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PRZEMYSŁU 

CHEMICZNEGO Pobieranie próbek 
i metody badań 

1. WSTĘP 

1. 1. Przedm i ot normy .. Przedmiotem normy sę m e tody 

b adań następujęcych krzemianow y c h inhib itorów korozji : 

_ Rudsil _ j ako środek antykoroz yjny do pus z e k w pro-

c esie steryli z acji i pas te ry zacji, 

oraz jako środki i nhi b ituję ce ko rozję , gdy t emper a tu r a po-

w ierzchni m e tal i od st ron y w ody n i e przek r acza 

_ S il enal Z _ 95
0

C , 

_ Si l em" S _ 17 6
0

C , 

_ S i l ena l P _ 90
0

C , 

_ Si lenal PSN - bez ogr an i c zeń tempe r a tury, 

- S il en al Z B - gdzie wyst ępuje ży c i e b i o log i czn e . 

1.2 . Rodzaj e z ak r e s s tosowan i a meto d - wg tabl . 1. 

T ab l ica 1 

Składn ik Z ak r e s Me toda 
I ub wł asność 

Metoda 
stosow ania badań w g 

Całkow i ta a l ka-

I i czno ść "" prze- miare c zko wa 6.;.12 % 2 . 5 
I i czen iu n a N a

2
0 

K rzem ionka poten c j om e-

tryczna 
16.;.30 % 2.6 

m i areczkowa 16.;.30 % 2.7 

w agow a od 16 % 2. 8 

S uma tlenku so-

dowego i k r ze- ob li cz eni e - 2 . 9 

m ionki 

Moduł oblicz eni e - 2 . 10 

K w as werseno- komp I eksome-
0,7.;.6 % 2 . 11 

w y try czna 

Miedź kolorym e try-

czna powyżej 1 % 2.12 

F osforany w 
kol orym e -

prze l iczeni u n a 2 , 0.;.2, 2% 2 . 13 

P
2

0
5 

tryczn a 

Gęsto ść areometrem - 2. 14 

Objętość piany fi z y czna - 2. 1~ 
< 

Grupo katalogowo X -99. ...,;::,... 

2. BADA NIA 

2.1. Wielkość partii. Parti ę produktu stanow i zawartość 

j edne j c ysterny lub odpow iedn i a ilo ść bębnów poli e tyl eno _ 

w ych, ni e w ięcej j ednak niż 40 ton inhibitora. 

2 . 2. Pobieranie próbe k . Prz y pob ieraniu próbek na l eży 

stosować w y tyczne o góln e w g PN-67/ C-04500. Z każdej 

c y sterny należy pobrać 5 próbek pier w otnych, każda o 

obję tośc i co najmni e j 400 cm
3

. Próbk i należy pobi erać z 

całej wysokości słupa ciecz y próbni k iem 1-1600 lub 2-1600 

w g PN-74j C-60008. Z każdej p a rti i produktu w bębnach 

pol ietyl enow ych, w zal eżno ści od l i czno ści opakowań w 

p a rtii, na leży wybrać w sposób losow y I i czbę op akowań 

jednos tkow ych w g tabl. 2, 

T abl i ca 2 

L iczba op akowań 
L iczba opakowań, k tó r e 

w partii 
n a leży wybrać do pob r a -

nia pró b ek 

do 15 5 
16 .;. 25 7 

26.;. 63 8 

64 .;. 160 9 
powyżej 160 10 

Próbki należy pob i erać próbn ik i e m 1-1000 lub 2-1000 wg 

PN-74j C-60008, z całego prz ekroj u słupa c i eczy . Z każ-

deg o w Ylosow anego opakow ania, po upr z ednim dokła dnym 

w ymies z aniu, pobrać d w ie próbki' pi e r w otne, każda o obję-

3 
tości co najmniej 100 c m . 

Dopuszcza si ę pob i eran ie pró bek podcza s nap ełn ian i a in ­

hi b itor ami opakowań tr ansportow ych za pomocę s p ecja l n e ­

g o k urka spus tow e go umieszczoneg o n a pr z e w odz i e, z k tó -

r ego spływa produkt do opakowań tr ansportow y c h. P od ku -

r ek na l eży podstaw ić suche , c z yst e naczyni e o dpo w iedni e j 

pojemności i otw i e r ać ku r ek w r ó w nych odstęp ach cz asu 

z a l eżnych od w i e lkośc i p a rtii. 

P obran e próbk i pi e r w o tne n a l eży w l ać d o czy stego , s u-

c h ego_n aczyni.a odpo w ie dniej pojemnośc i . O tr z ymanę w t en 

s Posób próbkę o obję tośc i co n ajmnie j 3 dm
3 dokł adni e 

Zgłoszona przez Ziednoczenie Przemysłu Nieorganicznego 

Ustanowiona przez Nac zelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu Nieorganicznego dnia 4 styczn i a 1977 r. 

jako normo obowiązująca w zakresie czynności określonych normą od dnia 1 lipca 1977 r. 

(Dz. Norm. i Miar nr 5 /1977 poz. 14) 

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJ NE 1977. Wpływ do WN 15 ,1.7 7 . Odda no do składu 2 1.2 .7 7. Druk ukoń c z o no w kwietniu 7 7 . 
O bj. O,9S o. w. Na k ład 200 0+ 55 egz. Zomo 3 34/7 7 

Ceno <tl 3 .60 
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wymieszać, a następnie pobrać z nieJ śrectlię próbkę la­

boratoryjnę o objętości okołool, 5 dm 
3 

Pakowanie i przeznaczenie średniej próbki laboratoryj-

nej - wg PN-67/C-04500 P. 6. 1, 6.2 i 6 . 3. 

Słoje z próbkami pow inny by~ możl iwie całkowicie napeł­

nione. Słoi nie należy zamykać s zk lanymi korkami. 

Próbkę do anal izy rozjemczej należy przechowywać w 

cięgu 1 miesięca. Próbki produktu przeznaczonego na eks­

port przechowywać w cięgu 6 miesięcy. 

2.3 . Postanowienia ogólne. Do w ykonyw ania analiz nale-

ży stosować odczynniki o stopniu czystości cz. d. a. oraz 

wodę destylowanę lub o równoważnej czystości. 

2.4. Przygotowan ie próbki do anal iz. 10 g badanego krze­

mianowego inhibitora korozji rodzaju Rudsil oraz Silenali 

oznaczanych symbolami S, Z, P, PSN i ZB odważyć z do­

kładności ę do 0,01 g w n aczyniu wago w Ym i spłukać go­

ręcę wodę do z lew ki pojemności 250 cm
3

. W prz ypadku Si-

lenalu ZB należy użyć w ody w olnej od zawartości miedzi. 

Rozt wór w z lewce rozcieńczyć wodę do objętośc i około 

150 cm
3 

i gotować pod przykryciem w czasie 15 min, li częc 
od chw ili zagotowania si ę roz t w oru. Po ostudzeniu do tem­

peratury 20
0

C roztwór pr zenieść do kolby pomiarowej po-

jemności 500 cm
3

, uzupełnić do kreski wodę o tej samej 

tempera tur ze i dobr ze wymiaszać . 

2. 5. Oznaczan i e całkow itej alkaliczności w przeliczeniu 

:..:n",a-,N-,!!a ° 2-

2 . 5.1. Zasada metody . Roztw ór krzemianowego inhibi-

tora korozj i miareczkuje się roztw orem kwasu SOlnego wo­

bec oranżu metylowego i z iloś ci zużytego roztw oru kwasu 

so lnego oblicza si ę całkow i tę alkaliczność . 

2.5.2. Odczynniki i roz t w ory 

a / Kwas solny, rozt wó r 0,5 N. 

b/ Oranż mety low y, ro z twór w odny 0, l-procentow y. 

3 
2.5.3. Wykonanie o zn aczan ia . 50 c m roz t w oru przygo-

tow anego w g 2 . 4 odmierzyć pip e tę do z lewki pojemnośc i 

3. . , k 250 cm I mla reczko wac roz tw orem was u solnego wob ec 

oranżu metylowego do zabarwienia cebulkowego. Roz twó r w 

z l e w ce pozos taw ić do oznaczania wg 2.6.4. Całkow i tę al­

kal iczność (X 1) w pr ze l iczeniu na Na
2

0 obi iczyć w pro­

centach w g w zoru 

0,0155 • 500 . 100 
X 1 = V . 

v . 15,5 

= m . 50 m 

w którym: 

v - objętość ści ś le 0,5 N roztworu kwasu solnego 

zużytego do miareczkowania, cm
3

, 

m - odważka badanej próbki wg 2.4, g, 

0,0155 - i lość tlenku sodowego / Na
2
0/ odpowiadajęca 

3 
1 cm ściśle 0,5 N rozt woru kwasu solnego, g. 

2.5 . 4. Wynik. Za wynik należy przyjęć średnię arytme­

tycznę w yników co najmniej d wóch oznaczań, między który­

mi różnica nie przekracza 0,2%. 

2.6. Oznaczanie zawartości krzemionki R1etod .. potencjci-

metryczn .. 

2 . 6. 1. Zasada metody. Do oboj ę tnego roztw oru krze­

mianow ego inhibitora korozji dodaje się fluorku sodow ego 

mianow anego roztworu kwasu solnego . . 

Zgodnie z reakCję chemicznę 

tw orzy się fluorokrzemian sodOWY, zużywajęc równoważnę 

ilość kwasu solnego. Nadmiar dodanego kwasu odmiarecz­

kowuje si ę roztw orem w odorotlenku sodow ego. Z ilości zu­

żytego kwasu solnego oblicza się zawartość krzemionki. 

2.6 . 2. Aparatura 

a/ Potencjometr I ub pehametr. 

b/ Elektrody: szklana I-I, kalomelowa / +/. 

2.6.3. Odczynniki i roztwory 

a/ Fluorek sodow y roztwó r nasycony: 22,5 g fluorku so­

dowego rozpuścić w 500 cm
3 

w ody destylowanej i przesę­
czyć przez sęczek umieszczony w lejku polietylenowym do 

butelki polietylenowej . 

b/ Kwas solny roztwó r 0,5 N. 

c / Wodorotlenek sodow y roz twó r 0,5 N. 

2.6.4 . Wykonanie oznaczania. Do obOjętnego roztworu 

krzemianowego inhibitora korozji, w którym uprzednio oz-

3 
naczono tl enek sodowy wg 2. 5 . 3, dodać 60 cm roz-

tworu fluorku sodowego i z biurety około 50 cm
3 

roztworu 

kwasu solnego. Następnie po zanurzeniu e'ektrod uru-

chomieniu mieszadła nactniar kwasu solnego odmiareczko-

wać potencjometrycznie roztw orem w odorotlenku sodowego. 

Poczętkowo dodawać wodorotlenek. sodow y z biurety por­

cjami po około 1 cm
3

. Gdy zmiana zaba r w ienia roztw oru z 

czerwonego na cebulkow y będzie wskazywać na bliski ko-

, 3 
ni ec reakcji, dodawac po 0,2 cm roztw oru w odorotlenku 

sodowego i obserwować zmiany potencjału. Koniec miare­

czkow ania w yznacza ta objętość roztw oru w odorotlenku so­

dowego, pr z y której po dodaniu 0,2 cm
3 

roztw oru w odoro· 

tlenku sodowego wYstępuje najw iększy skok potencjału . W 

ty ch samych w arunkach, w ten sam sposób przeprowadzić 

potencjometryczne m i areczko wan ie wzorcow ej próby zaw ie­

rajęcej 60 cm
3 

roztw oru fluorku sodow ego i tyle roztworu 

kwasu solnego, ile dodano do badanej próbki. 

Zawartość krzemionki (X 2.) obi iczyć w procentach wg 

wzoru 

(V-V
1
)·0,0075.500.100 (V-V1 )'7,5 

X 2 = ----'--------- = 
m . 50 m 
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w którym: 

V _ objętość ściśle 0,5 N roztw oru wodorotlenku 

sodowego, z użytego do zmiareczkowania ślepej 

, 3 
proby, cm , 

V
1 

- objętość ściśle 0,5 N roztw oru w odorotlenku 

sodowego zużytego do odmiareczkowania nad-

miaru ściśle 0, S N1 w o z tworu k w asu solnego, 

3 
cm , 

m - odważka badanej próbki w g 2.4, g, 

0,0075 - ilość krzemionki odpowiadajęca 

0,5 N rozt w oru k w asu solnego, g. 

3 
cm ściśle 

2 . 6.5. Wynik. Za wynik należy przyjęć średnię arytme­
J 

tycznę wyników co najmniej dwóch równoległych oznaczań, 

mi ędzy którymi różnica nie przekracza 1 % wyniku niższe-

go . 

2.7. Oznaczanie zawartości krzemionki metodę miarecz-

2.7. 1. Zasada metody. Do obojętnego roztworu' krzemia­

now ego inhibitora korozji dodaje się fluorku potasowego i 

mianowanego roztworu kwasu solnego . 

Zgodnie z reakcję chemicznę 

SiO + 6 KF + 4 HCI - K SiF + 4KCI + 2H
2

0 
226 

t w orzy się fluorokrzemian potasow y, zużywajęc równoważnę 

ilość k w asu solnego. Nadmiar dodanego kwasu odmiarecz­

kowuje si ę roztw orem wodorotlenku sodowego. Z ilości zu­

żytego kwasu solnego obi icza się zawartość krzemionki . 

2 . 7.2 . Odczynniki roztwory 

a/ Fenoloftaleina, roztwór alkoholowy l_procentowy. 

b/ Fluorek potasowy, roztwór około 6 N. 

c/ K w as solny, roztwó r O, S N. 

d/ Wodorotlenek sodowy, roztwór O, S N. 

2.7 . 3 . Wykonanie oznaczania . Do kolby stożkowej po­

jemności 500 cm
3 odmierzyć 25 cm

3 
badanego roztw oru 

przygotowanego w g 2.4 rozcieńczyć wodę destylowanę do 

objętości około 100 cm
3 

i zobojętnić kwasem solnym wobec 

. , 3 k fenoloftaleiny. Następnie dodac 50 cm roztworu was u 

3 
solnego, 20 cm roztworu fluorku potasowego mieszać 

w cięgu S min. Nadmiar kwasu solnego odm i areczkować 

wobec fenoloftaleiny roztworem wodorotlenku sodowego. 

Miareczkowanie należy przeprowadzić szybko. Pierwsze 

czerwone zabarwienie wskaźnika utrzymujęce się w cięgu 

10 s w skazuje na koniec miareczkowania. W tych samych 

warunkach należy przeprowadzić miareczkowanie ślepej 

Ó 
3 k . 3 pr by zawierajęcej 50 cm wasu solnego I 20 cm roztwo-

ru fluorku potasowego. 

Zawartość krzemionki (X 2 ) obi iczyć w procentach wg 

wzoru 

(v - V
1

) • 0,0075·500 . 100 
X 2 = 

25 • m m 

w którym: 

V _ objętość ściśle O, S N wodorotlenku sodowego 

zużytego na miareczkowanie ślepej próby, cm
3

, 

V1 - objętość ściśle 0,5 N wodorotlenku sodo w ego 

zużytego do odmiareczkow ania nadmiaru kwasu 

3 
solnego, cm , 

m _ odważka badanej próbki w g 2.4, g, 

0,0075 - ilość krzemionki /Si0
2

/ odpowiadajęca 

ściśle O, S N roztw oru kwasu solnego, g. 

3 
cm 

2.7.4. Wynik. Za w ynik należy przyjęć średnię arytme­

tycznę wyników co najmniej dwóch równoległych oznaczań, 

między którymi różnica nie przekracza l % wyniku niższe-

go. 

2.8. Oznaczanie krzemionki metodę wagowę 

2.8. 1. Zasada metody. Wytręcanie krzemionki k w asem 

solnym, a następnie wyprażenie i zważenie wsadu. 

2.8.2. Odczynniki i roztwory 

a/ Kwas azotowy /1,4/. 

b/ Kwas solny /1,19/. 

2.8.3. Wykonanie oznaczania. Odważyć w naczynku 

wagowym około lOg krzemianowego inhibitora korozj i z 

dokłac:nościę do 0,001 g i spłukać goręcę wodę do 

3 
nicy porcelanowej. Dodać 10 cm kwasu solnego i 

parow -
3 

10 cm 

kwasu azotowego, roztwór wymieszać szklanym pręcikiem, 

przykryć szkiełkiem zegarkowym i umieścić na łaźni w od­

nej. Po wy tręceniu ·się krzemionki zdjęć szkiełko zegarko­

we i spłukać je goręcę wodę. Roztwór z wytręconę krze­

mionkę odparować na łaźni w odnej do sucha. Po odparowa­

niu osad rozetrzeć szklanym pręcikiem, suchę pozostałość 

zwilżyć kilkoma kropelkami kwasu solnego, dodać nieco 

wrzęcej w ody i po wymieszaniu pręcikiem szklanym ods ta-

w ić na kilka minut, jednak nie dłużej niż na 10 min. Roz_ 

twór znad osadu zdekantować przez sęczek o naj większej 

twardości. Osad przemyć 5+6 razy małę ilościę wrzęcej 

wody do zaniku reakcji na jon CI-, sprawdzajęc przesęcz 

na nieobecność jonów azotanem srebra. Sęczki umieści ć 

w tyglu porcelanowym, a roztwór pozostawić do dalszych 

oznaczań wg 2. 11.3. Sęczki spal ić i wyprażyć w tempera­

turze 800
0

C do stałej masy. 

Zawartość krzemionki (X 2) obi iczyć w procentach wg 

wzoru 
(mo - m) . 100 

w którym: 

mo - masa tygla z krzemionkę, g, 

m - masa tygla pustego, g, 

m1 - odważka badanej próbki, g. 

2.8.4. Wynik. Za wynik należy przyjęć śrec:nię arytme­

tyczn~ wyników co najmniej dwóch oznaczań nie różnięcych 

się między sobę więcej niż O, 3o/~. 
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2.9. Obliczanie sumy tlenków sodowego i krzemowego. 

Sumę tlenku sodowego krzemowego (X 3 ) obliczyć w pro_ 

centach wg wzoru 

w którym: 

- zawartość tlenku sodowego OZr.l a Czona wg 2.5.3, % , 

_ zawartość tlenku krzemowego oznaczonego w g 2.6 

lub2.7, lub 2 . 8, % . 

2 . 10. Obliczanie modułu krzemianowego inhibitora ko_ 

rozji. Moduł (M) należy obliczyć wg w zoru 

M= 

w którym: 

Xi - zawartość tlenku sodowego oznaczonego w g 2.5.3, 

%, 

Xz - zawartość tl enku krzemowego o znaczonego wg 

2 . 6Iub2.7, lub 2.8, %, 

1,032 - molow y współczynnik przeliczeniowy 

2. 1,. Oznaczanie zawartości kwasu wersenowego 

2.11.1. Zasada metody. W środowisku alkalicznym k was 

w ersenowy tworzy z jonami magnezu trwały kompleks w 

stosunku do reagentów jak 1: 1. Kompleks ten jest rozpus z ­

czalny w wodzie. W punkcie końcowym miareczkowania w o-

bec wskaźnika czerni eriochromowej powstaje fioletow o_ 

czerwone zabarwienie. Dla zamaskowania obecnej w roz-

t w orze miedzi /S;'lenal ZB/ i cynku /Silenal PSN/ stosuje 

się dodatek cyjanku potasowego. 

2.11.2 . Odczynniki i roztwory 

a/ Amoniak /0,91/ i roztwór lO-procentowy. 

b/ Chlorek magnezowy roztwór 0,01 M. 0,2432 g wióków 

magnezowych rozpuścić w 15 cm 3 1 N roztworu k wasu 

solnego w kolbie pomiarowej pojemności 1 dm
3 

dopełnić 

wod~ do kreski. Roztwór można sporzędzić używajęc 

chlorku magnezowego /MgCI
2

• 6H ej: 2,0333 g chlorku mag-
2 3 

nezow ego rozpuścić w kolbie pomiarowej pojemności 1 dm 

dopełnić wodę do kreski. 

c/ Cyjanek potasowy, roztwór 2, S-procentowy. 

dl Czerń eriochromowa, roztw6r: zmieszać 0,5 g czer_ 

ni eriochromowej z 4,5 g chlorowodorku hydroksyloaminy 

3 
rozpuścić w 100 cm alkoholu 

e/ Kwas askorbinowy. 

f / K w as solny, roztwór 1 N. 

g/ Roztwór buforowy amoniakalny: 

chlorku amonowego w niewielkiej ilości 

,. dm 3 
w kolbie pom iarowej pojemnoscl 1 , 

rozpuścić 67,5 g 

wody destylowanej, 

, 3 
dodac 570 cm roz-

.tworu amoniaku /0,91/ i dopełnić wodę do kreski. 

2.11.3. Wykonanie oznaczania. Odważyć 10 g krzemia­

nowego inhibitora korozji rodzaju Rudsil, Silenal S iZB, 

a w przypadku Silenalu PSN roztwór po oznaczeniu krze-

mionki metodę wag owę wg 2.8.3 i po zobojętnieniu wobec 

papierka uniwersalnego przenieść ilościowo do kolby po­

mi a rowe j pojemności 500 cm
3

, dopełnić wodę destYlowanę 
do kreski. Następnie odmierzyć pipetę do kolby stożkowej 

. "2 3 3 d . pOJemnoscl 50 cm 10 cm roztw oru O oznaczania kwasu 

wersenow ego w krzemianow ym 

Silenal ZB lub 50 cm
3 

rodzaju 

inhibitorze korozji rodzaju 

Silenal S, PSN, środka 

antykorozyjnego Rudsil i uzupełnić wodę destylowanę do 

100 cm
3

. Dodać 5 cm
3 

buforu amoniakalnego, wymieszać, 
3 

następnie dodać 0,02 g kwasu askrobinowego oraz 10 cm , 

roztworu cyjanku potasowego w przypadku Silenalu ZB lub 

PSN i ponownie wymieszać. Dodać 5-6 kropl i roztworu 

czerni eriochromowej do powstania wyraźnego niebiesko-

zie lonego zabarwienia i miareczkować z mikrobiurety O,OlM 

roztworem chlorku magnezow ego do występienia fioletow o-

c ze r wonego zabarwien ia roztworu , 

Zawartość kwasu wersanowego (X4 ) obi i czyć w procen­

tach wg wzorów 

a/ dla krzemianow ego inhibitora korozji rodzaju Silenal 

ZB 

V' 0,002921' 500 · 100 V' 14,605 
= 

m. 10 m 

b/ dla krzemianowego inhibitora korozji rodzaju Silenal 

S, PSN oraz Rudsil 

w których: 

V . 0.002921·500 ,100 

m'· 50 

v . 2,921 
= 

m 

v - objętość ściśle 0,01 M roztw oru chlorku mag-

3 
ne zowego zużytego do zmiareczkowania, cm , 

m _ odważka badanego inhibitora korozji wg 

2.8.3, g, 

0,002921 
3 

ilość kwasu wersenowego odpowiadajęca 1 cm 

roztworu ściśle 0,01 M chlorku magnezowe-

go, g. 

2.11.4. Wynik. Za wynik należy przyjęć średnię arytme­

tycznę wyników dwóch równoległych oznaczań nie różnię­

cych się między sobę więcej niż 0,05%. 

2. 12. Oznaczanie zawartości miedzi 

2. 12. 1. Zasada metody. Z reakcji jonów miedziowych z 

dwuetylodwutiokarbaminianem sodowym w środowisku alka­

licznym, /pH około 8,5/ powstaje zwięzek dwuetylodwutio­

karbaminianu miedziow ego o ż'ółtobręzowym zabarwieniu. 

Zwięzek ten ekstrahuje się chloroformem intensywność 

żółtobręzowego zabarwienia w arstwy chloroformowej, pro-

porcjonalnę do zawartości miedz i , oznacza się wzrokowo 

przez porównanie ze skalę wzorców lub oznacza si ę przy 

użyciu fotokolorymetru. 
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2 . 12.2. Aparatura. Fotokolorymetr z .filtrem fioletowym 

430 mm oraz kuwety o grubości warstwy 1 cm. 

2. 12.3. Odczynniki roztw ory 

a/ Chlorek amonow y, roztw6r 10-procentow y. 

b/ Chloroform. 

c / Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy / Na 

r-uztw6r l-procentow y . 

d/ K w as azotowy / 1,42/. 

e/ K w as cytrynow y, roztw 6r 20-procentow y . 

f / K was siarkowy / 1,84/ i roztw6r 1+3 .. 

DDTK/, 

g/ Roztw6r wzorcowy miedzi: przygotowana wg PN-68/ 

3 
C-06500 1 cm roztw oru wzorcow ego powinien zawierać 

0,01 mg Cu i pow inien być przygotow any w dniu oznacza-

nia. 

h/ Woda destylow ana w olna od jon6w miedzi. 

2. 12. 4. Przygotow anie krzyw ej wzorcow ej. Do ośmiu 

3 
rozdzielaczy pojemności 200 cm zaw ieraj~cych 

w ody odmierzyć kolejno objętości w zorcow ego 

miedzi zgodnie z tabl. 3 . 

Tablica 3 

Lp . 
Objętość roztw oru 

3 
Odpow iadaj~ca 

wzorcowego miedz i, cm Cu, mg 

1 0 1) 
2 1 , ° 0,01 
3 3,0 0,03 

4 5,0 0,05 

5 10,0 0, 1O 

6 15,0 0,15 
7 20,0 0,20 

1) Roztw 6r kompensacyjny . 

3 
po 50 cm 

roz tw oru 

masa 

Następn ie dodawać kolejno, mieszaj~c roztw6 r po doda­

niu każdego odczynnika, 1 cm
3 

k w asu cytrynowego, 0,5 cm
3 

roztw oru k w asu siarkowego, 0,5 cm 
3 

chlorku amonowego, 

uzupełni ć wod~ do obj ętośc i około 100 cm
3

, wymieszać, do­

dać 10 c m
3 

chloroformu i wytrzęsać w cięgu 5 min. Po od­

staniu warstwę chloroformowę oddz ieli ć. Następnie dodać 

5 cm 3 roz t w oru d w uetyl odw ut iokarbam in i anu sodow ego 

3 
wymieszać . Dodać 10 cm chloroformu i wstr zęsać energi-

cznie roz tw6r w cięgu około 3 min . Po rozdz iel eniu 

w arstw e k strak t chloroformow y przenie ść do cylindra po­

miarowego poj emnośc i 25 c m
3

, sęczęc go przez zwitek w a-

ty umieszczony w s zyj ce l ejka i zwilżony chloroformem. 

Pr6bkę ekstraktować dalej porcjami chloroformu /każdora­

z o w o w c ięgu 5 mini , aż do uzyskania bezbarw nej w arstw y 

chloroformow ej. Zwykl e w ystarcza 3-krotna ekstrakc ja. 

Ekstrak ty dołęczyć do pierwszego w cylindrze pomiarow ym. 

Lejek z watę pr zemyć małymi porcjami chloroformu 

/ 1-2 cm
3

/ , dołęczajęc je do poprzednich ekstrakt6 w. Za­

warto ść cyl in dra dopełni ć c hloroformem do objętości 25 cm
3 

wymieszać . Absorbancje barw nyc h roz t w or6w zmierzyć 

na fotokolorymetrze przy długości fal i 430 nm wobec roz-

tw oru kompensacyjnego, jako odnośnika. Na podstaw ie 

uzyskanych danych wykreśl ić krzywę wzorcowę, odcinajęc 

na osi Odciętych ilości miedzi zaw arte w roztw orach w zor_ 

cowych w miligramach, a na osi rzędnych odpowiadajęce im 

absorbancje. 

2.12.5. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiarow ej po_ 

jemności 100 cm
3 odmierzyć pipetę 5 cm

3 
roztw oru przygo­

tow anego wg 2.4, dopełnić wodę do kreski wymi es zać. 

3 
5 cm tego roztworu odmierzyć pipetę do rozdzielacza po-

jemności 200 cm 
3 

zaw i erajęcego 50 cm 
3 

w ody. Dal ej pos tę-
pować zgodnie z 2. 12.4. Na podstaw ie zmierzonej absor-

bancji odczytać z krzywej wzorcowej zawartość m iedz i w 

badanym roztw orze. Jednocześn ie wykonać pomiar ś l epej 

pr6by przygotowanej w taki sam sposób , przy użyciu taki ej 

samej ilości tych samych odczynnik6w . 

2.12.6. Obi iczanie w ynik6w. Zawartość miedzi 

obi i czyć w procentach wg w zoru 

X ::: 
5 

w kt6rym: 

(m
1

- m 2 ) . 500 • 100 • 100 

m . 5 . 5 • 1000 

m1 - zawarto ść miedz i w pr6bce badanej, mg, 

m2 - zawartość miedzi w próbce ś lepej, mg, 

m - odważka badanej pr6bki, g. I 

m 

Dopuszcz a si ę metodę w izualnego porównania intensYw ­

nośc i zabarw ienia próbki badanej ze s ka lę wzor6 w. 

2.12.7. Wynik. Za wyn ik należy przyjęć średn ię a rytme­

tycznę w ynik6w co najmnie j d w6ch r6wnol egłych ozna czań, 

między którymi różnica nie przekracza 20% w yniku niższe-

go. 

2 . 13. Oznaczani e zawartości fosforanó w w prze l iczeniu 

2. 13. 1. Zasada metody polega na traw ien iu badanego 

fluorokr zemianu sodowego k w asem solnym i azotow ym, Z O_ 

bojętnieniu otr z yman ego roz t w oru w odorotlenkiem amono_ 

w ym i pomi a rze fotokoloryme trycznym absorbancji żółto 

zabarw ionego kompl eksu P 2 05 - w anadomol ibden ian amono­

w y przy długośc i fal i 420 nm. 

2.13.2 . Aparatura . Fotokolorymetr z filtrem o długości 

fal i 420 nm oraz ku w ety o grubości warstw y 1 cm . 

2.13.3. Odczynniki i roztw ory 

a/ Fenoloftaleina roztw ór alkoholow y l-procentow y, 

b/ Roz t wór w zorcow y fosforanó w : 0,192 g fosforanu jed_ 

nopotasowego /KH PO 4 / wg Soerensena 
3 2 

rozpuścić w 

25 cm 8 N roztw oru k w asu s iarkowego w kol bie 

wej pojemności 1 dm3. i uzupełnić wodę do kreski . 

przygotow anego roztw oru z a w iera 0, 1 mg P
2

0
5

. 

pom iaro_ 

3 
1 cm tak 

c / Wanadomol ibdenian amonow y w g PN-68/ C-06500 . 

d/ Woda amoniakalna, roztwór 1 + 1. 
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2.13.4. Przygotowanie krzywej w zorcowej . Do 11 kolb 

pomiarowych pojemności 100 cm
3 odmierzyć ilości roztw oru 

wzorcow ego fosforanów wg tab I . 4 . 

Tablica 4 

Lp . 
Objętość roz tworu 

3 
Odpowiadajęca masa 

wzorcowego bsbranów, cm fosforanu, mg 

1 0 1 ) O 
2 1 O, 1 
3 2 0,2 

4 3 0,3 
5 4 0,4 

6 5 0,5 
7 6 0,6 
8 7 0,7 

9 8 0,8 
10 9 0,9 

11 10 1, O 

1} Roztwór kompensacyjny. 

3 
Roztwór rozcieńczyć wodę do objętości 50 cm . Do każ-

3 
dej kolby dodać po 25 cm roztworu wanadomol ibden i anu 

amonowego, wymieszać, dopełnić wodę do kreski i ponow -

nie wymieszać. Po upływie 30 min zmierzyć absorbancje 

ba r wnych roztworów przy długości fal i 420 nm w obec roz-

tworu kompensacyjnego jako odnośnika. Na podstawie uzys-

kanych wielkości wykreśl ić krzywę wzorcowę, odkładajęc 

na osi odciętych ilości P 205 zawarte w roztworach wzor­

cowych , a na osi rzędnych odpowiadajęce im absorbancje. 

2. 13. 5 . Wykonanie oznaczania. Przesęcz po oznaczeniu 

krzemionki w Silenalu P i PSN wg 2.8.3 przenieść ilościo-

wo do kolby pomiarowej pojemności 500 cm
3

. Zobojętnić 

roztworem amoniaku i dopełnić wodę do kreski. Odpipeto-

- 5 3 t d k Ib . .. - . YVI 3 w ac cm roz worU o o y pom I aroweJ pOjemnoscl wv cm, 

3 
dodać 25 cm roztworu w anadowomol ibdeni anu amonu, w y-

mieszać, dopełnić wodę destylowanę do kreski i ponownie 

'w ym ieszać. Oznaczanie wykonać postępujęc zodnie z 2.13.4. 

Zawartość fosforanó w w przeliczeniu na P
2

0
5 

(Xli) ob­

I iczyć w procentach wg wzoru 

a . 10 

m 

w którym; 

a - zawartość fosforanów w przel iczeniu na P
2

0
5 

odczy­

tana z krzywej wzorcowej, mg, 

m - odważka badanej próbki wg 2.8.3, g. 

2.13.6. Wynik. Za wynik należy przyjęć średnię arytme­

tycznę wyników co najmniej d wóch równoległych oznaczań, 

różnięcych si ę między sobę nie więcej n r ż 20% w yniku niż-

szego. 

2.14. Oznaczanie gęstości. Gęstość należy oznaczyć 

areometrem z podz,iałkę 0,01 gjcm
3

. Krzemionowy inhibi­

tor korozji po ogrzaniu do temperatury 20
0

C wlać do su-

chego cyl in dra szklanego średnicy około 4 cm, większej od 

najw iększej średnicy areometru. Ciecz należy wlać ostroż­

nie tak, aby nie pows tałY w niej bańki pow ietrza. Następ­

nie zanurzyć ostrożnie areometr i odczytać na podziałce 

wartość według górnego menisku. Oznaczanie należy wy­

konać szybko, ponieważ pow ierzchnia krzemionowego inhi­

bitora korozji pokry wa się w krótkim czasie błonę utrud­

niajęcą pomiar. 

Za wyn ik należy pr zyjęć ';re dnię arytmetycznę w yników 

d wóch oznaczań nie różnięcych się mi ędzY sobę więcej niż 

3 
0,02 g/cm. 

2 . 15. Oznaczanie objętości piany wykonać wg PN-74/ 

C-04801 metodę A, stosujęc do oznaczania l-procentow Y 

roztwó r inhibitora korozji. 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE 

1. Instytucja opracowujęca normę - Zakłady 

RUDNIKI. 

Chemiczne 

2. Dotychczasowe normy. Niniejsza norma unieważn i a 

ZN-69/MPCh/N-154 Krzemianowe inhibitory korozji. Me­

tody badań 

3. Normy zwięzane 

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania 

i przygotowywania próbek 

PN-68/C-06500 Przygotowan i e odczynn ików, roztworów 

pomocnicz ych oraz roztw orów do kolorymetrii 

lometrii 

nefe-

PN-74/C-04801 ~rodki pow ierzchniowo czynne. Oznacza-

nie własności pianotwó rczych 

PN-74/C-60008 Próbniki do pobierania próbek produktów 

bezkształtnych 

4 . Zalecenia międzynarodowe 

ISO/DIS 5440 Sodium fluorosil icate for industrial use. De­

termination of phosphate c ontent 


