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i lan ja viherlipes

1. JOHDANTO
Soodakattilan toiminnan arvioinnin yhtené perusteena on ns. reduk-
tio- eli pelkistysaste.

Tamén suosituksen tarkoituksena on yhtendistda tehtaiden kéytén-
t64d sula- ja viherlipednéaytteiden otossa ja reduktioasteen méérittami-
sessd. Suosituksen ovat laatineet Oy Keskuslaboratorio Ab ja ETY-
Soodakattilavaliokunta.

2. NAYTTEENOTTO

Takuukokeissa, prosessitutkimuksissa ja pitkdaikaisessa seurannassa
néytteet otetaan sulasta, mutta péivittdinen rutiinitarkkailu voi pe-
rustua viherlipedniytteisiin.

2.1 Naytteen ottaminen sulasta
2.1.1 Néaytteenottovili

Niyte otetaan sulasta aina, kun reduktioaste tulee ilmoitettavaksi
jollekin ulkopuoliselle tai kun on kyse takuuajosta taikka prosessitut-
kimuksesta.

Pitkilld aikavalilld kattilaprosessin huolellinen seuranta edellyttaa
myos sulan sddnnollistd analysoimista kerran kuukaudessa. Talloin
otetaan kolmen piivin jakson aikana kerran vuorokaudessa néyte
jokaisesta sulakourusta. Ndytteen ottajan tulee mahdollisuuksien
mukaan olla aina sama, tehtdvién perehdytetty henkilo.
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Ensimmaéisid sulanéytteita otettaessa on syyta ottaa muutamia rin-
nakkaisndytteitd ja selvittdd reduktioasteen vaihtelun suuruutta seké
totuttaa ndytteen ottajaa tehtdvaan. Ndaytteen ottamisesta on syyté
laatia erilliset tehdaskohtaiset turvallisuusohjeet.

Naytteen ottaminen on jirjestettédvi siten, ettei nédytteessa oleva
sulfidi pddse hapettumaan. Jos kuuma néyte joutuu pidempiaikaiseen
kosketukseen ilman kanssa, sulfidi muuttuu tiosulfaatiksi:

Nayte suositellaan otettavaksi seuraavasti (1):

Vilineet:
- rautatanko, halkaisija n. 20 mm
- dekantteri, tilavuus 11
- 0,5 1 tayssuolanpoistettua, keitettyéd vetta
- 20 - 30 m! parafiinioljya

Tarpeettomat esineet ja muut esteet poistetaan sulakourujen ympé-
ristostd, jotta ndytteen ottaminen sujuisi mahdollisimman nopeasti.

Dekantteriin pannaan n. 0,5 | tdyssuolanpoistettua, keitettya vetté ja
n. 20 - 30 ml parafiiniéljya.

Kylmé (huoneenldmpoéinen) rautatanko pannaan sulavirtaan hetkek-
si, jolloin sen pinnalle jdhmettyy sulakerros.

Jéhmettynyt sula napautetaan heti esim. vasaralla dekantterin yla-
puolella kappaleiksi, jotka putoavat parafiinioljyn lapi veteen ja alka-
vat liueta. Kaikki sula liuotetaan veteen ja reduktioaste méiritetdan
liuoksesta mahdollisimman pian.

On téarkedd, etta sulakappaleet pudotetaan tangolta suoraan dekant-
teriin, koska sulandytteisiin ei saa joutua epapuhtauksia.
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2.2 Naytteen ottaminen viherlipedsta

Viherlipedanalyysi on kayttokelpoinen tehtaan kidytontarkkailussa.

Viherlipedi otetaan niytetolkki tdyteen ja tolkki suljetaan vélitto-
méisti. Vahitellen kerattyja naytteitd tulee valttaa.

Laboratorioméaéritys tehddén mahdollisimman pian.

3. REDUKTIOASTEEN MAARITELMA

Reduktioaste méasdritetadn sulfidin moolisuhteena kokonaisrikkiin:

R
Stot

4. REDUKTIOASTEEN MAARITYS

4.1 Sulfidi

Tyoéturvallisuuteen laboratoriossa on kiinnitettdva erityistd huomiota,
koska sula ja viherliped seki lyijyperkloraatti ja elohopeakloridi ovat
myrkyllisid aineita.

Sulfidin méiritykseen suositellaan ensisijaisesti SCAN-N 31:85-me-
netelmid (potentiometrinen titraus elohopeakloridilla), joka on kay-
tettdvissd olevista menetelmisté tarkin.

Menetelmilld tehtyjen mééritysten suhteellinen hajonta on 0,5 % (2).
Haittana on tosin ensimmaéisen luokan myrkyn, elohopeakloridin
késittely.

Jos elohopeasuolaa halutaan valttds, voidaan sulfidi méarittas titri-
metrisesti lyijyperkloraatilla. Etuna on saman reagenssin kaytto
sulfidi- ja sulfaattiméérityksissd. Tulos jad 5-10 % liian pieneksi,
mutta virhe lienee korjattavissa kertoimella (3).
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Kokonaisrikki suositellaan maéritettdvaksi SCAN-N 5:83- tai

KCL 56b:81-menetelméin mukaan (hapetus vetyperoksidilla ja synty-
neen sulfaatin titraus lyijyperkloraatilla), jotka ovat parhaat menetel-
mét kokonaisrikin méaédrittdmiseksi.

Lipedn rikkiyhdisteet hapetetaan vetyperoksidilla ja muodostunut
sulfaatti titrataan lyijyherkkii elektrodia kiyttden. Eri laboratoriois-
sa saatujen tulosten perusteella suhteellisen tarkkuuden on todettu
olevan 1 - 2 %.

Mikili edelld suositellusta huolimatta halutaan maarittda reduktioas-
te sulfaatin perusteella, on syyt4d luopua hitaista gravimetrisistd me-
netelmistd SCAN N 6:64 ja KCL 57:64, jotka molemmat on korvattu
uusilla standardeilla SCAN N 6:85 ja KCL 57b:81. Uudet standardit
perustuvat titraukseen lyijyperkloraatilla.

My6s sulfaatin ionikromatografinen mééritys on tarkka ja nopea.
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LUETTELO SCAN- JA KCL-MENETELMISTA

SCAN-N 2:63 ja SCAN-N 2:88:

Kyseessd ovat teknisesti samat menetelmét, ainoastaan termistéd on
muutettu.

Menetelmilld mésritetddan kokonaisalkali, vaikuttava alkali ja teholli-
nen alkali valko- ja viherlipeidstd. Ne perustuvat ns. abc-titrauksiin
indikaattoreilla. Menetelmilld saatavista tuloksista sulfidi on lasket-
tavissa, mutta tulos on epatarkka.

Menetelméit ovat vanhentuneita ja niitid korvaava menetelmé on
SCAN-N 31:85.

SCAN-N 31:85:

Menetelmalld médritetdédn sulfidi. Menetelmé perustuu potentiomet-
riseen titraukseen elohopeakloridilla ja se on helposti sovellettavissa
nykyaikaisille automaattisille titraattoreille.

Menetelma on tarkka.

SCAN-N 5:83 ja KCL 56b:81:

Kyseessi ovat teknisesti samat menetelmaét.

Menetelmilld méairitetddn kokonaisrikki. Lipedn rikkiyhdisteet ha-
petetaan vetyperoksidilla ja titrauksessa kéytetadn lyijyperkloraattia.

Menetelmé on tarkka.

SCAN-N 6:85 ja KCL 57b:81:

Kyseessi ovat teknisesti samat menetelmat.

Menetelmilld masritetddn sulfaatti valko- ja viherlipedstd. Ne perus-
tuvat titraukseen lyijyperkloraatilla.

Menetelmét ovat tarkkoja.

SCAN-N 6:64 ja KCL 57:64:

Kyseessd ovat teknisesti samat menetelmét.
Menetelmilld maédritetddn sulfaatti gravimetrisesti.

Menetelmit ovat vanhentuneita.



