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1 BAKGRUNN 
Statens vegvesen gjennomfører et prosjekt der blanding av natriumklorid (NaCl) og magnesium-
klorid (MgCl2) brukes i vinterdriften. Magnesiumklorid anvendes for å senke NaCl-H20 blanding-
ens frysepunkt. Fasekurver for enkeltsaltløsninger var tilgjengelig men ikke for løsninger med 
begge saltene. Det var ønskelig å bestemme en fasekurve som viser ved hvilken temperatur ut-
frysningen av is starter for løsninger med forskjellig konsentrasjon og et fast vektforhold mellom 
NaCl og MgCl2 på 70/6. 
 
 
2 AKTIVITETER 
Prosjektet var todelt og besto av å: 

• Vurdere en teoretisk løsning av oppgaven.  
• Finne aktuell del av fasekurven eksperimentelt.  

 
 
3 LITTERATURDATA 
Et litteratursøk ble gjort i fagdatabasen Compendex. En relevant artikkel ble funnet, Dubois 
(1997) vedlegg 2, hvor en beregningsmåte for startfrysetemperatur for løsning av NaCl og MgCl2 
i vann var gitt.   

Ligningen, , var basert på 2. grads polynom tilpasning til måleverdier 

hvor aij er tilpasningskoeffisienter og mNaCl og mMgCl2  molaliteten (mol salt /kg løsningsmiddel) for 
saltene. En mer detaljert beskrivelse er gitt i vedlegg 2.  
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Gyldighetsområde for ligningen er begrenset til konsentrasjon fra 0 opp til konsentrasjon tilsva-
rende hvert salts, eller blandingens, eutektiske blandingsforhold. Ligningens nøyaktighet i forhold 
til gitte eksperimentelle verdier oppgis til ± 0,5 °C for MgCl2-H2O og ± 0,2 °C for NaCl-H20. En 
verifikasjon mot Melinder (1997) ble foretatt hvor oppgitt nøyaktighet ble bekreftet. 
Det ble også funnet en artikkel Spencer (1990) hvor det syntes som om alle fasegrensene kunne 
beregnes. Men siden Dubois (1997) dekket problemstillingen aktuell i dette prosjektet ble den 
ikke benyttet. 
 
 
4 MATERIALER OG METODE 
Målingene ble utført iht. standard ASTM D 1177-94, ”Standard Test Method for Freezing Point of 
Aqueous Engine Coolants”, vedlegg 3. Eneste unntak fra standarden var at den spesifiserte tørris 
(CO2) som kjølemiddel, mens det i forsøkene ble benyttet en spritkjøler som holdt temperaturen 
konstant på – 40 °C. 
Saltene benyttet i forsøkene ble levert av oppdragsgiver mens tappevann i vårt laboratorium ble 
brukt som løsningsmiddel. NaCl var av type havsalt fra G.C.Rieber Salt AS mens MgCl2 var løst i 
MgCl2-6H20 (krystallvann) fra AKZO NOBEL. Det ble opplyst av oppdragsgiver at det skulle 
være 45 % MgCl2 innhold i MgCl2-6H20. Usikkerhet om saltenes sammensetning kan gi en usik-
kerhet mht. sammenligning mellom målinger og beregninger. Saltenes fuktinnhold kan også på-
virke resultatet. Fuktinnhold i NaCl ble målt og 2 tester viste henholdsvis 1,0 og 1,3 % fukt. Det 
ble ikke korrigert for dette forholdet ved måling eller beregning av frysetemperatur. 
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Salt og vann ble veid opp ved romtemperatur vha. en Mettler PM 1200 vekt med oppløsning 
0.001 g og nøyaktighet 0.005 g.   
Løsningstemperatur ble målt med Termocoax termoelement type E med knust is som referanse-
temperatur.  Målepunktet var tilknyttet en HP Agilent datalogger som lagret data hvert tiende se-
kund. Nøyaktighet (2σ) for temperaturmåling var ± 0.1 K. 
 
Det var ønskelig å finne frysetemperatur for is ved følgende løsningskonsentrasjoner: 5, 10, 15, 
20, 25, 30 vekt-% (kg salt/kg løsning). Konsentrasjon ble definert som kg salter pr. kg ferdig løs-
ning. Vektforholdet NaCl og MgCl2 skulle holdes konstant på 70/6 mens konsentrasjonen ble end-
ret ved å variere vannmengden.  
En konsentrasjon på 30 % ville gi 55 g NaCl i 140 g vann (28.2 vekt-%). Som vist i Figur 1 ville 
dette gi uoppløst NaCl i blandingen siden metningspunkt for NaCl i vann ved 20 °C er 35.8 g pr. 
100 g vann, dvs. 26.4 vekt-% NaCl.  
I stedet for en konsentrasjon på 30 vekt-% ble dette forsøket utført ved 27 vekt-%  (26.3 vekt-%  
NaCl) som var den teoretisk største konsentrasjonen hvor all NaCl var oppløst i vannet. 
 
Eutektisk konsentrasjon for en NaCl-vann løsning er 23.3 %.  Siden testene ved 25 % og 27 % 
begge hadde høyere konsentrasjon ble to tester med NaCl og MgCl2 konsentrasjon på 17.5 % og 
22.5 % også utført for å få 6 punkter på grensekurven mellom umettet løsning og is+mettet løs-
ning. I testene ved 25 og 27 % antas det at blandingen vil kjøles ned til metningslinjen mot 
NaCl·2H2O området. Ved videre kjøling antas konsentrasjonen å følge metningslinjen ned til eu-
tektisk NaCl-konsentrasjon.  Dette gjelder for en enkeltsaltløsning og forløpet i en tosaltløsning 
kan være forskjellig fra dette.  

 
Figur 1: Fasediagram for NaCl-H20 system, (skjematisk, ikke skalert) fra SINTEF (1995) 
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5 RESULTATER 
Nedkjølingsforløp som funksjon av tid for alle målingene er gitt i vedlegg 1. 
Tabell 1 viser blandingsforholdet for hvert enkelt forsøk. Vekt-%  MgCl2 og NaCl ble definert 
som vekt av henholdsvis MgCl2 eller NaCl dividert på total vekt. Konsentrasjon ble definert som 
vekt av MgCl2 og NaCl dividert på total vekt. Total vekt var summen av MgCl2-6H20, NaCl og 
vann. 
 
Tabell 1. Mengder, blandingsforhold og konsentrasjoner 
MgCl2
-6H2O, 

g 

MgCl2,  
 

g1 

NaCl,  
 

g 

H2O,  
 

g 

Total,  
 

g2 

MgCl2, 
 

 vekt-% 

NaCl,  
 

vekt-% 

H2O,  
 

vekt-% 

Konsen-
trasjon, 

% 
1,752 0,788 9,212 190,080 201,04 0,4 4,6 94,5 5,0 
3,504 1,577 18,430 180,140 202,07 0,8 9,1 89,1 9,9 
5,266 2,370 27,634 170,007 202,91 1,2 13,6 83,8 14,8 
6,161 2,772 32,231 165,087 203,48 1,4 15,8 81,1 17,2 
7,027 3,162 36,853 160,031 203,91 1,6 18,1 78,5 19,6 
7,895 3,553 41,460 155,115 204,47 1,7 20,3 75,9 22,0 
8,781 3,951 46,044 150,03 204,85 1,9 22,5 73,2 24,4 
9,52 4,284 50,044 140,01 199,57 2,1 25,1 70,2 27,2 

1Angitt MgCl2 mengde er ikke veid opp men beregnet som 45 % av oppveid MgCl2-6H20 mengde. 
2 Sum MgCl2-6H2O, NaCl og vann 
 
Det ble observert underkjøling i alle forsøkene og i.h.t standard (vedlegg 3, FIG.3b) ble fryse-
punktstemperatur, Tfi, definert som høyeste temperatur like etter frysestart. Tabell 2 viser målt og 
beregnet temperatur for isfrysepunkt ved ulike konsentrasjoner.  Kolonnen ”Underkjøling” viser 
laveste løsningstempertur før frysing startet. 
 
Tabell 2. Målt og beregnet startfrysetemperatur. 

MgCl2, 
 

 vekt-% 

NaCl,  
 

vekt-% 

H2O,  
 

vekt-% 

Konsentrasjon, 
 

 % 

Under-
kjøling,  

K 

Målt, 
temperatur, 

°C 

Beregnet  
temperatur, 

°C 
0,4 4,6 94,5 5,0 0,5 -3,1 -2,9 
0,8 9,1 89,1 9,9 0,4 -6,8 -6,6 
1,2 13,6 83,8 14,8 0,6 -11,2 -11,3 
1,4 15,8 81,1 17,2 0,6 -13,9 -14,0 
1,6 18,1 78,5 19,6 0,6 -17,1 -17,0 
1,7 20,3 75,9 22,0 0,8 -20,5 -20,4 

 
Tabell 3 viser målt isfrysetemperatur ved konsentrasjoner høyere enn eutektisk konsentrasjon for 
en NaCl-H2O løsning.  Siden ligningen for startfrysetemperatur kun er gyldig ned til eutektisk 
NaCl-konsentrasjon (23.3 vekt-%) er det ikke beregnet temperaturer for disse konsentrasjonene. 
 
Tabell 3. Målt startfrysetemperatur. 

MgCl2, 
 

 vekt-% 

NaCl,  
 

vekt-% 

H2O,  
 

vekt-% 

Start-
konsentrasjon, 

 %1 

Underkjøling, 
 

K 

Målt  
temperatur, 

°C 
1,9 22,5 73,2 24,4 3,2 -21,7 
2,1 25,1 70,2 27,2 1,5 -22,0 

1 Konsentrasjon ved startfrysepunkt vil avvike fra startkonsentrasjon p.g.a utfelling. 
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Figur 2 viser sammenligning av målt og beregnet frysepunktstemperatur. Målt underkjøling er 
angitt med horisontale linjer under hvert målepunkt. Frysetemperatur for de to målingene med 
startkonsentrasjon 24.4 og 27.2 % er angitt ved eutektisk (23.3 %) NaCl konsentrasjon. 
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Figur 2. Målt og beregnet starttfrysetemperatur ved ulike konsentrasjoner. Konsentrasjon ved la-
veste målte temperatur er anslått til 23.3 %. 
 
Standardavvik for målt og beregnet temperatur var 0,13 °C. Største differanse var -0,2 °C. 
 
En sammenligning av isfrysetemperatur som funksjon av konsentrasjon for løsninger med NaCl-
H2O, MgCl2-H2O og NaCl-MgCl2- H2O er vist i Figur 3. Beregninger er foretatt vha. av metode 
beskrevet i kapittel 3.   
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Figur 3. Startfrysetemperatur som funksjon av konsentrasjon for løsninger med NaCl-H2O, 
MgCl2-H2O og NaCl-MgCl2- H2O. Konsentrasjon ved laveste målte temperatur er anslått til 23.3 
%.  Beregninger er foretatt vha. av metode beskrevet i vedlegg 2. 
 
Figur 3 kan misforstås dersom en sammenligner en NaCl-H20 og en NaCl-MgCl2- H2O løsning 
ved samme konsentrasjon. Det kan se ut som om frysepunktstemperaturen kun senkes mindre enn 
én grad ved å tilsette MgCl2. Men, som eksemplet i Tabell 4 viser vil konsentrasjonen også endres 
ved tilsetting av MgCl2 i en NaCl-H2O løsning og frysepunktet blir vesentlig lavere. 
 
Tabell 4 Frysepunktsendring ved å tilsette MgCl2 i en NaCl-H2O løsning. 
MgCl2,  

 
g 

NaCl,  
 

g 

H2O,  
 

g 

Total,  
 

g 

MgCl2, 
 

 vekt-% 

NaCl,  
 

vekt-% 

H2O,  
 

vekt-% 

Konsen-
trasjon,  

% 

Beregnet  
frysetemperatur,  

°C 
0 20 80 100 0 20 80 20,0 -16,7 

1,7141 20 80 101,714 1,7 19,7 78,2 21,3 -19,4 
1 6/70 av opprinnelig NaCl mengde. 
 
 
6 KONKLUSJON 
For en vannløsning med vektforholdet NaCl-MgCl2 på 70/6 er temperatur ved frysestart målt og 
funnet i overensstemmelse med data i litteraturen.  
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8 VEDLEGG  
8.1 VEDLEGG 1, MÅLT TEMPERATUR-TID FORLØP. 
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Designation: D 1177 – 94 (Reapproved 1998) e1

Standard Test Method for
Freezing Point of Aqueous Engine Coolants 1

This standard is issued under the fixed designation D 1177; the number immediately following the designation indicates the year of
original adoption or, in the case of revision, the year of last revision. A number in parentheses indicates the year of last reapproval. A
superscript epsilon (e) indicates an editorial change since the last revision or reapproval.

This standard has been approved for use by agencies of the Department of Defense.

e1 NOTE—Footnotes 4 and 5 were updated editorially in May 2003.

1. Scope

1.1 This test method covers the determination of the freez-
ing point of an aqueous engine coolant solution in the
laboratory.

NOTE 1—Where solutions of specific concentrations are to be tested,
they shall be prepared from representative samples as directed in Test
Methods D 1176. Secondary phases separating on dilution need not be
separated.

NOTE 2—These products may also be marketed in a ready-to-use form
(prediluted).

1.2 The values stated in SI units are to be regarded as the
standard. The values given in parentheses are for information
only.

1.3 This standard does not purport to address all of the
safety concerns, if any, associated with its use. It is the
responsibility of the user of this standard to establish appro-
priate safety and health practices and determine the applica-
bility of regulatory limitations prior to use.

2. Referenced Documents

2.1 ASTM Standards:
D 1176 Test Method for Sampling and Preparing Aqueous

Solutions of Engine Coolants or Antirusts for Testing
Purposes2

E 1 Specification for ASTM Thermometers3

3. Terminology

3.1 Definitions:
3.1.1 freezing point—the temperature at which crystalliza-

tion begins in the absence of supercooling, or the maximum
temperature reached immediately after initial crystal formation
in the case of supercooling.

4. Summary of Test Method

4.1 This test method involves the determination of the
time-temperature curve prior to freezing and the determination
of the horizontal or flattened portion of the freezing curve. The
freezing point is taken as the intersection of projections of the
cooling curve and the freezing curve. If the solution super-
cools, the freezing point is the maximum temperature reached
after supercooling.

5. Significance and Use

5.1 The freezing point of an engine coolant indicates the
coolant freeze protection.

5.2 The freezing point of an engine coolant may be used to
determine the approximate glycol content, provided the glycol
type is known.

6. Apparatus

6.1 Freezing Point Apparatus, shown assembled in Fig. 1,
consisting of the following:

6.1.1 Cooling Bath, in which the refrigerant is contained,
consisting of a standard 1.9-L (2-qt) Dewar flask.4 The flask
may be silvered or unsilvered, and is supported in a close-
fitting container. A pad of glass wool is placed in the bottom of
the flask to protect it from damage by tip of freezing tube.

6.1.2 Freezing Tube5 consisting of a 200-mL (6.8-oz.)
unevacuated, unsilvered Dewar flask. The tube is closed by a
cork having a central hole for the thermocouple or thermom-
eter, a second hole placed to one side for passage of the stirring
rod, and a third hole for introducing wire for seeding at
appropriate time.

6.1.3 Stirring Mechanism, consisting of a five-coil stirrer
formed of stainless steel wire 1.6 mm (1⁄16 in.) in diameter. The

1 This test method is under the jurisdiction of ASTM Committee D-15 on Engine
Coolants and is the direct responsibility of Subcommittee D15.03 on Physical
Properties.

Current edition approved July 15, 1994. Published September 1994. Originally
published as D 1177 – 51T. Last previous edition D 1177 – 93a.

2 Annual Book of ASTM Standards, Vol 15.05.
3 Annual Book of ASTM Standards, Vol 14.03.

4 A Dewar flask is available on special order from Kimble Glass, Inc., Tel. No.
856–692–3600. Part No. 611430-2124.

5 For routine work, a tube with a seeding tip as described in the paper by R. E.
Mallonee and F. L. Howard, “The Determination of Freezing Point of Engine
Antifreeze,” in the February 1951 issue of theASTM Bulletinmay be used. (See Fig.
2.) A continuous seeding tube, “Mallonee Unevacuated Freezing Point Tube,” is
manufactured by Custom Glassblowing of Louisville, Inc. Tel. No. 502–239–2215.

1
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coils are so spaced that, in the extreme upward position during
operation, no coils are exposed above the surface of the
sample. The stirrer is agitated by means of an ordinary
windshield wiper motor or other motor devices, operating
through suitable linkages so as to provide linear motion of the
stirrer. The length of the stroke is adjusted so that the coil just
clears the bottom of the freezing-point tube at low point of the
stroke.

6.1.4 Temperature Measurement—A resistance thermom-
eter or a multi-junction copper-constantan thermocouple may
be used with suitable measuring instruments, providing these
give an over-all sensitivity of 0.1°C (0.2°F). The instrument
shall be calibrated before each series of determinations by
using suitable reference standards. Platinum resistance ther-
mometers have been adopted as a standard by the National
Institute of Standards and Technology (NIST) and are recom-
mended for this standard.

NOTE 3—ASTM Coolant Freezing Point Thermometer having a range
from − 37 to + 2°C (−35 to + 35°F) or − 54 to − 15°C (−65 to
+ 5°F) and conforming to the requirements for Thermometers 75C or 76C
as prescribed in Specifications E 1, may be used where less accuracy is
acceptable provided reference standards are used for calibration purposes.

7. Refrigerant

7.1 The refrigerant shall consist of solid carbon dioxide in
alcohol or in other suitable bath liquids.

NOTE 4—A layer of dry ice, at least 13 mm (1⁄2 in.) thick, must be
maintained in the bottom or on the top of the cooling bath during a
determination, depending on the bath liquid used. Adequate precautions
should be taken against fire hazards or toxic effects of bath liquids, or
both.

7.2 Liquid nitrogen may be used as the refrigerant when the
freezing point of the coolant is − 46°C (−50°F) or lower.

FIG. 1 Assembly of Freezing Point Apparatus

FIG. 2 Bottom of Freezing Tube Showing Seeding Tip

D 1177 – 94 (1998)e1
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NOTE 5—Warning: The liquid nitrogen should be discarded after each
day’s use to avoid the possibility of explosion due to dissolved oxygen and
inadvertent mixing with organic coolant materials.

8. Procedure

8.1 Assemble the apparatus as shown in Fig. 1, with no
refrigerant and no sample of coolant yet in place. Check the
operation of the stirring mechanism after assembly to be sure
that all parts operate freely.

8.2 Fill the Dewar flask surrounding the freezing tube with
the refrigerant liquid, adding pieces of solid carbon dioxide
from time to time to maintain conditions mentioned in Note 4.
Temporarily remove the stopper from the freezing tube and
introduce 75 to 100 mL (2.65 to 3.4 oz.) of the sample.

NOTE 6—The sample may be precooled to approximately 8°C (15°F)
above the expected freezing point before introducing it into the freezing
tube.

8.3 Start the stirrer and adjust it to operate at 60 to 80
strokes per min (Note 7). As soon as stirring is begun, observe
and record the temperature at regular intervals of time. As the
expected freezing point is approached, the time intervals
should be quite short, 15 s if possible. At the expected freezing
point, seeding should be started to prevent supercooling. This
can be accomplished by introducing a wire which has a small
portion of the solution being tested frozen on its tip. It is most
convenient to freeze this solution in a small test tube inserted
directly into the cooling bath.

NOTE 7—A stroke is considered as a complete cycle of one upward and
one downward motion of the stirrer.

NOTE 8—The cooling rate must be less than 1°C (2°F)/min at the time
the solution is seeded.

8.4 Continue temperature readings at regular intervals for at
least 10 min after the apparent freezing point.

9. Report
9.1 Plot the observed temperature against time on rectangu-

lar coordinate paper. Where the curve shows a definite flat or
plateau during freezing, the freezing point is taken as the
intersection of projections of the cooling curve and the flat or
horizontal plateau portion of the freezing curve (see Fig. 3(a)).
If the solution supercools, the freezing point is the maximum
temperature reached immediately after supercooling (see Fig.
3(b)).

NOTE 9—The amount of supercooling should be held to a minimum. If
the supercooling exceeds 1°C (2°F) the test should be rejected.

10. Precision and Bias
10.1 Precision—The precision of this test method, as deter-

mined by the examination of the interlaboratory test results, is
as follows:

10.1.1 Repeatability— Results obtained by one operator
and one apparatus should not differ from the mean by more
than60.3°C (60.5°F).

10.1.2 Reproducibility— Results obtained by different op-
erators and different apparatuses should not differ from the
mean by more than60.6°C (61.0°F).

10.2 Bias—Since there is no acceptable reference material
suitable for determining the bias for the procedure in this test
method bias has not been determined.

11. Keywords
11.1 aqueous engine coolants; engine coolants; engine cool-

ants; freezing point

ASTM International takes no position respecting the validity of any patent rights asserted in connection with any item mentioned
in this standard. Users of this standard are expressly advised that determination of the validity of any such patent rights, and the risk
of infringement of such rights, are entirely their own responsibility.

This standard is subject to revision at any time by the responsible technical committee and must be reviewed every five years and
if not revised, either reapproved or withdrawn. Your comments are invited either for revision of this standard or for additional standards
and should be addressed to ASTM International Headquarters. Your comments will receive careful consideration at a meeting of the
responsible technical committee, which you may attend. If you feel that your comments have not received a fair hearing you should
make your views known to the ASTM Committee on Standards, at the address shown below.

This standard is copyrighted by ASTM International, 100 Barr Harbor Drive, PO Box C700, West Conshohocken, PA 19428-2959,
United States. Individual reprints (single or multiple copies) of this standard may be obtained by contacting ASTM at the above
address or at 610-832-9585 (phone), 610-832-9555 (fax), or service@astm.org (e-mail); or through the ASTM website
(www.astm.org).

FIG. 3 Time-Temperature Cooling Curves for Determining the Freezing Point of an Engine Coolant
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