. Oznaczenie nalezy wykona¢ szybko, poniewaz
powierzchnia szkta wodnego pokrywa si¢ w krotkim czasie btona utrudniajaca pomiar.

5.4.7.0znaczanie zawartosci zelaza.

5.4.7.1. Zasada metody. Metoda polega na tworzeniu trwalego czerwonego kompleksu Fe** z
2,2’ - dwupirydylem przy pH 2,5 ~ 8,0 i fotometrycznym oznaczeniu jego stezenia.
5.4.7.2.0dczynniki, roztwory i aparatura. - wg normy PN - 81/C - 04521.02 pkt 3.i 4.

5.4.7.3.Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 5 kolb pomiarowych o pojemnosci 100 cm?®
odmierzy¢ kolgino: 0 ;5 ;10 ;15; 20 cm® roztworu wzorcowego, co odpowiada: 0; 0,050;
0,100; 0,150; 0,200 mg Fe, uzupetni¢ objetos¢ woda w kazdej kolbie do 50 cm® i dalgj
postepowac zgodnie z PN - 81/C - 04521.02 pkt 6.

5.4.7.4.Wykonanie oznaczenia .Do kolby pomiarowej o pojemnosci 100 cm® odmierzy¢
pipeta, bezposrednio po przygotowaniu wg. 5.4.2.2., 50 cm® badanego roztworu, zobojetni¢
kwasem solnym i dalgj postepowaé zgodnie z PN - 81/C - 04521.02 pkt 7.

Zawartos¢ zelazaw przeliczeniu na Fe,O3 /X 4/ obliczy¢ w procentach wg wzoru:

_ mx1,4297 x 500 x 100 0% = m><1,4297%

x4
m, x 50 x 1000 m,

w ktorym:

m — zawartos¢ zelaza odczytana ze wskazania spektrof otometru [mg];
m; — odwazka badanego produktu [g];

1,4297 - wspotczynnik przeliczeniowy zelaza na Fe,Os.

5.4.8. Oznaczanie zawartosci tlenku wapniowego.

5.4.8.1.Zasada metody polega na kolorymetrycznym oznaczeniu zmetnienia powstatego w
czasie reakcji jonéw wapnia ze Szczawianem amonowym po uprzednim  usunigciu
krzemionki i zelaza.

5.4.8.2. Odczynniki i roztwory.

a) amoniak cz. d. a., roztwory: 10- i 25-procentowy;

b) czerwien metylowa, roztwor alkoholowy 0,1 procentowy;

c) kwas solny cz. d. a. (d-1,18 g/cm®) i roztwor 1 +1;

d) nasycony roztwor szczawianu amonowego;

€) wzorcowy roztwor wapnia przygotowany wg PN - 81/C - 06500. 1 cm® wzorcowego
roztworu zawieral mg Ca".
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5.4.8.3. Wykonanie oznaczenia. Okoto 5 g badanego szkta wodnego sodowego odwazy¢ w
zamknigtym naczynku z doktadnoscia do 0,1 g. Odwazona probe sptuka¢ goraca woda do
parownic%/ porcelanowej 0 pojemnosci 150 cm®, doda¢ okoto 15 cm® kwasu solnego (d-
1,18g/cm”), odparowa¢ do sucha na tazni piaskowe w temperaturze nie przekraczajacej
120°C. Nastgpnie zwilzyé probke kwasem solnym  (d-1,18g/cm®), sptukaé $cianki
parownicy, ponownie odparowa¢ do sucha i suszy¢ w temperaturze 120°C w ciagu 1h. Do
zawartosci parownicy doda¢ 10 cm?® roztworu kwasu solnego (1 +1) i okoto 70 cm® goracej
wody, zagotowaé i nastgpnie po ostudzeniu przela¢ roztwor wraz z osadem do kolby
pomiarowej pojemnosci 250 cm® i po ostudzeniu do temperatury 20°C dopetni¢ woda do
kreski. Roztwor z kolby przesaczyé przez suchy saczek do suchego naczynia 200 cm®
przesaczu odmierzy¢ pipeta do zlewki o pojemnosci 500 cm®, zagotowaé, doda¢ 10-
procentowego roztworu amoniaku do reakcji stabo alkaliczng ( wobec czerwieni metylowse) )
i pozostawi¢ na 1h w celu skoagulowania osadu, a nastepnie przesaczy¢. Przesacz ( po
oddzieleniu glinu i zelaza ) przenies¢ do kolby pomiarowej o pojemnosci 250 cm® i dopetni¢
woda do kreski. Z kolby pobra¢ 50 cm® roztworu i przenies¢ ilosciowo do zlewki o
pojemnosci 100 cm®, doda¢ 2 cm® 25-procentowego roztworu amoniaku, zagotowas, po czym
doda¢ 5 cm® nasyconego roztworu szczawianu amonowego. Réwnoczesnie z roztworem
badanym przygotowaé roztwér porownawczy w nastepujacy sposob: do kilku zlewek o
pojemnosci 100 cm® odmierzyé po 50 cm® wody destylowandj, doda¢ po 2 cm® 25-
procentowego roztworu amoniaku oraz odpowiednio 5; 4; 3; 2; 1; 0,5 cm® roztworu
wzorcowego wapnia. Zawartosé zlewek zagotowaé i do kazdej zlewki doda¢é po 5 cm®
roztworu szczawianu amonowego. Roztwor badany i roztwory porownawcze odstawi¢ na 1 h,
po czym poroéwnaé zmetnienia.

Zawartos¢ tlenku wapniowego (Xs) obliczy¢ w procentach wg wzoru:

_ax1,4x 250x100 x 250
mx 50 x 200

Xs

w ktorym:

a - ilos¢ wapnia dodanego do roztworu porownawczego wskazujacego jednakowe zmetnienie
Z badana probka, [g];

m - odwazka badanego szkta wodnego, [g];

1,4 - wspotczynnik przeliczeniowy wapnia na tlenek wapnia.

5.4.8.4.Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ srednia arytmetyczna wynikéw co ngimnigj dwoch

oznaczen rézniacych sie miedzy soba najwyzej 0 20% wyniku mniejszego.

5.4.9.Pomiar lepkosci dynamicznej. Pomiar lepkosci dynamicznej_nalezy wykonaé
) lepkosciomierzem Brookfielda zgodnie z instrukcja obstugi zataczona do przyrzadu.

5.4.10. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpuszczalnych w wodzie.

5.4.10.1. Wykonanie oznaczenia. Odwazy¢ 25 g szkta wodnego sodowego z doktadnoscia do
0,1g, rozcienczy¢ woda destylowana do objetosci 250 cm®, ogrzaé do temperatury 80°C
utrzymujac t¢ temperatur¢ w czasie saczenia. Przesaczy¢ roztwor szkia wodnego przez
bezpopiotowy, migkki saczek i przemy¢ goraca woda (o temperaturze 60-80°C ) do zaniku
odczynu alkalicznego (proba z fenoloftaleing) Saczek z osadem wysuszy¢ i wyprazy¢ w
temperaturze 800°C do statej masy. Ostudzi¢ i zwazy¢ z doktadnoscia do 0,0002g.

Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych w wodzie (Xg) obliczy¢ w procentach wg. wzoru:
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m, x100
m

%

X =

w ktorym:
m; - masa probki po wyprazeniu [g];
m - odwazka badanego szkta wodnego [g].

5.4.10.2.Wynik. Zawynik nalezy przyja¢ srednia arytmetyczna z wynikéw co najmnigj
dwoch oznaczen rozniacych si¢ migdzy soba najwyzej o 20% wyniku mniejszego.

5.4.11. Oznaczenie punktu koagulagji

5.4.11.1. Zasada metody. Roztwor koloidalny szkta wodnego stabilizowany jest za pomoca
jonow sodowych. Poprzez dodanie odpowiednig ilosci kwasu dochodzi do przerwania
stabilizujacego dziatania jonow atym samym do powstania zelu. Danailo$¢ kwasu solnego
potrzebna do wywotania objawow zelowania probki, zgodna z iloscia jonow utrwalgjacych
podanych w % NaxO, stanowi punkt koagulacji.

5.4.11.2 Odczynniki i roztwory.
a) kwassolny -1m.

5.4.11.3 Aparatura.
a) biureta automatyczna o pojemnosci 50 cm®.
b) stoper
c) zlewki o pojemnosci 150 cm®
d) mieszadto magnetyczne

5.4.11.4. Przygotowanie probki. 250 cm® szkta wodnego o temperaturze 19 + 21° C.

5.4.11.5. Wykonanie oznaczenia Do zlewki o pojemnosci 150 cm® z zawartoicia szkia
wodnego w ilosci 10 = 0,1 g dodajemy 1m HCl podczas statego mieszania mieszadtem
magnetycznym az do momentu powstania zmiany lepkosci. Objawia si¢ to wyraznym
zmnigjszeniem zarysow wirowania na powierzchni probki. Kwas dodaje si¢ kroplami.
Dodanie ostatnich 2 cm® nalezy przedtuzy¢ w czasie do 30-40 kropli na minute. Ostateczna
ilos¢ zuzytego kwasu odczytana zostaje przy catkowitym wyréwnaniu powierzchni probki
(V). Ustalanie zuzycia kwasu przeprowadza si¢ trzykrotnie. Do obliczenia punktu koagulacji
wyliczamy wartos$¢ srednia z trzech oznaczen.

5.4.11.6. Wyniki

Punkt koagulacji w % NaO (pK) obliczamy nastepujaco:

pK=0,31xV
Przy czym V oznaczailosé zuzytego roztworu kwasu solnego w cm®.

5.4.12. Wyznaczanie wartosci p-valuei m- value.

5.4.12.1. Zasada metody. Metoda jest przeznaczona dla produktow, ktorych pH 1% roztworu
jest wigksze niz 8,4. Roztwor probki jest miareczkowany mianowanym 1 m roztworem HCI
do pH=8,4 dla okreslenia p-value i do pH= 3,4 dla okreslenia m-value. Wartos¢ p-value i m-
value wyrazonajest w ml 1m HCI na 1g probki (ml/g).




ZN - 02/Z.Ch.Rudniki SA./ 257 10

5.4.12.2. Odczynniki i roztwory
a) mianowany 1m roztwér HCI.

5.4.12.3 Aparatura.

a) pH-metr z kombinowana elektroda pH

b) biureta 20 ml

c) szkto laboratoryjne
5.4.12.4. Wykonanie oznaczenia. Odwazy¢ 20 g szkta wodnego sodowego w kolbie miarowej
1000 ml. Doda¢ okoto 800 ml wody i miesza¢ przez 10 minut przy uzyciu mieszadta
magnetycznego, nast¢pnie uzupetni¢ do kreski woda. Odmierzy¢ pipeta jednomiarowa 50 ml
roztworu i przenies¢ go do kolby o pojemnosci 150 ml, doda¢ 50 ml wody aby uzyska¢ 1%
roztwor. Zmierzy¢ pH roztworu. Miareczkowat 1m roztworem HCI az do uzyskania wartosci
pH=8,4 ; zanotowaé objetos¢ roztworu kwasu, ktora zostata zuzyta na miareczkowanie.
Kontynuowa¢ nastepnie miareczkowanie do uzyskania wartosci pH=3,4 i zapisa¢ ilos¢
zuzytego HCI od poczatku miareczkowania do uzyskania pH=3,4.

5.4.12.5. WyniKi
p-value i m-value wyliczamy w/g ponizszych wzorow:

o-value = V,4x20

m-value = Vg,4x20

Vg4~ Objetos¢ 1m HCI zuzyta podczas miareczkowaniado pH = 8,4 [ml]
V34~ Objetos¢ 1m HCI zuzyta podczas miareczkowaniado pH = 3,4 [ml]
W - waga probki [g]

13. Ocena partii. Partie nalezy uzna¢ za zgodna z wymaganiami normy, jezeli wszystkie
badania przeprowadzone wg tabeli 2 w zakresie badan ustalonych dla kazdej partii wyrobu
odpowiadaja wymaganiom szczegdétowym podanym w tabeli 1.

KONIEC

ZATWIERDZAM:
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INFORMACJE DODATKOWE.

1.Instytucja opracowujgca norme : Zaktady Chemiczne ,,Rudniki” S.A.

2. Normy zwigzane::

PN - 67/C - 04500 - ,,Produkty chemiczne. Wytyczne pobieraniai przygotowywania probek.”
PN - 81/C - 04521.02 - ,,Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci zelaza metoda
kolorymetryczna z zastosowaniem 2,2’ - dwupirydylu.”

PN - 89/C - 06500 - ,,Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynnikow i roztworow
pomocniczych.”

PN - 74/C - 60008 - ,,Probniki do pobierania probek produktow bezksztattnych.”

PN - 89/0 - 79021 - ,,Opakowania . System wymiarowy.”

3. Przepisy transportowe dotyczace przewozu substancji niebezpiecznych RID/ADR:

Szkto wodne sodowe nie jest materiatem niebezpiecznym w rozumieniu przepisow RID i
ADR.

4.Wydanie|l — styczen 2003 .

5. Autor normy : mgr Wiadystaw Smolen



