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ABSTRAKT

Tato bakalafskd prace se zabyvala kvantitativni analyzou sloZzeni vodniho skla.
V teoretické Casti se nachazi popis vodniho skla, jeho nékterych typt, vlastnosti a pouziti.
Déle je v teoretické ¢asti uveden prehled metod analyzy vodniho skla. Prakticka ¢ast prace
se zabyva kvantitativni chemickou analyzou slozeni vodniho skla. Analyzované vzorky
vodniho skla byly dodany spolecnosti KOMA a.s. Vzorky vodniho skla byly podrobeny
kvantitativni analyze sloZzeni pro zji$téni jejich procentualniho obsahu Na,O ¢i K,0 a SiO,.
Zkusebni vzorek byl analyzovan pomoci riznych titracnich metod. V ramci této prace byla
jiz vyuzivand metoda analyzy provadéna spolecnosti KOMA a.s. modifikovana ptidavkem
KHCO; ¢i K;HPO,. Bylo zjisténo, ze pouziti KHCO3 neni vhodné. Naopak po pouziti
inovované metody s Ko;HPO,4 bylo zjiSténo, Ze tato metoda svymi parametry odpovida
pozadavkim na rychlé a dostatecné presné stanoveni bez nutnosti naro¢ného

instrumentalniho vybaveni.

Klic¢ova slova: vodni sklo sodné, vodni sklo draselné, kvantitativni analyza, titrace

ABSTRACT

This thesis deals with the quantitative analysis of the composition of the water glass
solution. The theoretical part is a description of a water glass solution, his types, properties
and uses. The theoretical part provides an overview of methods for analyzing water glass
solution. The practical part deals with the quantitative analysis of chemical composition of
water glass solution. The analyzed samples of water glass solution were supplied by the
company KOMA a.s. Samples of water glass solution were subjected to quantitative
analysis to determine the composition of the percentage of Na,O or K,O and SiO,.
Samples were analyzed using various titration methods. As part of this work has been used
analysis method as implemented by KOMA a.s. modified by the addition of KHCO3 or
KoHPQO,. It has been found that the use of KHCOj3 is not appropriate. In contrast, the use of
innovative methods of K;HPO, was found that the parameters of this method, is consistent
with the rapid and sufficiently accurate determination without demanding instrumental

equipment.

Keywords: sodium water glass, potassium water glass, quantitative analysis, titration
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UvVOD

Velkéd cast zemské klry je tvofena kiemicitymi mineraly. V souCasné dob¢ jsou vSak
bohuzel stale Siroce vyuzivany materidly, které jsou environmentalné¢ zavadné, snahou je
proto vyuziti materidli pfirodnich, nebo environmentalné nezdvadnych syntetickych latek.
Mezi tyto materialy je mozno zaradit i syntetické kiemicité materidly. Zakladni surovinou
pro vyrobu materialti na bazi silikatt je kiemenny pisek. Pravé tavenim kiemenného pisku
s alkalickymi solemi je mozno ziskat vodni sklo, kter¢ status piirodniho a environmentalné

nezavadného materialu spliuje.

Vodni sklo je dulezitou surovinou pro mnoho primyslovych odvétvi, Siroké uplatnéni
nachazi predev§im v primyslu stavebnim, ¢i primyslu natérovych hmot. Na kvalitu jeho
vyroby se tak kladou velké naroky, a to pfedev§im pro pouziti v oblasti slévarenstvi.
Vstupni suroviny musi spliiovat urcité parametry v zavislosti na typu vyrabéného vodniho
skla. Technologicky proces vyroby je taktéz sledovan. Jednou z dilezitych soucasti
vyrobniho procesu je také kvantitativni analyza sloZeni vodnich skel. Tato analyza lze
provadét pomoci riznych metod, z nichZ nej€astji primyslové vyuzivanymi jsou metody
titracni.

Cilem prace Kvantitativni analyza sloZeni vodniho skla je zpracovat literdrni reSersi
zam&fenou na analytické metody pro silikdtové materidly. Déle se prace zabyva
kvantitativni chemickou analyzou riiznych typi vodnich skel dodanych spole¢nosti KOMA

a.s. zvolenymi metodami.
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1 VODNI SKLO

Vodni sklo je definovano jako: ,.koloidni roztok kiemicitanu alkalického kovu, komer¢ni
roztoky maji susinu 35 — 45 % hmotn. pro sodna skla, 30 — 40 % hmotn. pro draselna skla

a 20 — 30 % hmotn. pro lithna skla.” [1]

1.1 Vyroba vodniho skla

Klasické kiemenné sklo byvd vyrabéno zroztaveného oxidu kifemicitého. Znacnou
nevyhodou oxidu kiemicitého je jeho velmi vysoka teplota taveni, ktera dosahuje 1 800 °C.
Pro sniZzeni této teploty se ptidavaji takzvana taviva, k jejichz roztaveni dochéazi pfti
teplotach vyrazné nizsich, nez je tomu u samotného oxidu kiemicitého. Takto dochazi
k usnadnéni taveni oxidu kfemicitého, ktery se rozpousti v roztaveném tavivu. Jako taviva
byvaji nejcastéji pouzivany alkalické soli, a to hlavné uhli¢itan sodny a uhli¢itan draselny
neboli potas. Vysledkem je materidl, ktery je rozpustny ve vodé a ma hor$i mechanické
vlastnosti nez sklo kifemenné. [2] V praxi se v primyslu vyroba vodniho skla provadi
Vv rotaCnich ¢i stacionarnich autokldvech, a to za zvySeného tlaku a teploty. Do autoklavu
se davkuje potfebné mnoZzstvi vychozich surovin, jejichZ navazka odpovida ptisluSnému
typu vyrabéného vodného skla. Dale je autoklav natlakovan vodni parou ptiblizné na tlak
0,6 MPa a suroviny jsou po dobu n¢kolika hodin rozvarovany. Po rozvateni skla je proces
ukoncen a vodni sklo je zbytkovym tlakem v autoklavu ptetlaceno do zasobniku. Poté je
v zavislosti na koneéném vyuZiti vodniho skla moZno jej dekantovat, filtrovat ¢i

odstied’'ovat. [3]

1.2 Suroviny pro vyrobu vodniho skla

1.2.1 Alkalické soli

Pti vyrobé vodniho skla se z alkalickych soli pouzivaji pfedev§im uhli¢itany. Uhlicitany
jsou soli odvozené od kyseliny uhli¢ité. Vyjimaje uhli¢itanu sodného, draselného
a amonného jsou ve vod¢ témet nerozpustné. Mohou byt rozkladany pii zahtivani a v také

Vv ptitomnosti kyselin silngjSich nez je kyselina uhlicita. [4]
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Uhlié¢itan sodny

Kalcinované soda je trividlni nazev pro uhli¢itan sodny NayCOgs. Je to bild krystalicka
latka, ktera pii smichani s vodou vykazuje zasaditou reakci. Je vyrabéna tzv. Solvayovym
postupem. Do chlazeného roztoku amoniaku s chloridem sodnym je pfidavan oxid uhliity,
vznikd hydrogenuhlicitan sodny, ten se poté oddéli krystalizaci a ndslednym zahtatim na
teplotu 200°C se pievede na kalcinovanou sodu. [5] Tyto chemické reakce popsané v textu

jsou znazornény v rovnicich /1/, /2/ a /3/ [6].

€0, + NH; + H,0 - NH,HCO, /1
NH,HCO3; + NaCl - NH,Cl+ NaHCO4 12/
2NaHCO; - Na,C0;+ CO, + H,0 13/

Uhlicitan draselny

Uhli¢itan draselny byva €asto oznacovan také nazvem potas. Solvayliv postup uvedeny u
vyroby uhli¢itanu sodného bohuzel neni vhodny k vyrob¢ uhli¢itanu draselné¢ho. Uziva se
proto postupu elektrolytického, kde dochazi k elektrolyze chloridu draselného, ¢imz je
pfipraven roztok hydroxidu draselného. Ten se dale neutralizuje zavedenim oxidu
uhli¢itého za vzniku hydrogenuhli¢itanu draselného a nasledné uhli¢itanu draselného.
Druhou moznosti ziskdni uhli¢itanu draselného je postup zvany Engeliv, kde se do
vodného roztoku chloridu draselného, vnémz je suspendovan trihydrat uhli¢itanu
hotecnatého, zavadi opét oxid uhli€ity. Probihajici reakce jsou zndzornény v nasledujicich

rovnicich: [6]
2KCL+ CO, + MgCO04.3H,0 — 2MgC0Os. KHCO5. 4H,0 + MgCl, 14/

Zde konverzi srazeniny MgCO3.3H,0 dochazi ke vzniku velmi malo rozpustné soli

MgCO3.KHCO3.4H,0. Pfi zahiivani vodné suspenze dale probéhne reakce: [6]
2MgCO4. KHCO4. 4H,0 > K,CO5 + 2 MgCO4.3H,0 + CO, + 3H,0 15/

Srazenina MgCQO3.3H,0 je poté vracena na zacatek vyroby a roztok s obsahem K,COs je

zahus$tén a podroben krystalizaci v odparkach.

V soucasnosti vSak nejvétsi podil na tvorbé uhliitanu draselného tvori takzvany
,mravencanovy‘ zpusob, kdy se do roztoku siranu draselné¢ho a hydroxidu vapenatého ve
vod¢ zavadi oxid uhelnaty. Dochazi ke vzniku mravencanu draselného, ktery zahtivanim

ptrechazi na uhli¢itan draselny. [6]
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Uhlicitan lithny

Uhli¢itan lithny ma velmi malou tepelnou stalost a snadno se rozklada na oxid uhlicity a
oxid lithny. TaktéZ je tento uhli¢itan velmi malo rozpustny ve vodé. [6] Ke vzniku
uhli¢itanu lithného dochazi vysrazenim roztoku lithné soli roztokem uhli¢itanu. V jeho

vzniku dochazi také reakci hydroxidu lithného s oxidem uhli¢itym. [5]

1.2.2 Sklarsky pisek

Sklatské pisky byvaji nejcastéji svétle zbarvené ¢i bilé horniny (kfemenné pisky ¢i
piskovce). Pouzivaji se jako surovina pii vyrobé skla a pozadavky na jejich kvalitu se
mohou ménit podle druhu skla, ktery je tieba vyrobit. V pozadované kvalité se vSak
vétsinou v ptirodé nevyskytuji a je nutno upravovat drcenim, pranim C¢i tfidénim. [7]

Chemické slozeni sklafského pisku je uvedeno v Tab. .

Tab. | Chemické slozeni sklarského pisku [1]

Slozka Obsah (hmotn. %)
Oxid kfemicity min. 98,5
Oxid hlinity max. 0,4
Oxid titaniCity max. 0,15
Oxid zelezity max. 0,040

1.3 Vlastnosti vodniho skla

Slozeni vodniho skla se nejCastéji charakterizuje pomoci kiemicitého modulu, ktery se
zna¢i M. Jedna se o molarni pomér Si,O/Me,O. Hodnota toho modulu se u bézné
vyrabénych druhti vodnich skel pohybuje vrozmezi cca 2,0 — 3,7. K charakterizaci
vodniho skla se ddle kromé& kfemicitého modulu pouzivé €asto jeho hustota, ktera hovofii o
koncentraci roztoku a sloZzeni vychoziho skla. Mimo jiné se k charakterizaci vodniho skla

pouziva také jeho viskozita a hodnota pH. [8]
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1.4 Zakladni druhy vodniho skla

Vodni sklo je vyrabéno nejcastéji ve tiech obdobach, vodni sklo sodné, draselné a vodni
sklo lithné. Lisi se jak ve fyzikalnich a chemickych vlastnostech, pouzitim, ale i drobnymi

odchylkami v postupech pii vyrobé.

1.4.1 Vodni sklo sodné

Vodni sklo sodné se vyrabi tavenim sklarského pisku s uhli¢itanem sodnym neboli sodou.
Ziskana tavenina se po ochlazeni stava sklovitou hmotou zvanou sodno — kiemicita frita.
Jedna se tedy o zakladni metodu vyroby vodniho skla popsanou v kapitole 1.1. Frita je

zpracovavana v autoklavech pfi tlaku 0,6 MPa.

Alternativni metodou vyroby sodného vodniho skla je metoda hydrotermalni, kde dochazi
k reakci kiemicitého pisku s roztokem hydroxidu sodného, ktera vSak dosud neni tolik

rozs§ifena. [1]

) ) Rozvafovini sklafského Skladovania
Vstupni suroviny kmene/pisku a filtrace expedice vodniho
skla
Slontté pevaého Rozvafovani vodniho skla Zésobniky

a) uhbiéitanm sodného -
vodniho skla

Autoklav

—
P 4

—
Vo

Filtrace
vodniho
skla

SloZiité pisku

b) )
Slo#Eré louhu

Obr. 1 Blokové schéma vyroby vodniho skla [9]

Vlastnosti sodného vodniho skla

Vodni sklo sodné je bud’ ¢ira nebo slab& zakalena viskozni kapalina neomezené misitelna
s vodou majici nasedlou ¢i narizovélou barvu. Hodnota pH sodného vodniho skla byva
v rozmezi od 11,0 do 12,0. Bod varu je 101 — 102 °C, bod tani -3 °C a jeho hustota pii 20
°C je ptiblizn& 1 328 — 1.610 kg. m®. [9]
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PouZiti sodného vodniho skla

Vodni sklo sodné nachazi své uplatnéni v mnoha pramyslovych odvétvich. Lze pouzit pii
vyrobé alkalickych kiemicitanti, které jsou vyuzivany v odmastovacich, Cisticich ¢i
desinfekénich prostfedcich. Tento typ vodniho skla mize byt vyuzit také jako slévarenska
surovina pro vyrobu forem. Své uplatnéni nachéazi i v primyslu natérovych hmot, kde se
pouziva jako slozka protipozarnich natéri. Dale je vodni sklo sodné soucasti lepidel
a tmeld, kde plni funkci pojiva. Ve stavebnictvi l1ze pouzit jako urychlova¢ tuhnuti betonu.
Mimo jind zde zminéna pouziti, jej lze vyuzit pro povrchovou upravu papiru, dieva ¢i

textilu a pii upravé vod. [9]

1.4.2 Vodni sklo draselné

Draselné vodni sklo je vyrabéno téméf totoznym technologickym postupem jako vodné
sklo sodné. Sklafsky pisek je taven spolu s uhli¢itanem draselnym (potasi). Dochazi ke
vzniku draselno — kiemicité frity. Jeji zpracovani se provadi taktéz v autoklavech avsak pfi

niz§im tlaku, a to do 0,4 MPa. Lze také vyuzit beztlakové vertikalni autoklavy.

Opcét podobné jako u sodného vodniho skla existuji 1 jiné technologické postupy vyroby.
Draselné vodni sklo lze ziskat pfimou syntézou z kiemicité suroviny a hydroxidu

draselného. [1]

Viastnosti draselného vodniho skla

Vodni sklo draselné je podobné jako vodni sklo sodné bud’ ¢ira ¢i slabé zakalend visk6zni
kapalina neomezen¢ misitelna s vodou majici naSedlou ¢i nartzovélou barvu. Hodnota pH
draselného vodniho skla je v rozmezi od 11,0 do 12,0. Bod varu je lehce nad 100 °C, bod
tani -3 °C a jeho hustota pii 20 °C je ptiblizné 1 180 — 1 610 kg. m™. [10]

PouZiti draselného vodniho skla

Draselné vodni sklo taktéz nachazi Siroké uplatnéni v riznych pramyslovych odvétvich.
Lze vyuzivat k vyrobé desinfekcnich a odmastovacich prostfedka. Pouziva se jako napln

do alkalickych akumulétori. Ve stavebnim pramyslu byva soucasti pojiv do specialnich
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zaruvzdornych vyzdivek ¢i soucasti fasadnich natérovych hmot na silikatové bazi. Své

uplatnéni také mimo jiné nachazi pti vyrobé svarovacich elektrod. [10]

1.4.3 Vodni sklo lithné

Na rozdil od vodnich skel sodnych a draselnych u vodniho skla lithného neexistuje
technologicky postup vyroby vodniho skla pfes taveninu. K vyrobé kiemicitant lithnych
dochazi reakci amorfniho oxidu kfemicitého s hydroxidem lithnym. Zakladni suroviny pro
vyrobu lithného vodniho skla je sodné vodni sklo. Sodné vodni sklo je nafedéno
destilovanou vodou na koncentraci 2,0 — 6,0 hmotn. % oxidu kfemi¢itétho a je
dealkalizovano pomoci iontoménice. Takto je ptipraven kysely sol oxidu kiemicitého o pH
v rozmezi 2 — 5, K némuz je dale ptidavana stabiliza¢ni piisada ve formé sodného vodniho
skla tak, aby doslo k upravé pH az na hodnoty 9 — 12. Nésledn¢ dochézi k zahustovani
roztoku, ktery se po zahusténi necha reagovat s roztokem hydroxidu lithného. Tato reakce
probihd za zvySené teploty, kterd vSak nesmi piekrocit teplotu 60 °C (nad tyto teploty
dochazi ke vzniku gelu). [1]

Viastnosti lithného vodného skla

Vodni skla lithnd jsou ¢iré nebo slabé zakalené nizko — viskdzni kapaliny neomezené
misitelné s vodou. Hodnota pH téchto vodnich skel se pohybuje v rozmezi od 10 do 11 a
jejich hustota je priblizng 1 150 — 1 200 kg.m?, [11]

PouZiti lithného vodniho skla

Lithna vodni skla jsou vyuzivana jako pojiva pii vyrobé specialnich natérovych hmot
slouzicich k ochrané dieva pied hnilobou, ohném, vodou ¢i dievokaznym hmyzem. Tyto
natérové hmoty mohou slouzit taktéz k impregnaci pfirodnich ¢i syntetickych material.

Lithna vodni skla samotna ¢i ve spojeni s dal§imi piisadami slouzi jako tmelici ¢inidlo pro
vodéodolné spojeni riznych materialti jako je dfevo, papir, lepenka, tkaniny, plastické

hmoty, kovy ¢i betony.

Dale je mozno lithnd vodni skla podobn¢ jako draselna vodni skla vyuzit k vyrobé

svafovacich elektrod. [11]
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2 METODY ANALYZY VODNIHO SKLA

Z siroké skaly metod stanoveni byly vybrany ty nejjednodussi, aby mohly byt pfipadné

vyuzity v praxi.

2.1 Postup dle Koniga

Tato metoda je zalozena na pfidani zndmého mnozstvi kyseliny sirové a fluoridu sodného
16/, 171, I8/ ke vzorku a nasledné titraci odmérnym roztokem hydroxidu sodného /9/, /10/.
Poté se roztok zahieje a znovu se titruje vznikla HF /11/ odmérmym roztokem NaOH.

Indikatorem je u obou titraci smés bromthymolové modfi a fenolftaleinu v poméru 2:1.

K,O0 + H,S0, - K,S0, + H,0 16/

2NaF + H,S0, —» 2HF + Na,S0, [l

Si0, + 6HF — K,S0, + H,0 18/

HF + NaOH - NaF + H,0 19/
H,SiF, + 2NaOH — Na,SiFs + 2H,0 /10/
Na,SiF, + 2H,0 - 2NaF + Si0, + 4HF 111/

2.2 Postup vyuzivany spoleé¢nosti KOMA a.s.

Metoda zaloZend na titraci vzorku vodniho skla kyselinou chlorovodikovou na indikator
methyléerven /12/. Timto postupem se stanovi obsah K;O ¢i NayO. Tato ¢ast stanoveni
dava dobré vysledky, ovSem pro zjisténi obsahu SiO; je tfeba ptidavek roztoku NaF a
opétovna titrace HCI /13/. Druha ¢ast stanoveni neni pfili$ piesna, protoze reakce probiha
pozvolna a barevna zména v bodu ekvivalence je slabé viditelné.
K,0 + 2HCl - 2KCl + H,0 112/
Si0, + 6NaF + 4HCl - Na,SiFg + 4NaCl + 2H,0  /13/

2.3 Metoda stanoveni dle Lecha Czarneckiho a kol

Tato metoda je zalozena na piimé titraci roztoku vodniho skla odmérnym roztokem

kyseliny chlorovodikové /12/ s pouzitim indikatoru kresolova Cerven. Ziska se obsah oxidu
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draselného nebo oxidu sodného. Obsah oxidu kiemi¢itého se ziska odectenim obsahu Na,O

nebo K,0 od procentualniho obsahu susiny ve vzorku.

2.4 Metoda stanoveni dle Vintera

Stanoveni je rozdéleno na dvé Casti. Prvni krok je shodny jako stanoveni, které vyuziva
spole¢nost KOMA./14/ Ve druhém kroku se ptida znamé mnozstvi HCl a fluorid
v nadbytku/15/, /16/, poté se vznikla kyselina fluorokiemicita a nadbytek fluoridu vysrazi
chloridem barnatym /17/, /18/, srazenina se odfiltruje a dal se bud'to pifida nadbytek
hydroxidu a titruje se kyselinou chlorovodikovou nebo se titruje rovnou odmérnym

roztokem hydroxidu draselného /19/. Indikatorem je bromthymolovou modf.

K,0 + 2HCl - 2KCl + H,0 114/
HCl+ NaF — HF + NaCl 115/

6HF + Si0, — H,SiF; + 2H,0 116/
2NaF + BaCl, » BaF,(s) + 2NaCl 1171
H,SiF, + BaCl, - BaSiFy(s) + 2HCl 118/

NaOH + HCl - NaCl + H,0 119/
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3 CILE PRACE

Cilem této bakalafské prace bylo provedeni kvantitativni chemické analyzy vzorka
vodnich skel. Vzorky vodnich skel byly dodany spole¢nosti KOMA a.s. Téma této
bakalaiské prace bylo zpracovavano pravé na popud této spolecnosti. Plivodni postup
kvantitativni analyzy vodniho skla, pouzivany spolecnosti KOMA a.s., byl samotnou
spolecnosti povazovan za nevhodny z diivodu $patné identifikovatelného bodu ekvivalence
(Spatn¢ zfetelna barevna zména). Cilem této bakalarské prace bylo tedy postup bud’to

inovovat ¢i zménit tak, aby mohl byt bez problému pouzit v praxi.
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II. PRAKTICKA CAST
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4 POUZITE CHEMIKALIE A PRISTROJOVE VYBAVENI

V nasledujicich dvou podkapitolach jsou popsany chemikalie a roztoky, které byly v rdmci

prace pouzivany, a také je zde popsano pouzité pristrojové vybaveni.

4.1 Pouzité chemikalie a roztoky

Kyselina chlorovodikova HCI (1M)

Bylo odméieno 88 ml 35% kyseliny chlorovodikové. Do 1000 ml odmérné banky bylo
nalito cca 900 ml destilované vody, byla pfidana HCI a nésledné byl obsah baniky doplnén

destilovanou vodou po rysku.

Hydrogenuhlicitan draselny KHCO3; (2M)

Hydrogenuhli¢itan draselny byl pouzivan bud’to ve formé roztoku nebo jako pevna latka.
V ptipadé pouziti KHCOj3 jako roztoku bylo navazeno 100 g KHCO3 a rozpusténo v 500

ml destilované vody.

Hydrogenfosforecnan didraselny K;HPO,(2M)

Bylo navéazeno 174,2 g Ko;HPO, a rozpusténo v 500 ml destilované vody.

Fluorid sodny NaF

Fluorid sodny byl pouzivan bud’'to ve formé roztoku nebo jako pevna latka. V ptipadé
pouziti NaF jako 5% roztoku bylo navazeno 75 g NaF a rozpusténo ve 1425 ml destilované

vody.

Hydroxid sodny NaOH (3M)

Byl pouzit nasyceny roztok NaOH, ktery byl pro dosaZzeni koncentrace cca 3 mol.I"* NaOH

fedén destilovanou vodou v poméru 1 : 2.
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Chlorid barnaty BaCl,

Bylo navazeno 8 g BaCl,.2H,0 a rozpusténo v 50 ml destilované vody.

Kyselina sirovda H,SO,4 (1M)

Bylo odmétfeno 14 ml 96% H;SO4. Do 250 ml odmérné bainky bylo odméteno ptiblizné
230 ml destilované vody, byla ptidana H,SO, a nésledné byl obsah baiky doplnén

destilovanou vodou po rysku.

Hydrogenftalan draselny CgHsKO,
MethylcCerveri

0,1% roztok v ethanolu
Bromkresolova zeleri

0,1% roztok v 20% ethanolu
Brothymolova mody

0,1% roztok v 20% ethanolu
Fenolftalein

0,1% roztok v ethanolu

4.2 Pristrojové vybaveni

Titrator (TITRONIC UNIVERSAL — SCHOTT)
Muflova pec (Kladno 2005)

Elektromagnetické michadlo (IKA Color Squid)
Vati¢ (ETA)

pH metr (CPH 52)

Analytické vahy (Scaltec)

Technické vahy (KERN)
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Dale byly v ramci experimentalnich praci pouzivany kromé pfistrojového vybaveni bézné
laboratorni pomiicky, jako jsou pipety, 1zicka, navazovaci lodi¢ky, exsikator a dal§i bézné

laboratorni sklo.
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5 POUZITE PRACOVNI POSTUPY

5.1 Pracovni postup analyza dle Koniga

5.1.1 Standardizace NaOH

Bylo navéazeno cca 3g hydrogenftalanu draselného a piesnd navazka byla zapsana.
Hydrogenftalan draselny byl dale rozpustén v 50 ml destilované vody a byly piidany tii
kapky indikatoru fenolftalein. Ptipraveny roztok byl dale titrovan odmérnym roztokem
NaOH do bodu ekvivalence indikovaného trvalym slabé rizovym zabarvenim. Cely postup
byl opakovan 3X. Hodnoty spotfeby odmérného roztoku byly zaznamenany a byla
spocitana koncentrace NaOH dle vzorce (1):

m

CNaOH = 1)
Vl-Mhydrogenftalan draselny

Kde: cnaon — koncentrace odmérného roztoku NaOH [mol.l'l], m — navazka
hydrogenftalanu draselné¢ho [g], Vi — objem spotiebovaného odmérného roztoku NaOH

[MI], Mhydrogenftalan draselny — molarni hmotnost hydrogenftalanu draselného [ g.mol'l]

5.1.2 Titrace kyseliny sirové (slepy pokus)

Bylo odpipetovano piesné 20 ml roztoku H;SO4, do kterého byly ptidany 3 kapky
indikatoru fenolftalein. H,SO, byla titrovana odmérnym roztokem NaOH do bodu
ekvivalence indikovaného trvalym slabé rizovym zabarvenim. Cely postup byl opakovan
3X. Hodnoty spotieby odmérného roztoku NaOH byly zaznamenany a byla spocitana

koncentrace H,SO, dle vzorce (2):

CNaOH-YNaOH __
T 5 = CHys0, Vu,so, 2

Kde: cnaon — koncentrace odmérného roztoku NaOH [mol.l'l], VNaoH — spotiebovany

objem odmérného roztoku NaOH [ml], cy,s0, — koncentrace H,SO, [mol.I™], Vu,s0, —

pipetovany objem H,SO,4 [ml]
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5.1.3 Stanoveni procentualniho zastoupeni Na,O ¢i K;O a SiO; ve vzorcich vodniho

skla

Do plastové kadinky bylo navazeno cca 1g vzorku vodniho skla a pfesna navazka byla
zapsana. Dale bylo ptidano 5 g NaF a 20 ml 1M roztoku H,SO4. Roztok byl ponechan po
dobu 5 minut na michadle a nasledné¢ byl pfidan 1 ml smésného indikatoru
(bromthymolovd modf a fenolftalein v poméru 2 : 1). Roztok byl titrovdan odmérnym
roztokem NaOH do bodu ekvivalence, tj. trvalé zmény barvy ze Zluté do zelenomodré.
Spotieba odmérného roztoku NaOH byla zaznamenana a byreta byla doplnéna na nulu. Do
ztitrovaného roztoku bylo déle piidano 200 ml vrouci pfevarené destilované vody a roztok
byl dale titrovan odmérnym roztokem NaOH do bodu ekvivalence, zde do trvalé syté
modré barvy. Spotfeba odmérného roztoku NaOH byla zaznamenana a cely postup byl
opakovan 3x. Z hodnot spotieby odmérného roztoku bylo spocitdno procentudlni

zastoupeni SiO; dle vzorce (3) a procentualni zastoupeni Na,O ¢i K,O dle vzorce (4).

CNaOH- V2. Msjo, 3)

Wsio, =
SlOZ 40. Myz

Kde: wg;o, — procentudlni zastoupeni SiO, ve vzorku vodniho skla [hm. %], cnaoH —
koncentrace odmé&mého roztoku NaOH [mol.I"'], V, — spotiebovany objem odmé&rmého

roztoku NaOH po druhé ftitraci [ml], Ms;o, — molarni hmotnost SiO; [g.mol™], my, —

hmotnost vzorku vodniho skla [g]

2CH,504 VH,504,— CNaoH-(V1+V2)
20. my,

Wk,0(Na,0) = My, o(Na,0) (4)

Kde: wg,o(va,0) — procentudlni zastoupeni KO (Na,O) ve vzorku vodniho skla [hm. %],
Ch,s0, - kKoncentrace H,SOy [mol.I"Y, Vu,s0, — pipetovany objem H,SO4 [MI], CnaoH —
koncentrace odmérného roztoku NaOH [mol.l'l], Vi— spotfebovany objem odmérného
roztoku NaOH po prvni titraci [ml], V, — spotfebovany objem odmérného roztoku NaOH
po druhé titraci [ml], My, o(va,0) — moldrni hmotnost K,O (Na;0) [g.mol™], my, —

hmotnost vzorku vodniho skla [g]
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5.2 Pracovni postup analyzy vyuzivany spolecnosti KOMA a.s.

5.2.1 Standardizace HCI

Bylo navazeno cca 1 g KHCOj3; a rozpusténo v 50 ml destilované vody. Dale byly ptfidany
4 kapky indikatoru methyl¢erven. Vznikly roztok byl Zlutého zabarveni a byl titrovan
roztokem HCIl do bodu ekvivalence indikované vznikem cervenofialové barvy. Poté byl
roztok zahfivan na vafici, aby doslo k vypuzeni CO,. Po tom co zahtivany roztok dosahl
varu, jeho barva se vratila zpét k barvé zakladni, coz byla zlutd. Dale byl roztok opét
pfenesen na michadlo, kde doslo k jeho dotitrovani opét do bodu ekvivalence tj. do
¢ervenofialové barvy. Cely postup byl opakovan 3X. Hodnoty spotieby odmérného roztoku

byly zaznamendny a byla spocitdna koncentrace HCI dle vzorce (5):

m
CHCL = Vancon Q)

Kde: cher — koncentrace odmérného roztoku HCI [mol.I*], m — navazka KHCOs [g], V —
objem spotiebovaného odmémého roztoku HCl [ml], Mgpco, — molarni hmotnost

hydrogenuhli¢itanu draselného[g.mol™]

5.2.2 Stanoveni procentualniho zastoupeni Na,O ¢i K;O ve vzorcich vodniho skla

Do 400 ml sklenéné kadinky bylo navazeno cca 2 g vzorku vodniho skla, dale bylo pfidano
50 ml pfevafené destilované vody a 4 kapky indikatoru methyl¢ervenn Vznikly roztok byl
titrovan odmérnym roztokem HCI do bodu ekvivalence, tj. do cervenofialového zbarveni.
Cely postup byl opakovan 3x. Z hodnot spotfeby odmérného roztoku bylo spocitano

procentualni zastoupeni Na,O ¢i K,O dle vzorce (6).

Mg,0(Na,0)- CHCl V1 (6)

Wk,0(Na,0) = 20. my,

Kde: wg,o(va,0) — procentudlni zastoupeni KO (Na,O) ve vzorku vodniho skla [hm. %],
cyer - koncentrace HCI [mol.I?], V; — pipetovany objem HCI [ml], My, 0(Na,0) — molarni

hmotnost K0 (Na,0) [g.mol™], m,; — hmotnost vzorku vodniho skla [g]



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 28

5.2.3 Stanoveni procentualniho zastoupeni SiO; ve vzorcich vodniho skla

Do roztoku pouzitého pro stanoveni NayO piipadné¢ K,O bylo dale ptidano 100 ml 5%
roztoku NaF a roztok byl titrovan odmérmym roztokem HCI do bodu ekvivalence
indikovaného rizovym zbarvenim. Cely postup byl opakovan 3x. Z hodnot spotfeby

odmeérného roztoku bylo spoc€itano procentualni zastoupeni SiO; dle vzorce (7).

Slepé stanoveni bylo provedeno stejné jako popsany pokus avsak bez pouziti vzorku

vodniho skla. Byla zaznamenana spotieba HCI (V).

cacl: V2= Vo) . Msip, @)
40. my,

Wsio, =

Kde: wg;o, — procentudlni zastoupeni SiO, ve vzorku vodniho skla [hm. %], cher —
koncentrace odmé&rného roztoku HCI [mol.I'], V, — spotiebovany objem odmé&rného
roztoku HCI [ml], Vo — spotfebovany objem odmérného roztoku HCI pii slepém pokusu

[ml], Mg;o, — molarni hmotnost SiO [g.mol™], my, — hmotnost vzorku vodniho skla [g]

5.3 Metoda stanoveni dle Vintera [12]

5.3.1 Standardizace HCI

Postup standardizace HCI je totozny s postupem uvedenym v kapitole 5.2.1.

5.3.2 Stanoveni procentualniho zastoupeni Na,O ¢i K;O ve vzorcich vodniho skla

Do 400 ml polyethylenové kadinky bylo odvazeno cca 1 g vzorku vodniho skla, dale bylo
pfidano 50 ml ptevaiené destilované vody a 4 kapky indikdtoru methylCervenn Vznikly
roztok byl titrovan odmérnym roztokem HCI do bodu ekvivalence, tj. do ¢ervenofialového
zbarveni. Byla zaznamenana spotteba HCI1 (V). Cely postup byl opakovan 2x. Z hodnot
spotieby odmérného roztoku bylo spocitano procentualni zastoupeni Na,O ¢i K,O dle

vzorce (6).
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5.3.3 Stanoveni procentualniho zastoupeni SiO; ve vzorcich vodniho skla

Po stanoveni NaO ¢i K,0 bylo ke ztitrovanému roztoku ptidano 50 ml roztoku HCI a cca
2,5 g NaF. Roztok byl dikladné¢ promichan a po rozpusténi NaF byl jesté¢ 5 minut
ponechan na michadle. Poté byl k roztoku pfidan roztok BaCl,.2H,0, ktery byl piipraven
rozpu$ténim 8 g BaCly.2H,O v 50 ml prevarené destilované vody. Po smichani obou
roztoku byl roztok jesté 5 minut ponechan na michadle. Doslo ke vzniku bilé srazeniny,
ktera byla nasledné¢ vakuové odfiltrovana a dikladn¢ na filtru promyta pfevafenou
destilovanou vodou. K filtratu bylo piidano 15 ml bezuhli¢itanového NaOH, vse bylo
promichano a opét ponechano 5 minut na michadle, timto doslo k vytvoreni se dalsi bilé
srazeniny. Nasledn¢ bylo ptidano 12 kapek indikatoru bromthymolové modfi a roztok byl
titrovan odmémym roztokem HCI do bodu ekvivalence indikované barevnou zménou
z modré do zluté. Byla zaznamenana spotieba HCI1 (V>). Tento postup byl inovovan, bylo
vynechdno NaF a rovnou do roztoku po prvnim stanoveni bylo ptidavano NaOH a BaCl,, a
vznikl4 srazenina byla v jednom piipadé v roztoku ponechdna, ve druhém odfiltrovana.
Takto ziskané vysledky vSak byly nepiesné, proto tato metoda nebyla dale zkoumana.

Slepé stanoveni bylo provadéno tak, Zze 15 ml roztoku bezuhli¢itanového NaOH bylo
ztitrovdno odmérnym roztokem HCI na indikator bromthymolova modf. Byla
zaznamenana spotifeba HCI (Vy). Cely postup byl opakovan 2x. Z hodnot spotieby

odmérného roztoku bylo spocitano procentualni zastoupeni SiO; dle vzorce (8).

cucl- (50+ V,—Vy) . Msio,

(8)

Wsio, =
St0; 40. My,

Kde: wg;p, — procentudlni zastoupeni SiO, ve vzorku vodniho skla [hm. %], cher —
koncentrace odmérného roztoku HCI [mol.l'l], V, — spotfebovany objem odmeérného
roztoku HCI po druhé titraci [ml], Vo — spotfebovany objem odmérného roztoku HCI pfi
slepém pokusu [ml], Mg;p, — molarni hmotnost SiO; [g.mol™], m,, — hmotnost vzorku

vodniho skla [g]
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5.4 Pracovni postup inovované analyzy s pouzitim K,;HPO, nebo

KHCO;

5.4.1 Stanoveni procentualniho zastoupeni Na,O ¢i K;O a SiO; ve vzorku vodniho

skla

Do plastové kadinky bylo navazeno cca 1g vzorku vodniho skla a rozpusténo v 50 ml
destilované vody. Poté byly ptidany 4 kapky indikatoru methylcerven a vznikly roztok byl
tittovan odmérmym roztokem HCI do bodu ekvivalence indikovaného Cervenym
zbarvenim. K takto ztitrovanému roztoku bylo pfidano 30 ml odmérného roztoku HCI, a
cca 2 g NaF. Necha se chvili reagovat a piida se 20 ml 2M roztoku K,HPO,4/20/, 121/, 122/,
Dale bylo pfiddno 12 kapek bromkresolové zelené. Vznikly roztok byl dale titrovan
odmérnym roztokem HCI do bodu ekvivalence indikovanym barevnou zménou ze zelené

barvy do rizové.

H,SiF, + 2K,HPO, — K,SiF, + 2KH,PO, 1201
HCl + K,HPO, - KCl + KH,PO, 121/
HF + K,HPO, —» KF + KH,PO, 122/

Alternativné byl pouZzivan stejny postup, kde vSak byl misto roztoku K;HPO, pfidavan
roztok KHCO3/23/, 1241, 125/.

H,SiFs + 2KHCO5 — K,SiF; + CO, + H,0 123/
HCl + KHCO; — KCl + CO, + H,0 124]
HF + KHCO5 - KF + CO, + H,0 125/

Cely postup byl opakovan 2X. Byl proveden také slepy pokus, a to stejnym postupem jako
pokus avSak bez pfidani vzorku vodniho skla. Z hodnot spotfeby odmérného roztoku bylo
spocitano procentualni zastoupeni SiO, dle vzorce (7) a procentualni zastoupeni Na,O ¢i

K0 dle vzorce (6).
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5.5 Pracovni postup stanoveni susSiny vzorki vodniho skla

Do vyzihaného prazdného porcelanového kelimku bylo navazeno cca 0,5 g vzorku vodniho
skla, hmotnost kelimku se vzorkem vodniho byl zapsan a poté byl vlozen do Zihaci pece,
kde byl zihan po dobu .... Na 1000°C Po zkonceni zihani byly kelimky opét zvazen a

hmotnosti zaznamenany.

Program pece: max. teplota 1050 °C
80° C/60 min,

90 °C/60 min,

90 °C/300 min,
100 °C/300 min,
105 °C/300 min,
150 °C/300 min,
150 °C/300 min,
200 °C/300 min,
200 °C/360 min,
300 °C/360 min,
500 °C/360 min,
900 °C/300 min,
1000 °C/300 min,
1000 °C/360 min,

konec



6 VYSLEDKY A DISKUZE

6.1 Kbvantitativni analyza zkuSebniho vzorku vodniho skla

Spolecnosti KOMA a.s. byl nejprve dodan zkusSebni vzorek vodniho skla, na kterém byly
vyzkouSeny ruzné metody kvantitativni analyzy vodniho skla, pro urceni, které z metod je
nejvhodnéjsi pro pouziti v praxi. Hodnoty procentualniho slozeni daného vodniho skla

dodané spole¢nosti KOMA a.s. jsou 14,7 % K,0 a 27,1 % SiO..

6.1.1 Analyza dle Koniga

Analyzou dle Koniga byly analyzovany tii zkuSebni vzorky draselného vodniho skla
paralelné vedle sebe. Vysledky procentualniho zastoupeni K,0 a SiO; jsou uvedeny v Tab.
.

Tab. Il Vysledky aplikace metody dle Koniga na zkusebni vzorek

Vzorek vodniho skla zku$ebni vzorek
¢ (H,SO,) [mol.I"] 0,8845
¢ (NaOH) [mol.I""] 3,3379
¢. vzorku 1 2 3 Primeér
navazka [g] 1,0307 | 0,9833 | 1,0473
Vi [ml] 4,30 4,40 4,30
V, [ml] 5,30 5,30 5,10
w (K,0) [%] 1524 | 14,38 | 18,00 |15,8+1,6
w (SiO,) [%] 25,78 | 27,02 | 2441 |257+1,1

Dle hodnot procentualniho sloZeni vodniho skla dodanych spole¢nosti KOMA a.s. lze
posoudit, ze hodnoty procentudlniho slozeni daného zkuSebniho vzorku vodniho skla pfi
pouziti metody dle Koniga jsou Spatné reprodukovatelné. Problémem je pravdépodobné
rozklad fluorokfemicitanu sodného v siln€¢ zasaditém prostiedi, ktery pak zplisobuje

nestalost barevné zmény indikatoru a tim snadné pfetitrovani vzorku.

Po provedeni testli touto metodou, Ize konstatovat, ze metoda dle Koniga ma jak své
vyhody, tak nevyhody. Mezi vyhody této metody patfi usnadnéni pracovniho postupu
vynechanim filtrace, ktera je naptiklad u metody stanoveni dle Vintera nutna. Nevyhodou

této metody je Spatné viditelny barevny ptfechod v bodu ekvivalence pfi titraci roztokd.



Z tohoto diivodu neni mozno ziskané vysledky povazovat za reprezentativni. Ackoliv je

tato metoda relativné ¢asové nenarocna, jeji vyuziti v praxi je problematické.

6.1.2 Analyza vyuzivana spolecnosti KOMA a.s.

Analyzou vyuzivanou spolecnosti KOMA a.s. byly analyzovany tfi zkuSebni vzorky
draselného vodniho skla paraleln¢ vedle sebe. Vysledky procentualniho zastoupeni K,0 a

SiO; jsou uvedeny v Tab. IlI.

Tab. Il Vysledky aplikace metody vyuzivané spolecnosti KOMA

a.s. na zkusebni vzorek

Vzorek vodniho skla zkusebni vzorek
¢ (HCI) [mol.I™] 1,2738
¢. vzorku 1 2 3 Primeér
navazka [g] 2,0777 | 2,0695 | 1,9962
V1 [mi] 5,24 5,06 4,91
V, [mi] 29,01 29,14 28,32
Vo [ml] 0,86 0,86 0,86
w (K;0) [%] 15,13 14,66 14,75 | 14,8+0,2
w (SiOy) [%] 25,92 26,14 26,32 |26,1+0,16

Dle hodnot procentualniho sloZeni vodniho skla dodanych spole¢nosti KOMA a.s. lze
posoudit, ze hodnoty procentualniho slozeni daného zkusebniho vzorku vodniho skla pii
pouziti metody vyuzivané samotnou spolecnosti KOMA a.s. jsou, jak uz bylo v uvodu
uvedeno, narocné na zkusenost pracovnika co se tyce sledovani barevné zmény indikéatoru
pfi titraci SiO; a spravné ukonceni této titrace. Tento barevny pfechod je velmi pozvolny a
neostry, coZ je zpusobeno pravdépodobné malou reakéni rychlosti vzniku
hexafluorokifemicitanu ve slabé kyselém prostfedi. Pfi titraci do vzdy stejného odstinu
zbarveni indikatoru tato metoda dava pomémné dobie se reprodukujici vysledky, ovSem
nezkusenému pracovnikovi nemusi byt jasné, ktery barevny odstin odpovidd co nejlépe

skuteénému bodu ekvivalence.

Metoda vyuzivand spolecnosti KOMA a.s. se jiz léta pouzivad V praxi, jeji velkou

nevyhodou je vSak podobné jako u metody dle Koniga hife zietelny barevny piechod



indikujici bod ekvivalence pfi titraci. Pravé proto je snahou této spolecnosti zajistit vyvoj

metody nové, ktera by byla jednodussi a presnéjsi.

6.1.3 Metoda stanoveni dle Vintera

Analyzou Metoda stanoveni dle Vintera byly analyzovany dva zkusebni vzorky draselného
vodniho skla paralelné vedle sebe. Vysledky procentualniho zastoupeni K,O a SiO; jsou

uvedeny v Tab. IV.

Tab. IV Vysledky aplikace metody stanoveni dle Vintera

na zkusebni vzorek

Vzorek vodniho skla zkusebni vzorek
¢ (HCI) [mol.I™] 1,2738
¢. vzorku 1 2 Primér
navazka [g] 1,0613 | 1,0044
V1 [ml] 2,62 2,50
V, [mi] 12,11 11,74
Vo [ml] 47,98 47,98
w (K;0) [%] 14,81 14,93 |[14,87+0,06
w (SiOy) [%] 25,47 26,21 25,8+0,4

Dle hodnot procentudlniho sloZeni vodniho skla dodanych spole¢nosti KOMA a.s. lze
posoudit, ze hodnoty procentualniho slozeni daného zkusebniho vzorku vodniho skla pii
pouziti metody stanoveni SiO; a K;O ¢i NayO ve vodnim skle (postup dle Vintera) jsou z
hlediska zfetelnosti barevné zmény indikéatoru sice lepsi a oproti Konigové metod¢ zde
nedochazi pfi pretitrovani k rozkladu fluorokfemicitanu, protoze ten je z v¢EtSi Casti
vysrazen a odfiltrovan, ale metoda je z hlediska pracovniho postupu ndrocnd a Casoveé

velmi zdlouhav4, tudiZ se nehodi pro rutinni analyzy ve vyrobé vodniho skla.

Po provedeni testli touto metodou, Ize fici, Ze u tohoto postupu nad vyhodami prevazuji
nevyhody. Jako velkou nevyhodu lze vidét ¢asovou naro¢nost tohoto postupu, kde je
zapotiebi pockat na vznik srazeniny mezi nékterymi kroky postupu. Stanoveni také
komplikuje nutnost filtrace vzniklé srazeniny, naopak sraZenina vzniklad v dal$im kroku

postupu jiz dle metodiky pokusu odstrafiovana neni.



Ackoliv barevna zména v bodu ekvivalence je 1épe viditelna nez u pfedchozich popsanych
metod, zkresluje ji pravé ona srazenina, ktera jiz neni filtrovana. Naopak po odfiltrovéani
této srazeniny, jiz vysledné hodnoty nejsou reprezentativni. Z téchto diivodu se tato metoda

nehodi pro primyslové vyuziti.

6.1.4 Inovovana analyza s pouZitim KHCOj3; nebo K;HPO,

Tyto metody jsou ve své podstaté inovaci postupu jiz vyuzivaného spole¢nosti KOMA a.s.
Tato modifikace méla za cil zabranit rozkladu fluorokfemicitanu v silné¢ zdsaditém
prostiedi, ke kterému dochazi pii Konigové metodé. Proto se na misto NaOH pouzila k
neutralizaci kyselin slaba zasada. Rozdil spoc¢iva i v davkovani NaF v pevné podobé, na
rozdil od postupu pouzivaného spolecnosti KOMA a.s. kdy se NaF davkuje ve formé
roztoku. Dal§im rozdilem je ptidavek slabé zasady tj. KHCO; ¢i KoHPO4, ktery ma za
nasledek posun pH bodu ekvivalence do slabé kyselé oblasti, diky ¢emuz lze vyuzit
indikétor se zfetelnéjSim barevnym ptrechodem. Analyzou inovovanou metodou s pouzitim
KHCO3; byly analyzovany dva zkuSebni vzorky draselného vodniho skla paralelné vedle

sebe.
Vysledky procentualniho zastoupeni K,0 a SiO; jsou uvedeny v Tab. V.

Tab. V Vysledky aplikace metody inovované analyzy

s pouzitim KHCOs3 na zkusebni vzorek

Vzorek vodniho skla zkusebni vzorek
¢ (HCI) [mol.I"] 1,1117
¢. vzorku 1 2 Primér
navazka [g] 1,0284 | 1,0018
V1 [mli] 2,96 2,90
V5, [ml] 22,90 23,31
Vo [ml] 5,91 6,31
w (K;0) [%] 15,07 15,15 [15,11+0,04
w (SiOy) [%] 27,59 28,34 | 27,9£0,4

Dle hodnot procentudlniho sloZeni vodniho skla dodanych spole¢nosti KOMA a.s. lze

posoudit, ze hodnoty procentualniho slozeni daného zkuSebniho vzorku vodniho skla pii




pouziti inovované metody s pouzitim KHCO3; se pomérn¢ dobtfe shoduji s hodnotami o

sloZeni vodniho skla uddvaného vyrobcem.

Pii aplikaci inovované metody s pouzitim KHCOj3 bylo zjistén zasadni problém, kdy
dochazelo v pribéhu titrace jen k velmi pomalému uvoliiovani CO,, coz mélo za nasledek
prodlouzeni doby titrace a tim i zkresleni bodu ekvivalence. Proto byl postup dale

modifikovan pouzitim KoHPO,.

Analyzou inovovanou metodou s pouzitim K;HPO, byly analyzovany dva zkuSebni vzorky
draselného vodniho skla paralelné vedle sebe. Vysledky procentualniho zastoupeni K,O

a SiO; jsou uvedeny v Tab. VI.

Tab. VI Vysledky aplikace metody inovované analyzy

s pouzitim KoHPOy na zkusebni vzorek

Vzorek vodniho skla zkusebni vzorek
¢ (HCI) [mol.I"] 1,1117
¢. vzorku 1 2 Primér
navazka [g] 0,9562 | 1,2055
Vi [ml] 2,79 3,47
V, [ml] 17,90 21,64
Vo [mi] 3,33 3,13
w (K;0) [%] 15,27 15,07 |15,174£0,10
w (SiOy) [%] 25,44 25,64 |25,54+0,10

Dle hodnot procentualniho sloZeni vodniho skla dodanych spole¢nosti KOMA a.s. lze
posoudit, ze hodnoty procentualniho slozeni daného zkuSebniho vzorku vodniho skla pfi
pouziti inovované metody s pouzitim Ko;HPO, se pomémé dobie reprodukuji a nedochazi
Kk rusivému uvoliovani plynu, jako v piipadé uhli¢itanu. Obsah SiO, vSak vychazel nizsi,
nez odpovidalo udajim od vyrobce. Proto byla provedena jedna titrace timto postupem
s potenciometrickou indikaci, ktera ukazala, Ze je nutno pouzit indikator s barevnou

zménou okolo hodnoty pH 5,0 jak je vidét z Obr. 2
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Obr. 2 Graf zavislosti pH na spotiebé HCI pri titraci vzorku vodniho skla

(inovovand metoda s pouzitim Ko;HPOy)
Proto byla v dalSich analyzach pouzivana smés indikatorti uvedena v kapitole 5.4.1

Po aplikaci inovované metody s pouzitim Ko;HPO4 na zkuSebni vzorek vodniho skla bylo
zjisténo, Ze tato metoda svymi parametry nejvice odpovidd pozadavkiim spolecnosti
KOMA a.s. Barevny ptfechod v bodé€ ekvivalence pfi titraci byl u této metody viditelny
Iépe nez u metod piedchozich. Tato metoda byla nasledn€¢ pouzita pro kvantitativni

analyzu dalSich vzorkl vodnich skel s riiznym slozenim dodanych spole¢nosti.



6.2 Kvantitativni analyza sloZeni vzorku vodnich skel s pouzitim

inovované metody s K,HPO,

6.2.1 Kvantitativni analyza sloZeni draselnych vodnich skel

Tab. VIl Vysledky kvantitativni analyzy vzorku draselného
vodniho skla DVS 3,8 — 4,1

Vzorek vodniho skla DVS 3,8-4,1
¢ (HCI) [mol.I"] 1,0920
¢. vzorku 1 2 3 Primeér
navazka [g] 1,0130 | 1,0302 | 1,1245
V1 [mi] 1,66 1,68 1,82
V, [mi] 15,96 16,20 17,33
Vo [ml] 2,47 2,47 2,47
w (K;0) [%] 8,42 8,38 8,32 8,37+0,04
w (SiOy) [%] 21,84 21,85 21,67 |21,79+0,08

SloZeni vodniho skla DVS 3,8 — 4,1 udava spole¢nost KOMA a.s. Procentualni zastoupeni

K20 je 8,24 % a procentualniho zastoupeni SiO; je 21,14 %.

Tab. VIl Vysledky kvantitativni analyzy vzorku draselného

vodniho skla DVS 1,6F
Vzorek vodniho skla DVS16F
¢ (HCI) [mol.I"] 1,0499
¢. vzorku 1 2 3 Primér
navazka [g] 1,0123 | 1,0170 | 1,0706
Vi [ml] 5,41 5,44 5,75
V; [ml] 20,93 20,98 21,70
Vo [ml] 2,85 2,85 2,85
w (K;0) [%] 26,42 26,44 26,55 |[26,47+0,05
w (SiOy) [%] 28,16 28,11 27,76 |28,01+0,17

SloZeni vodniho skla DVS 1,6 F udava spolecnost KOMA a.s. Procentualni zastoupeni

K20 je 26,33 % a procentualniho zastoupeni SiO; je 27,92 %.



Tab. IX Vysledky kvantitativni analyzy vzorku draselného
vodniho skia DVS 3,1 Skamol

Vzorek vodniho skla DVS 3,1 Skamol
¢ (HCI) [mol.I"] 1,0499
¢. vzorku 1 2 3 Primér
navazka [g] 1,0130 | 0,9598 | 1,0789
V1 [mi] 2,57 2,45 2,76
V5, [ml] 19,68 19,00 20,82
Vo [mi] 2,85 2,85 2,85
w (K;0) [%] 12,54 12,61 12,64 |[12,60+0,04
w (SiO,) [%] 26,20 26,53 26,26 |[26,33+0,14

SloZzeni vodniho skla DVS 3,1 Skamol udavd spolecnost KOMA a.s. Procentudlni

zastoupeni K0 je 12,51 % a procentualniho zastoupeni SiO, je 25,85 %.

Tab. X Vysledky kvantitativni analyzy vzorku draselného
vodniho skia DVS >2,6 xHO 9501

Vzorek vodniho skla DVS >2,6 xHO 9501
¢ (HCI) [mol.I"] 1,0442
¢. vzorku 1 2 3 Pramér
navazka [g] 0,9636 | 0,9797 | 1,0498
Vi [ml] 2,49 2,54 2,72
V, [ml] 17,03 17,16 18,40
Vo [ml] 1,00 1,00 1,00
w (K,0) [%] 12,70 12,74 12,73 |12,7240,01
w (SiOy) [%] 26,08 25,86 25,99 |[25,98+0,09

Slozeni vodniho skla DVS >2,6 xHO 9501 udéavéa spole¢nost KOMA a.s. Procentudlni
zastoupeni K,0 je 12,37 % a procentualniho zastoupeni SiO; je 26,06 %.



6.2.2 Kvantitativni analyza sloZeni sodnych vodnich skel

Tab. XI Vysledky kvantitativni analyzy vzorku sodného vodniho
skla NaVs 2,0 Silztek 6

Vzorek vodniho skla NaVs 2,0 Silztek 6
¢ (HCI) [mol.I™] 1,0499
¢. vzorku 1 2 3 Primeér
navazka [g] 0,9722 | 1,0445 | 1,1514

V1 [ml] 4,54 4,88 5,38
V, [ml] 19,51 20,48 22,49
Vo [mi] 2,85 2,85 2,85

w (Nay0) [%] 15,19 15,20 15,20 |15,20+0,004

w (SiOy) [%] 27,02 26,62 26,90 | 26,85+0,16

SloZeni vodniho skla NaVS 2,0 Silztek 6 udava spolecnost KOMA a.s. Procentudlni
zastoupeni Na,O je 15,09 % a procentualniho zastoupeni SiO; je 27,07 %.

Tab. XIl Vysledky kvantitativni analyzy vzorku sodného vodniho

skla NaVs 2,0
Vzorek vodniho skla NaVs 2,0
¢ (HCI) [mol.I"] 1,0499
¢. vzorku 1 2 3 Priimér
navazka [g] 0,9676 | 1,0599 | 1,0711
V1 [ml] 4,51 4,97 4,99
V5, [ml] 18,07 19,65 19,90
Vo [ml] 2,85 2,85 2,85
w (Na,0) [%] 15,16 15,25 15,15 |[15,1940,04
w (SiO,) [%] 24,80 25,00 25,10 [24,97+0,12

Na,0 je 15,05 % a procentualniho zastoupeni SiO; je 28,46 %.

SloZeni vodniho skla NaVS 2,0 udava spole¢nost KOMA a.s. Procentudlni zastoupeni




Tab. XUl Vysledky kvantitativni analyzy vzorku sodného
vodniho skla NaVs 1,75

Vzorek vodniho skla NaVs 1,75
¢ (HCI) [mol.I"] 1,0499
¢. vzorku 1 2 3 Primér
navazka [g] 0,9286 | 0,9731 | 1,0601
V1 [mi] 4,75 5,00 5,43
V, [mi] 17,99 18,64 19,89
Vo [mi] 2,85 2,85 2,85
w (Nay0) [%] 16,64 16,71 16,66 |16,67+0,02
w (SiO,) [%] 25,71 25,59 25,35 |[25,55+0,15

SloZeni vodniho skla NaVS 1,75 udéava spolecnost KOMA a.s. Procentudlni zastoupeni

Na,0 je 16,59 % a procentualniho zastoupeni SiO; je 28,02 %.

Tab. XIV Vysledky kvantitativni analyzy vzorku sodného vodniho

skla NaVs 3,3
Vzorek vodniho skla NaVs 3,3
¢ (HCI) [mol.I"] 1,0442
¢. vzorku 1 2 3 Priimér
navazka [g] 0,9535 | 1,0632 | 1,0990
V1 [ml] 2,50 2,81 2,90
V5, [ml] 17,85 19,82 20,69
Vo [ml] 1,00 1,00 1,00
w (Na,0) [%] 8,48 8,55 8,53 | 8,5240,02
w (SiO,) [%] 21,72 27,76 28,10 |27,86+0,17

Slozeni vodniho skla NaVS 3,3 udéava spolecnost KOMA a.s. Procentualni zastoupeni

Na,O je 8,50 % a procentualniho zastoupeni SiO, je 28,83 %.



6.3 Stanoveni suSiny vzorkii vodniho skla

Tab. XV Vysledky stanoveni susiny u vzorkii vodnich skel

Kelimek

Vyzihany

Prézdng|  + vzorek | Navazka | 22K | susin | Proméma
¢. vzorek kelimek | vzorek + VS V,p(,) , a susina
[] VS | kelimek | [g] |20 106 | [
[o] (o] Lo}
1 10,4564 | 10,9463 | 10,6007 | 0,4899 | 0,1443 | 29,45
2 |PVS38-411751076 | 95778 | 92466 | 04702 |0,1390 | 2056 | 201
3 9,2710 | 9,8928 | 9,6110 | 0,6218 | 0,3400 | 54,68
g | PVSLOF mooa70 [ 05768 | 92917 | 06296 | 03445 | 5472| 70
5| Dvs3l | 88163 | 03815 | 9,034 | 05652 0283|3862
6| Skamol | 91703 | 9,6165 | 9,3428 | 0,4462 | 0,1725| 38,66 |
7| DVS>26 | 95450 | 9,8712 | 97103 | 04262 |0,1653]38.78|
8 | xHO9501 | 98363 | 10,3570 | 10,0380 | 0,5207 | 0,2017 | 38.74 | °°
9| \veas |10.1240] 105852 | 102623 | 04612 [01683]3649|
10 ° 10,0307 | 10,6106 | 10,2431 | 0,5799 | 0,2124 | 36,63 | °*
11| Navs20 | 96310 | 10,0819 | 08271 | 04608 |0,1961] 4255] ,
12| Silztek8 | 95482 | 10,0763 | 9,7710 | 0,5281 | 0,2228 | 42,19 | “**
18] o1 oe | 91756 | 98008 | 04576 | 06252 0.2820[ 45| ,
14 "> 79,6086 | 10,2045 | 9,8759 | 0,5959 | 0,673 | 4486 |
15 9,3275 | 9,9011 | 9,5804 | 0,5736 | 0,2529 | 44,09
16| NaVS20 ITooos 09632 | 96225 | 0,6095 |0,2688 | 4410 | “H10




Tab. XVI. Srovnani vysledkii experimentu a vysledkii dodanych vyrobcem u susiny a %

obsahu K;0 SiO; u vzorkii draselnych vodnich skel.

5 (K,0, Si K,O &i Si0, dl
( ZSI'eS'OZ) suinadle | Sugina dle K,0 & Si0, dle 2?/ 'Cslészad €
vzorek experimentu adaja fy vysledku udaji fy KOMA eporimentu
0 KOMA a.s. [%] | zihani [%] a.s. [%] %
DVS K,O 8,24 8,37
30,153 2938 2951 ,
38-41 5i0, 21,14 21,79
K,O 26,33 26,47
DV5 1,6 54,48 54,25 547 5
F $i0, 27,92 28,01
K,O 12,51 12,60
DV53,1 38,92 3836 38,64 .
Skamol Sio, 25,85 26,33
DVS >2,6 K,O 12,37 12,72
xHO 38,69 3843 3843 | 26 06 25 o8
9501 2 ’ b

Tab. XVII. Srovnani vysledkii experimentu a vysledkit dodanych vyrobcem u susiny a

% obsahu Na,O SiO; u vzorkii sodnych vodnich skel.

2 (Nafjcl)é Si0z) Susina dle Susina dle Na,O ¢i SiOo, dNIZZ\?'EIIeSc;fS
vzorek experimentu udajt fy vysledku dle udaju fy ox er\i/mentu
P KOMA a.s. [%] | zihani [%] KOMA a.s. [%] | &P '
[%] [%]
Na,O 8,50 8,52
NaVvs 36,36 36,33 36,33
3,3 Sio, 27,83 27,86
NaVs Na,O 15,09 15,20
2,0 42,04 42,16 42,37
Silztek 6 Sio, 27,07 26,85
Na,O 16,59 16,67
NaVs 42,22 44,61 44,08
1,75 Sio, 28,02 25,55
Na,O 15,05 15,19
NaVvs 40,15 43,51 44,1
2,0 sio, 28,46 24,97

Po srovnani vysledki je patrné, Ze metoda dava vcelku presné hodnoty, pouze u dvou
vzorkd sodné¢ho skla doslo v pfipadé stanoveni SiO; kodchylce, ktera muze byt

zpusobena, nepfesnosti pfi pracovnim postupu.



ZAVER
Tato bakalafskd prace se zabyvala kvantitativni analyzou slozeni vodniho skla.

Analyzované vzorky vodniho skla byly dodany spolecnosti KOMA a.s.

Vzorky vodniho skla byly podrobeny kvantitativni analyze slozeni pro zjiSténi jejich
procentualniho obsahu NayO ¢i K,0 a SiO,. ZkusSebni vzorky byly analyzovany pomoci
riznych titra¢nich metod, jako je postup dle Koniga, postup analyzy spole¢nosti KOMA
a.s., dale pak metodou stanoveni SiO; a K;O ¢i Na,O ve vodnim skle (postup dle Vintera)
a metodou inovovanou na zaklad¢ metody spole¢nosti KOMA a.s. a pouzitim KHCOj3

nebo KoHPO,,

Nejdiive byl analyzovan zkuSebni vzorek draselného vodniho skla, na ktery byly
aplikovéany jiz zminéné metody analyzy. Metoda analyzy dle Kdniga byla zhodnocena
jako relativné ¢asové nenaro¢nd metoda, avSak nevyhodou této metody je Spatné viditelny
barevny piechod v bodu ekvivalence pfi titraci roztokd. Postup analyzy provadény
spolecnosti KOMA a.s. je v praxi vyuZivan jiz fadu let, jeho problémem je ovSem taktéz
Spatné viditelny barevny piechod v bodu ekvivalence pfi titraci roztokl. Déle pak byla
zkoumana metoda stanoveni SiO; a K,O ¢i Na,O ve vodnim skle (postup dle Vintera).
Ackoliv barevna zména v bodu ekvivalence byla u této metody Iépe viditelna, nevyhoda

této metody spociva ve vétsi casové narocnosti.

V ramci této prace byla jiZ vyuzivana metoda analyzy provadéna spolecnosti KOMA a.s.
modifikovana pfidavkem KHCO;3; ¢i Ko;HPO4, z divodu zlepSeni viditelnosti barevné
zmény nastavajici v bodu ekvivalence. Bylo zjiSténo, ze pouziti KHCO3; neni vhodné
Naopak po pouziti inovované metody s K;HPO, bylo zjisténo, Ze tato metoda svymi
parametry nejvice odpovida pozadavkiim spolecnosti KOMA a.s. Barevny piechod v bodé
ekvivalence pfi titraci byl u této metody viditelny 1épe nez u metod predchozich. Tato
metoda byla nésledné pouzita pro kvantitativni analyzu dalSich vzorki vodnich skel

S riznym slozenim dodanych spole¢nosti.

Vysledky dosaZené novou metodou vykazovaly reprezentativni hodnoty a jsou pouZitelné i
v praxi. Dale je nutné , zjistit pfic¢inu odchylky u dvou z testovanych vzorkt vodnich skel,
zda napft. nesouvisi z n¢jakou atypickou ptimési ve vodnim skle, coz bude vyzadovat dalsi

vyzkum.
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