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PRZEMYSLU )
CHEMICZNEGO Szkliwo sodowe
Grupa katalogowa X 14

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest szkliwo sodowe o~
srazymane przez stapianie piasku szklarskiego z sodg bezwodna. Szkli-

wo sodowe na wzor ogolny: Na,0 - mSi0,.

1.2. Zekres stosowania przedmiotu normy. Szkliwo sodowe stosuje

gi¢ do produkcji szkia wodnego sodowego czyli koleidalnego roztworu
wodnezo krzemiandw sodu.

1.3. Okreélenia. Modul szkliwa sodowego jest to stosunek procen-
towych molowych zawartosci SiO2 do Na20f

2. OZNACZENIE

SZKLIWO SODOWE BN-75/6016-57
2. WYMAGANTIZ

3,1, Wymagania ogdélne. Szkliwo sodowe powinno mieé postaé¢ bez-

ksztaitnych twardych bry: o kolorze niebieskawym, zielonkawym lub
seledynowym.

Zgloszona przer Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego
Ustanowionu przer Naczelnego Dyrekiora Zjednoczenio Przemysty Nieorganicznego
dnia 22 sierpnia 1975 .
jcko norma obowigzuioca w zokresie produkcii i obrotu od dnia 1 marca 1976 ¢
(Dz. Norm. i Miar nr 25 /1975 poz. 92)
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nemiczne - wg tabl. 1.

Ny
N
N

Vymapenia ¢

Wymaguoin

a) fawartosc tlenka sodewepo i wrzewowego (Ha,0 #+ 510,), %,
nio wniej niz - ' a7
b) ilodut w pranicsch 237 % 3,4
¢, Jawarbos: substuaeji nic D
nie wigcej niz y!
4) Zauwartose selaza W ni fe Dy, nis wigeej nid 0,5
2 3

wi sodoweso na nod-
odbiorze powyze
doki.aneécia nde

300 Mg odb
wigkouwy nis

. Fakowar

powinna byd dola
2) nazwe lub znak wyH
b) oznacszenie wg rozdn.e,
¢) mese netto.

4,2, Przechowywanie. Szkliwo sodowe nalely pruecihcowywad W pryz-

mach o wysokorci do 1,5 » na skiadowisku otwartym o utwardzonyi pode-
tozu. Produkt nzlezy zabezpiesszyé przed zanieczysaszeniem.

4.7, Trapspori. Szkliwe sodove przesyic si¢ luzem w downlnyeh

érodkach transportu. Ulofenie I zubeipie a
dne z TPrzepiszmi o adowaniu i wyledowyweniu wagondw bLowarcwych w
komunikacji wewngtrznej.

5. BADANTA

5.1, Frogram badar. - wg takl. 2.

Tablica 2

Jodzaje badan Zakres badan
__pelne niepelne

a) Sprawdzenie wygladu zewngtrznego + +

b) Oznaczanie zawartosci tlenku sodowego
i krzemawego + +
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Jdodzaje badan Zakres badan
peline niepeine

¢) Qznaczanic zawartodci substancii
alervzpusaczalnych v wodzie + +

d) QOznaczanis zawartoscl Zelaza +

Znak + ozn2cza cbowiszek przeoprowadzania badah.

Badania n 2ine przeprowadza sig dla kazdej partiia.
Fadania peins przeprowadza si¢ na 2yczenie odbiorcy zgloszone przy zaméwied
niu,

5,2, Wielkod? partii. Vartie oroduktu stsnowl najwyzej 60 lg
5

prazeznaczone o dla jednege odbicrey.

L. frzy poblieraniu prrovek nalezy stosowad wy-

04500, 7 partii produktu prazeznaczonej do badan na-
lezy pebr ryoznie metoda na flepo 5 prébek plerwotnych, kazda o masie
co najmnie] 2,5 kge Probki pierwctne naleiy pobraé Jjako zawartosé

Ya %e LoDieranie pre

tyczne rN-GY

gtudzienek wykopanych przecz 3/s gruboici warstwy produktu. Srednia
prdbkg laboratoryjna nale2y praygotowaé wg PN-67/C-04500 p. 5.7.2.
liess crednie] protki laboratoryjnej powipnna wynosié co najmniej
2,5 kz. Pakowanie i znakowanie ~ wg PN-G?/C-O#SOD .6. rrévke do a-
naliz rozjemczych nzlely przechowywal przez 1 miesigc od daty wy-
syiki, a w proypadku cksportu przez © miesiecy.

H.4., Trzvirotowanie probki do oznaczan

(4.1, Aparatura. Autoklaw laboratoryjiry o pojemnosci de 0fr ze-
I pPog

Winy  Praeponowo z mieszadtem o cidnienlu  roboczym minimum
9,6 + 10°N/me (10 at).

/

S.4.2. Pregygotowsnic [rébki. Srednis prébke laboratoryjna rozdrdb-

nié w takim stopniu, aby rrzeszta cetkowicie przez sito o boku o-
czek kwadrutowych 3 mm. 7 tak przygotowanego szkliwa odwazyé 200 g
. doktadnofcis do 0,1 g, wsypaé do autoklawu, 2zalaé 1,6 an’® wody ,
nalto?y¢ pekrywe, uruchomié mieszadio i wigczyé ogrzewanie. Zawartosé
autoklowu ogrzewaé do wrzenia przy otwartym zaworze redukcyjnym,
rast¢pnie zamy nQ' zawoér i ogrzewad dalea do osiggnigcia temperatury
co najmniej 160°C i cifnienia 5,910 N/m (6 at).

Po 5 godz ogrzewania w tych warunkach wylgczyé ogrzewanie, odcze-
kaé do ostygnigcia do temperatury 50°C. Przy 50°C wylgczyé miesza=-
dto, otworzys zawér redukcyjny, odczekad do wyrdwnania sie cisdnie-
nia z ci¢nieniem atmosferycznym, po czym zdjgé pokrywe autoklawu.
Zawartos¢ autoklawu przeniesc ilosciowo do kolby pomiarowej poje-



4 BN=75/6016-57

mnosci 2 dmz, po ostygnigciu dopeinié wodg do kreski. Zawartosé kol-
by przesgceyé przez suchy zwazony sgczek do suchego naczynia. Po-
braé 50 on’ roztworu pipetg do kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm3
i1 wymieszaé. Tak prezygotowany roztwdr i osad z sgczenia pozostawié
do dalszych oznaczan.

5.5. Opis badan
2:5.1. Sprawdzenie wygladu zewngtrznego przeprowadza si¢ nieuz-

brojonym okiem na zgodnoéé produktu z wymaganiem wg 3.1.
5.5.2. Oznaczanie gzawartoici tlenku sodowego
5:5.2.1. Odceynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwér 0,41 N.

b) Oranz metylowy, roztwér O,1-procentowy.

5.5.2.2., Wykonanie oznsczania. Odmierzys 25 cm3
towanego wg 5.4.2 do zlewki pojemnosci 250 cm3 dodaé 2+3 krople o~
ranzu metylowego 1 miareczkowaé roztworem kwasu solnego do zabar-
wienia cebulkowego.

Zewartosé tlenku sodowego (x1) obliczyé w procentach wg wzoru

roztworu praygo-

X _V, +0,00%1- 2000+ 500+ 100 _V,-248
y = m-50-25 - m

w ktérym:
V; - objetosé scisle 0,1N roztworu kwasu solnego zuzytego do
miareczkowania, cm5,
m - odwazka szkliwa sodowego, g,
0,0031 - ilosé Na20 odpowiada 1 cm5 6ciéle 0,1 N roztworu kwasu
solnego.

5.5.%. Oznaczanie zawartosci tlenku krzemowego metodg potencjo-
metryczng.

5.5.3.1. Zasada metody. W obojetnym roztworze szkliwa sodowego p
dodaniu fluorku sodowego i mianowanego roztworu kwasu solnego zgo-
dnie z reakcjg:

5102 + 6NaF + AHCI-—+-N3281F6 + 4NaCl + 2H20

tworzy sie¢ fluorokrzemian sodowy, zuzywajgc rownowazng ilosé kwasu
solnego. Nadmiar dodanego kwasu odmiareczkowuje si¢ roztworem wodo-
rotlenku sodowego. Koniec miareczkowania obserwuje si¢ potencjome~
tryosznie.
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5¢5.3.2. Odczynniki i roztwory

&) ,Fluorek sodowy cz.d.a., roztwér nasycony: 22,5 g fluorku sodo-
wego rog;uscis w 500 ij wody i przesagcazyé przez saczek unieszczony
w lejku winidurowym do butelki winidurowej lub parafinowanej.

b) Kwss solny cz.d.a, roztwér 0,5 N.

¢) Oranz metylowy, roztwér O,1-procentowy.

d) Wedorotlenek sodowy cz.d.a, roztwoér 0,5 N.

5.5.%.3. Aparatura. Potencjometr lub pehametr z wyposazeniem.

. " R ) 5
5.5.%.4, Wykonanie oznaczania. 25 cm” roztworu szkliwa praygoto-

wanego w 5.4.2 odmierzyé pipetg do zlewki pojemnosci 25C cmz, zobo-
jetnié roztworem kwasu solnego wobec oranzu metylowego dodaé 60 cm3
roztworu fluorku sodowego, a nastgpnie roztworu kwasu solnego w nade
miarze (okoXo SO cm3). Po zanurzeniu elektrod i uruchomieniu mie-
szadla nadomiar kwasu odmiareczkowaé¢ potencjometrycznie roztworem
wodorotlenku sodowego. Poczgtkowo dodaé wodorotlenek sodowy porcja-
mi po okolo 1 cmi. Gdy zmiana zabarwienia roztworu z czerwonego na
cebulkowg bedzie wykazywaé bliski koniec reakcji, dodawaé po 0,2 om3
roztworu wodorotlénku sodowego i obserwowaé zmiany potenojatu. Ko-
niec miareczkowania wyznacza ta obj¢tosé roztworu wodorotlenku so-
dowego, przy ktérej po dodaniu 0,2 cm3 tego odczynnika wystepuje
najwigkszy skok potencjaiu. W tych samych warunkach 1 w ten sam
sposéb przeprowadzié miareczkowanie $lepej préby, zawierajgce]
60 cm” roztworu fluorku sodowego i tyle roztworu kwasu solnego, ile
dodano do badanej proébki.
Zawartoéié tlenku krzemowe;o LX,) obliczyé w procentach wg wzoru

x. = V-Vi%)-0,0075- 2000- 500- 100 _ (V-¥-¥}) 60
2= m-50° 25 e m
w ktorym:

m - odwazka badanej proébki, g,

V - objetosé “cisle 0,5 N kwasu solnego dodanego w nadmiarze

do probki badanej, cm5,

Vi - objetosé scisle 0,5 N roztworu wodorotlenku sodowego zu-
zytego do odmiareczkowania nadmiaru 0,5 N roztworu kwasu
solnego, cm3,
réznica miedzy objetoscig 5cisle 0,5 N roztworu kwasu
solnego a objegtoscig 0,5 N roztworu wodorotlenku sodowe-
go zuzytego do odmiareczkowania tego kwasu w obecnoéci
60 cm” roztworu fluorku sodowego (4lepa préba) oma,

o<
|
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kraomoweso cdpowiadajgea | cm” fols

aWasu 8o

v
0
=
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3Gy 8-

Ze wynik nalsay prey,ad zrednis arytmetyczng wy-

nokem o dwoch rémnolegiych oznaczan roznigeych sie mieday

SO0y najv ¢ 5% wynigu mwiejszego.

CBKORR

kI Z2MoWeERD e soda

Do 9., O3RQCZENIE 435

szkliva zobojetaicnens wobece

¢ naduiar wolancwanezs riop-

potusoweie 1 mlesgad w  2igen

tworay EPZeMIAL, 2VAYRC rownowsZng ilofc kwasu solnego.
admiar dodanpe;o kwesu solnego odmlareczkowad roztworew wodorobleln-

ku sodowsgo wobee fenoloftaleiny (pid okolo 8,5, 7 1ioscid zulybtego
Kwasu solneqpo oblicza sig zarartcs® tlenkua hrzemowego.

S5¢5.%.2. Odceynniki 1 rostwery

a) Fzpoloftaleina, roztuwor 2lkoholcowy d-procentowyr,

©) Filnorek potasews cz.d.s., rostwor okolo & H.

e) Fwaz soley cz.doz., wiztwdér 0,0 M.

4) Wodorotlenek spdowy cz.d.s., roztwin 0,5 H.

6B .2 oS ami ¢ B i s oy . . kolby stacnowed S o o o
«De'te D VHONESHIE CZNACLSLLA. e kolby gtooniwe] pogerRnog el

odmicrsys 25 .mzib.i nego roztwera, praygobowsnego

tolci okoXe 10D ew” i

rogaienczys wody

nié¢ kwasem seluys wobec fenoloftaleiry. Nastopnie dc
wefpro 1 siesza
wobvze fenclof-

-

twern kwasa soluepo, 2 nﬂ roztworn filvorka polast

w ciggu S min., Nadniar kwssu solnesc odumiarecziiow
t=zleiny roztworem wodorctlenku sodowego., Odmizreczkowsnle nalezy
rrzeprowsdzaé szybko. Pierwsze czerwone zabarwicnie wshkainlka utrzys
mujgce sig w ciugu 0 s wskazuje na koniec miarcczkowania. § tych
samych warunkach naleiy przeprowadzad mierecszkowaunis lepej proby,
zawierajgeej 50 cn” kwasu suvlnego i 20 cm’ roztworu fluorku potaso-
Weo.,
Zawartbosé tlenku krzemcwego (zg) cbliczye wedXug wzoru

(V-V,-¥,) -0,0075- 2000- 500-100 _ (V-V;-V3) - - 600
m «50- 25 A

X;:



BE~75/6016=~57 7

w ktorym

V - objgtose scifle 0,5 N rozbtworu Em;su solusgo dodanege @
nadmiarze do probki besdanej, cm”,

Y, - objgtoss scisle U,5 N roztworu wodorotlenku sodowsgo zu-
aytego do odmiareczkowania naduiaru kwasu solnego, cmi,

V, - rézrnica pouisdzy dodena objetodels scidle 0,5 N kwasu soi-
rego & objgbodcig Scisle 0,5 N wodorotlenku sodoweso Zu-~
2ytego do odmiareczkowania tege kwasu w  £lepei prébie

0,0075 - ilos* tlepku krzemowego odpowiadajgca 4 cm5 Secisle 0,5 N

roztworu kwasu solnego §
o ] -3 |

moo- tadane] probki, g.

De9.5, Obliczanie sumy Ylenku scdowe o i krzemowsgo. Suwe Llen-
kOW LXJ obliczyé w procentach wg wzoru
X, =X +X,
w kbtoryms:
X, - zawartoss tlonku sodowego oznaczana wg 5.5.
X, - mawartofs tlenku krzemowego ozncczana wg 5.5.3, .

5.5.6. Obliczanle modultu szxliwa scdewemo. Modu? szkliwa sodowe-
o M oblicz

zyé
5.5.4 wediug wzoru

na podstiawic wynikow uzyskanych wg 5.5.2 1 5.5.% albo

X, - zawartos# tlenku krzemowego, 7,
X, - zawarbtoés tlenku sodowego, %,
1,032 - wspéicezynnik przeliczeniowy otrzymany z podslelu was CZg-

steczkowych $i0, 1 Wa,0.

5.5.7. Ozraczanie zsawartodci substancji nierozpuszaczalnych w wo-

1

dzie. Osad na sgcsku, otrzymany po roszpuszczeniu szkliwa w autokla-

wie wg 5.4, przemyé gorgcg wodg po uprzednim ilodciowym wypiukaniu
resztek csadu z kolby de zaniku odczynu alkalicznege w przesgczu
/préba z papierkiem lakmusowym). 3gczek z osSadelm Wysuszys 1 wypra-
2y¢ w temperaturze 800°C do stalej masy.

Zawartoi® substancji nierozpuszcezelnych (X,) w wedzie obliczyé w
procentach wg wzoru
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{
_m-m, ) + 100
§=T

w kuorym:
m .. masa sagczka z osadeu, g,
m, - masa sgczka pustego, g,
mm - odwazka szkliwa, g.
5.5

.8. Oznaczanie zswartofci Zelaza

5.5.8.1. Zasydc metody. Metoda pelepe nae redukeii ?e+5 kwasem ng-

i

korobinowym do jondw Fe+‘, zwigzaniu Ich w trwaly przy pH = 2,58
czerwony kompleks z 2,2-dwupirydylem prazy pi = 2,5 =+ 8 1 fotokolo-
rymetryczny oznaczaniu st¢zeniza tego kompleksu.

5.65.8.2. Odczynniki i roztwory - wg FN-G8/C-04521 p.2.4.2.

5e5.8.%. Przygotowanie Xrzywej wzorcowej - wg PN=68/C-04521
P- 2.4.3.2, W przypadku posisdania kuwet o gruboici wurstwy pochianiajg-
cej 1C mm nalezy odpipetowa do 5 kclb pojemno.ci 100 ecm” ilodei
roztworu wzorcoweBOZZelaza zawierajacego w 1 cmj 0,1 mg Fe+2 wg
tabl.3, deda* 20 cm” wody i postgprowas dalej wg PN-68/C-04521.

Tablica 3

Nr kciby Objetosé roztworu,cm” ag Fe'® w orébce
% 1] ]
2 0,5 0,05
3 1,0 0,1
4 1,5 0,13
5 2,0 0,20

5¢5.8.4. Wykonanie oznaczania. 7 rozbworu LrZVIOLOWANeZ0 WE H.4.2
- 4

odpipetowac¢ 10 c¢m” do kolby pemiarowej pojezmnosci i 100 cm3 i dopeil-
nidé woag ao «reski. Odmierzys 20 cm” reatwora, zobejetnid kKwaser
solnym 1 postepowad delel wg N-65/0-04521 p.2.%.2.2.

Zawartosé Zelaza W przeliczsnia ns FeEG, (3&? obliczyé w prooen-

tach W wroru

a + 2000+ 500« 100 11,4267 100

, m <3000- 50+ 1G- 20
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w ktorym:
a - zawartosé zelaza odczytana z krzywej wzorcowej, mng,
m - odwaizka badanego produktu, g,
1,4297 - wspolczynnik [rzeliczeniowy Zelaza na Fe205.

KONIEC

INIORMACJE DODATKOWE

1s _Instytucja opracowujaca norme - Zuklady Chemiczne RUDNIXKI kolo Czesto-
chowy,

2¢ Istnotne zmiany w stosunku do PN-68/C-84112

a) wprowadzono 2 nowe metody oznaczania tlenku krzemowego,

b) wprowadzono metod¢ oznaczania Zelaza z zastosowaniem 2,2-dwupirydylu,

¢) wprowadzono jeden rodzaj szkliwa.

Dotychczas obowigzujaca PR-68/C~-84119 zostaje unicwazniona z dniem 4 marca
1976 r.,

D Normy i dokumenty zwigzane

N-67/C-04500 Produkty chenmiczne. Wytyczne pobierania i przygotowywania pré-
bek
PN-68/C~04521 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci zelaza
Przepisy o ladowaniu i wyladowywaniu wagondéw towarowych w komunikacji wow=-
n¢trznej. Zatagcznik nr 10 DKP (D.T.2K z 1968 r. nr 4 poz. 10 wraz z péiniej=-
szymi zmianamig.
4, Normy zagraniczne
NRD TGL 16864 Natron wasserglass fest
Rumunia STAS 2083-62 Silikat de sodium solid
2SRR TQTT 917 41 Crnuxart HaTpUi
TOCT 4420-48 OuyuzaT HATPUA
TOC. £263-56 CumikaT HaTpus

S5e Autor projektu normy - mgr Elzbieta Mateta - Zaktady Chemiczne RUDNIKI,
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