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ODLEWNICTWO Badania emalii szklistych 

Oznaczanie 

1. WSTĘP 

1 . 1 . Przedmiot normy. P r zedmi otem normy jest ozna

czani e ługoodpornośc i ema li i szkl i s tych chemoodpornych, 

przeznaczonych d o pow l ekania urzędzeń i aparatury che

micznej żeli wnej i stalowej . 

1.2. Zakres stosowania normy. Metodę z 5N roz tw o

rem wodorotlenku sodow ego stosuje się do badań prze

mysłowych, metodę z l N r oz twor em wod o rotl enku sodowe

go do badań rozjemczych. 

l. 3 . Okreś l enia . Lugoodporność jest to odpomość ema-

l ii szklistej na działani e goręcego roz tworu wodorotlenku 

sodowego. 

2. METODY ozNACZANIA 

2. l. Wytyczne ogólne 

2. 1.1 . Przygotow anie próbek. Z b l achy stalowej walco 

wanej n a zimno grubości 1,5 .;. 2, O mm wycięć 10 próbek 

w kształc i e krężków o śr e dn i cy 105 mm z otworem o śred

nicy 2,5 mm (k tórego środek powinien zn aj dować s i ę w 

odległości 3 mm od b r zegu próbki), służęcym d o zawi e

szania próbki. Wycięte pró bki wyżarzyć w t empera turze 

o 
500 T 600 C przez 10 min , wytraw i ć w kwasie so lnym 

lO-procentowym przez 2 min, wypłukać starannie wodę 

i wysus zyć. Przygotowane próbki pokryć d w ustronnie przez 

zanurzenie lub natryskiwanie emal ię podstawowę n a wy-

roby z blachy stalowej i wysuszyć w suszarce l aborato-

ryjnej lub pospi esznej promiennikowej w temperatur ze ni e 

przekraczajęcej 100
o

C. Z kolei próbki z wys uszonę emalię 

podstawowę wypalać w pozycji w is zęcej w piecu laborato -

ryjnym w temperaturze właściwej dla danej emalii. Gru-

bość emal ii podstawowej po w ypaleniu (sprawdzana wg 

BN-76j 4027-08) pow inna być je&1akowa na w s zystki c h 

próbkach . Emal ię kry jęcę pokryć wszystkie próbki 

jednostronnie, zwr acajęc uwagę , aby warst wa emali i na 

brzegach płytki ~yła możl iwie cienka. Przy nakładaniu 

emali i (sposobem rr,okr y m I ub pudrowym), po wysuszeniu 

warst wy emalii, a prze d jej wyp a lani em, nal eży usunęć 

ługoodporności 
~O()O 

Grupa koła lagowa -Iłł"'efr 

ema l ię z pasa odległego o d brzegu próbki o 2 + 3 mm. 

Emal ię kryjęcę można pok rywać próbki d wa lub trzykrotni e 

a nawet cz t e rokrotnie, aż do uzyskan ia gładkiej i pozba

wionej porów lub zanieczyszczeń błyszczęcej powie rzchni. 

2.1.2. Sprawdzanie szcze lnośc i powłoki emalii. Szczel

ność powłoki emali i na przygotowanych próbkach sprawdzić 

wg BN-74j4027-13. Do oznaczania ługoodporności emalit 

przeznaczyć próbki z całkowicie szczelnę powłoJ-.ę emali i. 

2.2. M e toda z 5N roztworem wodorotlenku sodowego 

2.2.1. Zasada oznaczania po'l ega na umieszczeniu 

dwóch em a l iowany c h próbek w ur zędzeniu do oznaczania 

ługoodpornośc i, ogrzewaniu ich przez 8 h w naczyniu na-

pełni onym 5N roztw orem wodorotlenku sodowego, utrzy-

manym w s tan ie w r zen ia nas t ępni e pr zemyc iu suszeniu 

oraZ zważ eni u próbek. 

2.2.2. Aparatur a i urz5ldzenia 

a) Urzędzen i e do ozn aczania ługoodporności ( r ys . 1). 

4 2 5 l 

7 

6 

3 

10 

I BN -7414D27-11-11 

R ys. 

1 _ pOłęczenie do chłodnicy zwrotn ej , 2 - nakrętka motyl

kowa, 3 _ pręty s tal owe obudowy, 4 - płyta górna ze sta

I i nierdzewnej (wym iary n a rys. 2), 5 - pier ścień azbesto
wy, 6 _ pierścień g umowy o śre dn icy zewnętrznej 100 mm, 

i wewnętr znej 78 mm, 7 - próbka ema liow ana, 8 p ołęcz e

nie do te rmometru, 9 - płyta dolna ze stali nierdzewnej 

(wymiary na rys. 3), 10 - cylinder ze szkła odpornego 

chemicznie lub z kwarcu (rys. 4) 
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Rys. 3 
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Rys. 4 

b) Termometr o zak r es ie temp e r atur O.;. 150
o

C. 

c) Chłodnica zwrotna. 

d ) Suszarka z t e rmoregul ację. 

e) Kuchenka e l ek tr yczna o średnicy płytki g r ze jnej mi-

nimum 170 mm lub palnik gazowy. 

2.2.3. Roz t w ory i odczynniki 

a) Wo dorotl e nek sodowy cz .. d. a ., r oz twó r SN - 200,0 g 

w odorotlenku sodowego rozpuścić w w odzi e d es t y low anej 
. 3 

w kolbie pomi a rowe j poj emnośc i 1000 cm . Po ostygnięciu 

zawar tość ko l by uzup ełnić wodę do kr e ski . starannie 

wym i esz ać . Roz t wór w ko l bie ch roni ć pr zed dostępem d wu

tl enku węg la. P r zed każdorazowym uży c i em nal eży przy-

gotować świeży ro z twór, 

b) Kwas octowy cz. d. a., roztwó r S-procentowy: roz-

cieńczyć k w as octowy 100- lub SO-procentowy wodę des ty

lowanę· 

c) Al kohol etylowy, roztwór 96-procentow y. 

2.2.4. Wykonanie oznaczania. Emaliowane próbki opłu-

kać wodę destylowanę, następnie alkoholem etylowym i su-

szyć przez 2 h w temperaturze 120
o

C. Z kolei próbki 

włożyć do eksykatora i po ostygnięciu zważyć z dokład-

nościę do 0,2 mg. Założyć 2 próbki do urzędzenia do 

oznaczania ługoodporności ( rys. 1), przy czym próbka 

badana stanowi dno cylindra, a druga próbka (niebadana) 

jego przykrywkę . Obie próbki założyć stronami pokrytymi 

emalię do wnętr za cy lindra. Docisnęć śruby mocujęce, 

założyć termom e tr i w l ać przez otwór przeznacz ony do 

3 
założenia chłodnicy 350 cm wrzęcego SN roztw oru wodo-

rotl enku sodowego, a następnie założyć chłodnicę, przez 

którę należy przepus zczać wodę. Roztwór w odorotl enku 

sodowego ogrzewać przez 8 h, utrzymujęc go w t e mpera tu-

r ze w rzenia. Po upływ ie S h pr zerwać ogrzewanie roz-

tw oru wodorotlenku sodowego, z luzować śruby mocujęce, 

wyjęć t e rm ome tr, odłęczyć chłodnicę, zdjęć górnę próbkę 

i wylać rozt wó r z cylindra. 

destylowanę o t empe raturze 

Cyl inder przepłukać 

o 
40 C. Wyjęć dolnę 

wodę 

próbkę 

i przemyć ję przy użyciu miękkiej gębki zimnym S-procen-

tow ym roz tw orem kwasu octowego i na końcu zimnę wodę 

desty lowanę. Usunęć bardzo ostrożnie z próbki ewentu-

alne r esz tk i gumy z pierścienia uszczelniajęcego, ponownie 

przepłukać próbkę wodę destylowanę i alkoholem etylowym. 

Próbki suszyć w temperaturze 120
0

C przez 2 h, następrile 

włożyć do eksykatora i po ostygnięciu zważyć z dokład

nościę do 0,2 mg. 

2. 2.5. obi iczanie wyników. Lugoodporność emali i (Ł) 

j 2 b. • w m g cm o Il czyc w g wzoru 

w którym: 

_a..cI_-_u--=..2 
ł~ = 

F 

a, _ masa próbki badanej przed ogrzewaniem, mg, 

a
2 

- masa próbki badanej po S h ogrzewania, mg, 

F _ pol e pow ierzchni emaliowanej próbki, cm
2

. 

( 1) 

2.2.6. Dopus zczalna różnica między wyni kami nie po

w inn a przekraczać 20 % wyniku średn iego. Jeżel i wartość 

ługoodporności jednej z badanych próbek odbiega w ięcej 

niż o 20% od śr e dniej arytme tycznej, na l eży je odrzuc i ć 

przy ustaleni u ostatecznej wartośc i ługoodporności. W 

przypadku gdy wartość ługoodporność i 2 badanyc'o próbek 

odbiega w i ęcej niż o 20% od średniej a rytm e ty cznej, należy 

ponownie pr zeprowadz i ć o znaczan i e pr zy użyciu now ych 

próbek. 

2.2.7. Wynik. Za w ynik przyjęć średnię arytmetycznę 

w yników 4 kolejnych oznaczań zgodnych z 2.2.6. 
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2,3, Metoda z IN r oz t worem w odorotlenku sodowego 

2,3, l , Zasada oznaczania po l ega n a umieszczeniu dlM5ch 

ema l iowanych próbek w urz?dzeniu do oznaczani a ługood

porności, ogrzewaniu ich przez 48 h w naczyniu napełnio

nym l N r oztworem wodorotlenku sodowego o tempera tu-

o 
r ze 80 C. Następni e przemyciu i s uszen iu ora z zważeniu 

próbek. 

2,3,2, Aparatura i ur zędzenia 

a) UrZ?dzenie do ozn aczania· ługoodporności wg rys, 5, 

4 
3 • 

2 

1 

7 

-#fłł- . -_. ---

II 
II 

11,,,,",=====:11 
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Rys, 5 

5 

6 

3 

1 _ cylin der ze szkła odpornego chemicznie lub z kwarcu 

o średnicy wewnętrznej 80 mm (wymiary na rys, 6), 2 - pły
ty s t a lowe (wymiary na r ys , 7), 3 - pr ę t sta l owy obudo

wany (wymia r y na r ys, 8), 4 - korek gumowy , 5 - k r ó 

ciec do napełniani a cy l indra, 6 - nakrętk i mot y l kowe, 

7 - badane próbki w pierścieniu g umowym 
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Rys , 7 

lO!i 
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Rys , 8 

b) T ermos t a t umożli wiaj?cy utrzymanie temper a tur y w 

o 
gran icach 80 ±1 C, 

2 , 3.3, O d czynniki i r oztw ory 

a) Wodorotlenek sodow y cz, d, a " r o z tw ó r IN: 40,00 g 

wod o rotl enku sodowego rozpu ścić w w odzie d es tylowan ej 

3 
w ko lbie pomiarow ej pojemności 1000 cm , po ostygnięciu 

zawa rt ość ko lby uzupełnić w od? do kreski i starannie w y -

mieszać, Roztwór w kolbie chronić przed dostępem dw u-

tl enku węg la, Przed każdym użyciem należy pr zygotować 

św i eży r oz twór, 

b) Kwas octowy cz, d , a " roztw ó r S-procentow y: roz -

c ieńczyć kwas octow y 100- I ub 80-procentow y w od? d esty

low an?, 

c ) A l koho l e tylow y, r o z tw ó r 96- p r ocentow y , 

2,3,4, Wykonan ie oznaczan ia. Ema l iow an e próbki opłu-

kać wod? des tylow an? , następnie a lkohol em e t y lowym i su-

r O r 

szyc przez 2 h w tempe r atur z e 120 C, Z ko l e i probki 

włożyć do eksykatora i po ostygnięciu zważyć z dokład

ności? do 0,2 m g, Założyć d w ie próbki do urz?d zenia d o 

oznaczania ługoodpornośc i ( rys. 5), pr z y czym obie prób

ki badane za ł ożyć s tr onam i pokrytym i ema l i? do wn ę tr z a 

cyl indra. Docisn?ć śruby mocuj?ce, wł ożyć urz?dzenie do 

o 
termosta tu o tempe ratur ze 80 ±I C na 15 min, 

w l ać okoł o 320 cm 
3 

l N roz tw oru w o dorotl enku 

nas tępni e 

sodowego 

o . d ogrzanego do temperatury 80 ± I C do cy lln r a, prz y czym 

roztwór powinien całkowicie zakrywać powier zchni e bada -

nych próbek, i za tkać cy l inder korkiem gumowym. e yl in

d e r ponownie włoży ć do termos t a tu o temper a tur ze 80 

±loC i od te go momentu cy linder z badanymi próbkami 

napełnion y roztworem w odorotlenku sodow ego pozostaje w 
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termostacie przez 46 h. W czasie przeprowadzania ozna-

c z ania należy kontrolować temperaturę termostatu za po-=: 

mocę termometru . Po upływie 46 h wy jęć cyl inder z ter

mostatu, wylać roztwór wodorotlenku sodowego, przepłu-

o 
kać wodę destylowanę o temperaturze 40 C, zluzować śru-

by mocujęce i wyjęć obie badane próbki. Próbki przemyć 

za pomocę mi ękkiej gębki zimnym 5-procentowym roztwo-

rem k w a s u octow ego i na końcu zimnę wodę 

Usunęć bardz o ostrożnie ewentualne resztki 

destylowanę. 

gumy z 

pierśc i eni a uszczelniajęcego, ponownie przepłukać próbki 

wodę destylowanę i alkohol em e t y lOw ym. Pró bki SUS ZYĆ 

o 
przez 2 h w temperaturze 120 C, następnie włożyć do 

eks y kator a i po ostygnięciu zważyĆ z dokładnościę do 

0,2 m g . 

2.3.5. Obliczanie w yników. Lugoodporność 

2 
w mg/cm . doba obi iczyć wg w zoru 

Ł= 

emalii eŁ) 

e 2) 

w którym: 

_ masa próbki badanej przed ogrzewaniem, mg, 
at 

a
2 

- masa próbki badanej po 46 h ogrzewania, mg, 

' k ' 2 F _ pole powierzchni emaliowanejprobt, cm • 

2.3.6. Dopuszczalna różnica między wynikami nie po

winna przekraczać 15 % w yniku średniego. Jeżel i wartość 

ługoodporności jednej z badanych próbek odbiega więcej 

niż o 15% od średniej arytmetycznej, należy je odrzucić 

przy ustaleniu ostatecznej wartości ługoodporności. W 

przypadku gdy wartość ługoodporności dwóch badanych 

próbek odbiega więcej niż o 15% średniej arytmetycznej, 

należy ponow nie przeprowadzić oznaczanie przy użyciu 

now ych pr6bek. 

2. 3 . 7. Wynik. Za wynik przYjęć średnię arytmetycznę 

w yników 4 kolejnych ozn i'czań zgodnych z 2.3.6. ,. 
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