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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy.. Przedmiotem normy sa metody

badaA nastepujacych krzemianowych inhibitoréw korozji:

- Rudsil - jako srodek antykorozyjny do puszek w pro-
cesie sterylizacji i pasteryzacji,
oraz jako érodki inhibitujace korozje, gdy temperatura po-

wierzchni metali od strony wody nie przekracza

Silenal Z - 95°C,
- Silenal S - 176°C,

o
Silenal P - 90 C,

- Silenal PSN - bez ograniczen temperatury,

Silenal ZB - gdzie wystepuje Zzycie biologiczne.

1.2. Rodzaje i zakres stosowania metod - wg tabl, 1.

Tablica 1
Sktadnik Zakres Metoda
.. Metoda ; "
lub wtasnosé stosowania |badan wg
Catkowita alka-
licznoS¢ wprze- |miareczkowa 6=12% 2.5
liczeniu na NaZO
K ionk t i -
rzemionka potencjome 16-30% 2.6
tryczna
miareczkowa 16=30% 2.7
wagowa od 16% 2.8
Suma tlenku so-
dowego i krze- obliczenie - 2.9
mionki
Modut obliczenie = 2.10
- k ksome-
Kwas werseno ompleksome 0, 7-67, 2. 11
wy tryczna
Miedz kolorymetry-
czna powyzej 1% 2.12
Fosforany w e —
przeliczeniu na 2,0-2,2% 2.13
tryczna
P _O
2 5
Gestosc areometrem - 2. 14
Objetos¢ piany fizyczna = 2. 1.?

5

2. BADANIA

2. 1. WielkoS¢ partii. Partie produktu stanowi zawartosé

jednej cysterny Iub odpowiednia ilo$¢ bebnéw polietyleno-

wych, nie wiecej jednak niz 40 ton inhibitora.

2.2, Pobieranie prébek, Przy pobieraniu prébek nalezy
stosowaé wytyczne ogdélne wg PN-67/C-04500. Z kazdej
cysterny nalezy pobraé 5 prébek pierwotnych, kazda o

» - - - - 3 # - - >
objetosci co najmniej 400 cm Prébki nalezy pobieraé =z

catej wysokosci stupa cieczy prébnikiem 1-1600 lub 2-1600
wg F’N-74/C-60008. Z kazdej partii produktu w bebnach
polietylenowych, w zaleznosci od liczno$ci  opakowan w

partii, nalezy wybraé w sposéb losowy liczbe opakowan

jednostkowych wg tabl, 2,

Tablica 2

L feebs opaiowEs LICZ.ba opako»:van, ktére
.. nalezy wybrac¢ do pobra-

w partii . 4

nia préobek

do 15 5

16 = 25 7

26 -~ 63 8

64 = 160 9

powyze] 160 10

Prébki nalezy pobieraé prébnikiem 1-1000 lub 2-1000 wg
PN-‘74/C-60008, z catego przekroju stupa cieczy. Z2 kaz-
dego wylosowanego opakowania, po uprzednim doktadnym
wymieszaniu, pobraé dwie prébki pierwotne, kazda o obje-
tosci co najmniej 100 cm3

Dopuszcza sie pobieranie prébek podczas napetniania in-

hibitorami opakowan transportowych za pomoca specjalne-

go kurka spustowego umieszczonego na przewodzie, z kto-
rego sptywa produkt do opakowah transportowych., Pod ku-
rek nalezy podstawi¢ suche, czyste naczynie odpowiednie]j
pojemnosci i otwieraé kurek w réwnych odstepach czasu
zaleznych od wielkosci partii.

Pobrane prébki pierwotne nalezy wlaé¢ do czystego, su-
chego.naczynia odpowiedniej pojemnosci. Otrzymana w ten
3 dm3

sposéb prébke o objetosci co najmnie] doktadnie
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wymieszaé, a nastepnie pobraé¢ z niej Srednia prébke la-

boratoryjna o objetosci okoto 1,5 dm3.
Pakowanie i przeznaczenie $Sredniej prébki laboratoryj-
nej - wg PN-67/C-04500 p. 6.1, 6.2 i 6. 3,

Stoje z prébkami powinny byé moZliwie catkowicie napet-
nione, Stoi nie nalezy zamykaé szklanymi korkami,

Prébke do analizy rozjemczej nalezy przechowywad w
ciagu 1 miesiaca. Prébki produktu przeznaczonego na eks-

port przechowywa¢ w ciagu 6 miesiecy.

2. 3. Postanowienia ogdlne. Do wykonywania analiz nale-

2y stosowaé odczynniki o stopniu czystosci cz. d. a, oraz

wode destylowana lub o réwnowaznej czystosci.

2.4, Przygotowanie prébki do analiz. 10 g badanego krze-

mianowego inhibitora korozji rodzaju Rudsil oraz Silenali
oznaczanych symbolami S, Z, P, PSN i ZB odwazy¢ z do-
ktadnoscia do 0,01 g w naczyniu wagowym i sptukaé go-
raca woda do zlewki pojemnosci 250 cm'3 W przypadku Si-
lenalu ZB nalezy uzyé wody wolnej od zawartosci miedzi.
Roztwér w zlewce rozcieficzyé woda do objetosci okoto
150 cm3 i gotowac pod przykryciem w czasie 15 min, liczac
od chwili zagotowania si¢ roztworu. Po ostudzeniu do tem-
peratury ZOOC roztwér przeniesé do kolby pomiarowej po-
samej

jemnosci 500 cm uzupetni¢ do kreski woda o tej

temperaturze i dobrze wymiaszadé.

2.5. Oznaczanie catkowitej alkalicznoséci w przeliczeniu

na Na_O
_uz_

2.5.1. Zasada metody. Roztwér krzemianowego inhibi-

tora korozji miareczkuje sie roztworem kwasu solnego wo-
bec oranzu metylowego i z iloSci zuzytego roztworu kwasu

solnego oblicza sie catkowita alkalicznosé.

2.5.2., Odczynniki i roztwory

a/ Kwas solny, roztwér 0,5 N,

b/ Oranz metylowy, roztwér wodny 0, 1-procentowy.

2.5.3. Wykonanie oznaczania. 50 cm3

roztworu przygo-

towanego wg 2. 4 odmierzy¢ pipeta do zlewki pojemnosci
3. . .

250 cm i miareczkowac roztworem kwasu solnhego wobec

oranzu metylowego do zabarwienia cebulkowego. Roztwdr w
zlewce pozostawi¢ do oznaczania wg 2. 6. 4. Catkowita al-
kalicznosé (X.') w przeliczeniu na NaZO obliczyé w pro-

centach wg wzoru

0,0155 « 500 - 100 V 15,5

m * 50 m

X,=V -

w ktérym:
V - objetos¢ scisle 0,5 N roztworu kwasu solnego
zuzytego do miareczkowania, cm3,
m - odwazka badanej prébki wg 2.4, g,
0,0155 - ilo$é tlenku sodowego /NaZO/ odpowiadajaca

3, s
1 cm Scisle 0,5 N roztworu kwasu solnego, g,

2.5.4. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé¢ Srednia arytme-

tyczna wynikéw co najmniej dwéch oznaczah, miedzy ktéry-

mi réznica nie przekracza 0,2%.

2.6, Oznaczanie zawartosci krzemionki metoda potencjo-

metryczna
2.6.1. Zasada metody. Do obojetnego roztworu krze-
mianowego inhibitora korozji dodaje sig¢ fluorku sodowego

i mianowanego roztworu kwasu solnego..

Zgodnie z reakcja chemiczna

SiO2 + 6NaF + 4HC| — NazSiF6 + 4NaCl + 2H20

tworzy sie fluorokrzemian sodowy, zuzywajac réwnowazna
iloéé kwasu solhego. Nadmiar dodanego kwasu odmiarecz-
kowuje sie roztworem wodorotlenku sodowego. Z ilosci zu-

Zzytego kwasu solnego oblicza sie zawartos¢ krzemionki,

2.6.2, Aparatura

a/ Potencjometr lub pehametr,

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

2.6. 3, Odczynniki i roztwory

a/ Fluorek sodowy roztwér nasycony: 22,5 g fluorku so-
dowego rozpuscié w 500 c:m3 wody destylowanej i przesa-
czyé przez saczek umieszczony w lejku polietylenowym do
butelki polietylenowej.

b/ Kwas solny roztwér 0,5 N,

c/ Wodorotlenek sodowy roztwér 0,5 N,

2.6.4. Wykonanie oznaczania, Do obojetnego roztworu

krzemianowego inhibitora korozji, w ktérym uprzednio oz-

3
naczono tlenek sodowy wg 2.5,3, doda¢ 60 cm roz-
tworu fluorku sodowego i z biurety okoto 50 cm roztworu
kwasu solnego, Nastepnie po zanurzeniu elektrod i wuru-

chomieniu mieszadta nadmiar kwasu solnego odmiareczko-
waé potencjometrycznie roztworem wodorotlenku sodowego,
Poczatkowo dodawac wodorotlenek_sodowy z biurety por-
cjami po okoto 1 cm’3 Gdy zmiana zabarwienia roztworu z
czerwonego na cebulkowy bedzie wskazywal na bliski ko-
wodorotlenku

. vr . 3
niec reakcji, dodawac po 0,2 cm roztworu

sodowego i obserwowad zmiany potencjatu, Koniec miare-
czkowania wyznacza ta objeto$S¢ roztworu wodorotlenku so-
dowego, przy ktérej po dodaniu 0,2 cm3 roztworu wodoro.
tlenku sodowego wystepuje najwiekszy skok potencjatu. W

tych samych warunkach, w ten sam sposéb przeprowadzic

potencjometryczne miareczkowanie wzorcowej préby zawie-

3 .
rajacej 60 cm roztworu fluorku sodowego i tyle roztworu
kwasu solnego, ile dodano do badanej prébki.
Zawartosé krzemionki (Xz) obliczyé w procentach wg

wzoru

(V-v,) +0,0075 - 500 - 100 _ (V-V,) 7,5

X,

m - 50 m
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w ktérym:

V - objetosé scisle 0,5 N roztworu wodorotlenku

sodowego, zuzytego do zmiareczkowania Slepej

préby, cm

- objetoéé scisle 0,5 N roztworu wodorotlenku
1 e ,

sodowego zuzytego do odmiareczkowania nad-

miaru $cisle 0,5 N ,woztworu kwasu

3

cm

solnego,

m - odwazka badanej prébki wg 2. 4, g,

- y . . . 3 ., ..
0,0075 - ilos¢ krzemionki odpowiadajaca 1 cm Scisle

0,5 N roztworu kwasu solnego, g.

2.6.5. Wynik, Za wynik nalezy przyjaé $rednia arytme-

/
tyczna wynikéw co najmniej dwéch réwnolegtych oznaczan,

miedzy ktérymi ré2nica nie przekracza 1% wyniku nizsze-
go.

2.7. Oznaczanie zawartosci krzemionki metoda miarecz-

kowa

2.7.1. Zasada metody. Do obojetnego roztworu- krzemia-

nowego inhibitora korozji dodaje sie fluorku potasowego i
mianowanego roztworu kwasu solhego,

Zgodnie z reakcja chemiczna

Si02 + 6 KF + 4 HCI '—""KZSiF6 + 4KCI + ZHZO

tworzy sie fluorokrzemian potasowy, zuzywajac réwnowazna
ilo$¢é kwasu solnego, Nadmiar dodanego kwasu odmiarecz-

kowuje sie roztworem wodorotlenku sodowego, Z iloéci zu-

zytego kwasu solnego oblicza sig zawartos¢ krzemionki.

2.7.2. Odczynniki i roztwory

a/ Fenoloftaleina, roztwér alkoholowy 1-procentowy.
b/ Fluorek potasowy, roztwér okoto 6 N,
c/ Kwas solny, roztwér 0,5 N,

d/ Wodorotlenek sodowy, roztwér 0,5 N,

2.7.3. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej po-

B 3 : " 3
jemnosci 500 cm odmierzyé¢ 25 cm badanego roztworu
przygotowanego wg 2. 4 rozciehczyé woda destylowana do
o 3. . -y
objetosci okoto 100 cm i zobojetni¢ kwasem solnym wobec

. . 5 3
fenoloftaleiny. Nastepnie doda¢ 50 cm roztworu kwasu

solm.ego, 20 cm3 roztworu fluorku potasowego i mieszad
w ciagu 5 min, Nadmiar kwasu solnego odmiareczkowaé
wobec fenoloftaleiny roztworem wodorotlenku sodowego,
Miareczkowanie nalezy przeprowadzié¢ szybko, Pierwsze

czerwone zabarwienie wskaznika utrzymujace sie w ciagu

10 s wskazuje na koniec miareczkowania, W tych samych
warunkach nalezy przeprowadzié miareczkowanie Slepej
: . . 3 . 3
préby zawierajacej 50 cm kwasu solnego i 20 cm  roztwo-

ru fluorku potasowego.
Zawartosé kr*zemionki(Xz) obliczyé w procentach wg
wzoru

X, = (v -Vv,) - 0,0075- 500 - 100 _ (Vv=-V,) 15

25 «m m

w ktérym:
V - objetosé Scisle 0,5 N  wodorotlenku sodowego
zuzytego na miareczkowanie $lepej préby, cm

V, - objgtos¢ scisle 0,5 N wodorotlenku sodowego
zuzytego do odmiareczkowania nadmiaru kwasu
solnego, cm

m - odwazka badanej prébki wg 2.4, g,
c s fes . 3
0,0075 - ilo$é krzemionki /SIOZ/ odpowiadajaca 1 cm

Scidle 0,5 N roztworu kwasu solnego, g.

2.7.4, Wynik, Za wynik nalezy przyjaé $rednia arytme-

tyczna wynikéw co najmniej dwéch réwnolegtych oznaczah,
miedzy ktérymi réznica nie przekracza 1% wyniku nizsze-

go.

2.8, Oznaczanie krzemionki metoda wagowa

2.8.1. Zasada metody. Wytracanie krzemionki kwasem

solnym, a nastepnie wyprazenie i zwaZenie wsadu,

2.8,.2, Odczynniki i roztwory

a/ Kwas azotowy /1,4/.
b/ Kwas solny /1,19/.

2.8. 3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ w naczynku

wagowym okoto 10g krzemianowego inhibitora korozji =z
doktadnosécia do 0,001 g i sptukaé goraca woda do parow-
nicy porcelanowej. Doda¢ 10 cm3 kwasu solnego i 10 cm3
kwasu azotowego, roztwér wymieszaé szklanym precikiem,
przykryé szkietkiem zegarkowym i umieécié na tazni wod-
nej. Po wytraceniu sige krzemionki zdjaé szkietko zegarko-
we i sptukac je goraca woda. Roztwér z wytracona krze-
mionka odparowaé na tazni wodnej do sucha, Po odparowa-
niu osad rozetrze¢ szklanym precikiem, sucha pozostatosé
zwilzy¢ kilkoma kropelkami kwasu solnego, dodaé nieco
wrzacej wody i po wymieszaniu precikiem szklanym odsta-
wié na kilka minut, jednak nie dtuzej niz na 10 min, Roz-

twér znad osadu zdekantowac przez saczek o najwiekszej

twardosci. Osad przemy¢ 5:6 razy mata iloscia wrzacej
wody do zaniku reakcji na jon CI—, sprawdzajac przesacz
na nieobecnos¢ jonéw azotanem srebra, Saczki umiescié
w tyglu porcelanowym, a roztwér pozostawié¢ do dalszych

oznaczan wg 2. 11. 3. Saczki spali¢ i wyprazyé w tempera-
o ;
turze 800 C do statej masy.
Zawartosé krzemionki (Xz) obliczyé w procentach wg

wzoru
(in, —m) - 100
2 —

my
w ktérym:
m, - masa tygla z krzemionka, g,

m - masa tygla pustego, g,

m4 - odwazka badanej prébki, g.

2. 8.4. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé Srednia arytme-

tyczna wynikéw co najmniej dwéch oznaczan nie rézniacych

sie miedzy soba wiecej niz 0,3%.
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2.9. Obliczanie sumy tlenkédw sodowego i krzemowego,

Sume tlenku sodowego i krzemowego (Xg) obliczyé w pro-

centach wg wzoru
X3 = X1 +X2

w ktérym:
X, - zawarto$¢ tlenku sodowego oznaczona wg 2.5.3, %,
X2 - zawartosé tlenku krzemowego oznhaczonego wg 2.6

lub 2,7, lub 2.8, %.

2.10. Obliczanie moduftu krzemianowego inhibitora ko-

rozji., Modut (M) nalezy obliczyé wg wzoru

Xy 1,032

X4

w ktérym:
X1 - zawartosc¢ tlenku sodowego oznaczonego wg 2.5.3
% ,
Xz - zawartosé tlenku krzemowego oznaczonego wg

2.6 lub 2.7, lub 2.8, %,

1,032 - molowy wspdtczynnik przeliczeniowy

2. 11, Oznaczanie zawartosci kwasu wersenowego

2.11.1. Zasada metody, W Srodowisku alkalicznym kwas

wersenowy tworzy z jonami magnezu trwaty kompleks w
stosunku do reagentdéw jak 1:1. Kompleks ten jest rozpusz-
czalny w wodzie. W punkcie kohcowym miareczkowania wo-
fioletowo-

bec wskaZnika czerni eriochromowej powstaje

czerwone zabarwienie, Dla zamaskowania obecnej w roz-
tworze miedzi /Sklenal ZB/ i cynku /Silenal PSN/ stosuje

sie dodatek cyjanku potasowego.

2.11. 2, Odczynniki i roztwory

a/ Amoniak /0,91/ i roztwér 10-procentowy.
b/ Chlorek magnezowy roztwér 0,01 M, 0,2432 g widkéw

F 3
magnezowych rozpuscié¢ w 15cm 1 N

roztworu kwasu

. - . , i 3 . .

solnego w kolbie pomiarowej pojemnosci 1 dm i dopetnié
woda do kreski. Roztwér mozna sporzadzié uzywajac

chlorku magnezowego /MgCl _ GHZQ’: 2,0333 g thlorku mag-

2
nezowego rozpusécié w kolbie pomiarowej pojemnosci 1 dm3
i dopetnié¢ woda do kreski.

¢/ Cyjanek potasowy, roztwdr 2,5-procentowy.

d/ Czerh eriochromowa, roztwér: zmiesza¢ 0,5 g czer-
ni eriochromowej z 4,5 g chlorowodorku hydroksyloaminy
i rozpuscié w 100 cm3 alkoholu,

e/ Kwas askorbinowy,

f/ Kwas solny, roztwér 1 N,

g/ Roztwér buforowy amoniakalny: rozpuscié 67,5 g
chlorku amonowego w niewielkie] ilosci wody destylowanej,
w kolbie pomiarowej pojemnosci 1 dm3, doda¢ 570 cm roz-

tworu amoniaku /0,91/ i dopetnié woda do kreski,

2. 11. 3. Wykonanie oznaczania. Odwazyé 10 g krzemia-

nowego inhibitora korozji rodzaju Rudsil, Silenal Si ZB,

a w przypadku Silenalu PSN roztwdr po oznaczeniu krze-

mionki metoda wagowa wg 2. 8, 3 i po zobojetnieniu wobec

papierka uniwersalnego przeniesé¢ iloSciowo do kolby po-

miarowej pojemnosci 500 cm dopetni¢ woda destylowana

do kreski. Nastepnie odmierzyé pipeta do kolby stozkowej

. - 3 3 .
pojemnosci 250 cm 10 cm roztworu do oznaczania kwasu

wersenowego w krzemianowym inhibitorze korozji rodzaju

Silenal ZB lub 50 cm3 PSN

rodzaju Silenal S, $rodka

antykorozyjnego Rudsil i uzupetni¢ woda destylowana do

3 5 3 . : ;
100 cm Doda¢ 5 cm  buforu amoniakalnego, wymieszac,

nastepnie doda¢ 0,02 g kwasu askrobinowego oraz 10 cm ,
roztworu cyjanku potasowego w przypadku Silenalu ZB [ub
PSN i ponownie wymieszaé, Dodaé 5-6 kropli roztworu
czerni eriochromowe] do powstania wyraznego hiebiesko-
zielonego zabarwienia i miareczkowaé z mikrobiurety 0,01M
roztworem chlorku magnezowego do wystapienia fioletowo-
czerwonego zabarwienia roztworu,

Zawarto$é kwasu wersanowego (X;,_) obliczyé w procen-
tach wg wzordéw

a/ dla krzemianowego inhibitora korozji rodzaju Silenal

ZB

vV - 0,002921 - 500 - 100 v -
Xl..: =
m- 10 m

14,605

b/ dla krzemianowego inhibitora korozji rodzaju Silenal

S, PSN oraz Rudsil

VvV - 0,002921:-500-100
Xl{- = . = =

m - 50 m

V- 2,921

w ktérych:
V - objetos¢ scisle 0,01 M roztworu chlorku mag-

nezowego zuzytego do zmiareczkowania, cm ,

m - odwazka badanego inhibitora korozji wg
2.8.3, g,

o . . 3

0,002921 - ilos¢ kwasu wersenowego odpowiadajacal cm

roztworu $ciéle 0,01 M chlorku magnezowe-

go, 4.

2.11. 4. Wynik, Za wynik nalezy przyja¢ érednia arytme-

tyczna wynikéw dwdch réwnolegtych oznaczahn nie réznia-
a 2

cych sie migedzy soba wiecej niz 0,05%.

2.12. Oznaczanie zawartosci miedzi

2.12.1. Zasada metody. Z reakcji jonbw miedziowych z

dwuetylodwutiokarbaminianem sodowym w $rodowisku alka-
licznym, /pH okoto 8,5/ powstaje zwiazek dwuetylodwutio-
karbaminianu miedziowego o zdéftobrazowym zabarwieniu,
Zwiazek ten ekstrahuje sie chloroformem i intensywnoséé
26ttobrazowego zabarwienia warstwy chloroformowej, pro-
porcjonalna do zawartosci miedzi, oznacza sig wzrokowo
przez pordwnanie ze skala wZorcéw lub oznacza sie przy

uzyciu fotokolorymetru.
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2.12.2. Aparatura, Fotokolorymetr z filtrem fioletowym

430 mm oraz kuwety o gruboé$ci warstwy 1 cm.,

2.12. 3. Odczynniki i roztwory

a/ Chlorek amonowy, roztwér 10-procentowy.
b/ Chloroform.
c/ Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy /Na - DDTK/,
roztwdér 1-procentowy.

d/ Kwas azotowy /1,42/.

e/ Kwas cytrynowy, roztwdr 20-procentowy,

f/ Kwas siarkowy /1,84/ i roztwér 1+3,

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

3 5
C-06500 1 cm zawierad

roztworu wzorcowego powinien
0,01 mg Cu i powinien byé przygotowany w dniu oznacza-
nia.

h/ Woda destylowana wolnha od jonéw miedzi.

2.12.4, Przygotowanie krzywe] wzorcowej, Do oémiu

3
rozdzielaczy pojemnosci 200 cm zawierajacych po 50 cm

wody odmierzy¢ kolejno objetosSci wzorcowego roztworu

miedzi zgodnie z tabl, 3,

Tablica 3

L Objetos¢ roztworu Odpowiadajaca masa

i@ wzorcowego miedzi, cm Cu, mg

1 0o1)

2 1,0 0,01

3 3,0 0,03

4 5,0 0,05

5 10,0 0,10

6 15,0 0,15

7 20,0 0, 20

1) Roztwdr kompensacyjny.

Nastepnie dodawaé kolejno, mieszajac roztwér po doda-
Nniu kazdego odczynnika, 1 cm3 kwasu cytrynowego, 0,5 cm
roztworu kwasu siarkowego, 0,5 cm3 chlorku amonowego,
uzupetni¢ woda do objetosci okoto 100 cm3, wymieszac, do-
daé 10 cm3 chloroformu i wytrzasa¢ w ciagu 5 min, Po od-
staniu warstwa chloroformowa oddzieli¢, Nastepnie dodac

5 cm roztworu dwuetylodwutiokarbaminianu sodowego |

wymieszaé. Dodaé 10 cm3 chloroformu i wstrzasa¢ energi-
cznie roztwér w ciagu okoto 3 min, Po rozdzieleniu
warstw ekstrakt chloroformowy przenies¢ do cylindra po-
miarowego pojemnosci 25 cm3, saczac go przez zwitek wa-
ty umieszczony w szyjce lejka i zwilZzony chloroformem,
Prébke ekstraktowaé dalej porcjami chloroformu /kazdora-
zowo w ciggu 5 min/, az do uzyskania bezbarwnej warstwy
chloroformowej, Zwykle wystarcza 3-krotna ekstrakcja.
Ekstrakty dotaczy¢ do pierwszego w cylindrze pomiarowym,
Lejek z wata przemy¢ matymi porcjami chloroformu
/1-2 cm3/, dotaczajac je do poprzednich ekstraktéw, Za-
wartos$é cylindra dopefnié chloroformem do objetosci 25 cm

i wymieszaé, Absorbancje barwnych roztwordw zmierzyé

na fotokolorymetrze przy dtugosci fali 430 nm wobec roz-

tworu kompensacyjnego, jako odnosnika. Na podstawie

uzyskanychdanych wykresli¢ krzywa wzorcowa, odcinajac
na osi odcietych iloSci miedzi zawarte w roztworach wzor~
cowych w miligramach, a na osi rzednych odpowiadajace im

absorbancje.

2,.12.5. Wykonanie ozhaczania. Do kolby pomiarowe] po~

jemnosci 100 cm3 odmierzy¢ pipeta 5 cm:3 roztworu przygo-
towanego wg 2. 4, dopetni¢ woda do kreski i wymieszac.
5 cm3 tego roztworu odmierzy¢ pipeta do rozdzielacza po-~
jemnosci 200 cm3 zawierajacego 50 cm3 wody. Dalej poste-~
powaé zgodnie z 2.12. 4. Na podstawie zmierzone] absor-
bancji odczytaé z krzywej wzorcowej zawartos¢ miedzi w
badanym roztworze. Jednoczednie wykonaé pomiar Slepej
préby przygotowanej w taki sam sposéb, przy uzyciu takiej

samej ilosci tych samych odczynnikéw,

2.12.6. Obliczanie wynikéw, Zawartoéé miedzi Cu (XS)

obliczyé w procentach wg wzoru
(m, - m,) - 500+100 -100 (m1—mg) . 200

X. = =
5 m-+5:5 1000 m

w ktérym:
m,4 - zawarto$é miedzi w prébce badanej, mg,
my - zawartosé miedzi w prébce Slepej, mg,
m - odwazka badanej prébki, g.:
intensyw-

Dopuszcza sie metode wizualnego poréwnania

nosci zabarwienia prébki badanej ze skala wzoréw,

2.12, 7, Wynik, Za wynik nalezy przyja¢ Srednia arytme-

tyczna wynikéw co najmniej dwéch réwnolegtych oznaczan,
miedzy ktérymi réznica nie przekracza 20% wyniku nizsze-

go,

2.13, Oznaczanie zawartosci fosforanédw w przeliczeniu

na F’zgs__

2.13.1, Zasada metody polega na trawieniu badanego

fluorokrzemianu sodowego kwasem solnym i azotowym, zo-

bojetnieniu otrzymanego roztworu wodorotlenkiem amono-

wym i pomiarze fotokolorymetrycznym absorbancji 26tto

zabarwionego kompleksu P - wanadomolibdenian amoho-

205
wy przy dtugosci fali 420 nm,

2.13. 2. Aparatura. Fotokolorymetr z filtrem o diugosci

fali 420 nm oraz kuwety o grubosci warstwy 1 cm,

2.13. 3. Odczynniki i roztwory

a/ Fenoloftaleina roztwér alkoholowy 1-procentowy,
b/ Roztwér wzorcowy fosforanéw: 0, 192 g fosforanu jed-

nopotasowego /KH F’O4/ wg Soerensena rozpuscié w

2
25 cm3 8 N roztworu kwasu siarkowego w kolbie pomiaro-
wej pojemnosci 1 dma i uzupetni¢ woda do kreski. 1 cmatak
przygotowanego roztworu zawiera 0,1 mg P205.

¢/ Wanadomolibdenian amonowy wg PN-68/C-06500.

d/ Woda amoniakalna, roztwér 1 + 1.
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2.13.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej, Do 11 kolb

. : £ s 3 ; 2wy i
pomiarowych pojemnosci 100 cm odmierzyc¢ ilosci roztworu

wzorcowego fosforandw wg tabl. 4,

Tablica 4
L ObjetosS¢ roztworu Odpowiadajaca masa
"|wzorcowego fosforanéw, cm fosforanu, mg
1 o™ 0
2 1 0,1
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 & 0,8
10 9 0,9
11 10 1,0
N Roztwér kompensacy jny.

. 3
Roztwdr rozciehczyé woda do objetosci 50 cm Do kaz-

dej kolby dodaé po 25 cm‘3 roztworu wanadomolibdenianu
amonowego, wymieszac, dopefni¢ woda do kreski i ponow-
nie wymieszaé. Po uptywie 30 min zmierzyé absorbancje
barwnych roztwordédw przy diugosci fali 420 nm wobec roz-
tworu kompensacy jnego jako odnos$nika, Na podstawie uzys-
kanych wielkosci wykresli¢ krzywa wzorcowa, odktadajac

na osi odcietych ilosci P O, zawarte w roziworach wzor-

2
cowych, a na osi rzednych odpowiadajace im absorbancje.

2.13.5. Wykonanie oznaczania. Przesacz po oznaczeniu

mieszac, dopetnié¢ woda destylowana do kreski i ponownie
wymieszacé. Oznaczanie wykonaé postegpujac zodnie z2,13.4.
Zawartosé fosforandw w przeliczeniu na PZOS (XS) ob-

liczy¢é w procentach wg wzoru

% a- 10
6 m

w ktérym:
a - zawartosé fosforandw w przeliczeniu na P205 odczy-~

tana z krzywej wzorcowej, mg,

m - odwazka badanej prébki wg 2, 8, 3, g.

2.13.6. Wynik, Za wynik nalezy przyja¢ Sredniaarytme-

tyczna wynikéw co najmniej dwéch réwnolegtych oznaczan,

rézniacych sie miedzy soba nie wiecej niz 20% wyniku niz-

szego,
2. 14. Oznaczanie gestosci, Gestosé nalezy oznaczyd
) 3 2 .
areometrem z podziatka 0,01 g/cm Krzemionowy inhibi-

tor korozji po ogrzaniu do temperatury ZOOC wlaé do su-
chego cylindra szklanego Srednicy okoto 4 cm, wigksze] od
najwigkszej $rednicy areometru, Ciecz nalezy wlac ostroz-
nie tak, aby nie powstaty w niej banki powietrza. Nastep-
nie zanurzy¢ ostroznie areometr i odczytaé na podziatce
wartoséé wedtug gérnego menisku, Oznaczanie nalezy wy-
konaé¢ szybko, poniewaz powierzchnia krzemionowego inhi-
bitora korozji pokrywa sie w krétkim czasie biona utrud-
niajacg pomiar,

Za wynik nalezy przyja¢ Srednia arytmetyczna wynikéw

. . . . dwdéch oznaczan nie rézniacych sie miedzy soba wiecej niz
krzemionki w Silenalu P i PSN wg 2. 8, 3 przeniesc iloscio- 3
, o . . S 0,02 g/cm
wo do kolby pomiarowe]j pojemnosci 500 cm Zobojetnic
roztworem amoniaku i dopetni¢ woda do kreski. Odpipeto- 2.15. Oznaczanie objetosSci piany wykonaé wg PN-'?ZJ,/
3 . .
wacé 5 cm3 roztworu do kolby pomiarowe] pojemnosci 00 cm, C-04801 metoda A, stosujac do oznaczania 1-procentowy
dodaé 25 cma roztworu wanadowomolibdenianu amonu, wy- roztwér inhibitora korozji.
KONIEC
INFORMACJE DODATKOWE
1. Instytucja opracowujaca norme - Zakfady Chemiczne pomochniczych oraz roztwordw do kolorymetrii 1 nefe-
RUDNIKI, lometrii
dtiiewasnia PN-74/C-04801 BSrodki powierzchniowo czynne. Oznacza-

2. Dotychczasowe nhormy. Niniejsza horma

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

tody badan

3. Normy zwiazane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania
i przygotowywania prébek

PN-68/C-06500 Przygotowanie odczynnikéw, roztworéw

nie wtasnosci pianotwdrczych
PN-74/C-60008 Prébniki do pobierania prébek produktéw

bezksztattnych

4, Zalecenia miedzynarodowe

ISO/DIS 5440 Sodium fluorosilicate for industrial use. De-

termination of phosphate content



