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N O R M A  B R A N Ż O W A BN-75

ŚRODKI
K santogeniany sodom ę  
do ce lo m  flotacyjnych

6066-02
POMOCNICZE

G ru p a  k a ta lo g o w a  
X  95

1. WSTĘP

1.1. Przedm iot normy. Przedm iotem  norm y są ksantogeniany sodowe otrzy 
m yw ane w  w yniku reakcji chemicznej m ieszaniny sproszkowanego wodoro
tlenku  sodowego i odpowiedniego alkoholu z dw usiarczkiem  węgla. K santo
geniany działa ją na organizm człowieka trująco, są łatw o palne i wybuchowe. 
N iebezpieczeństwo zatrucia i pożaru stw arza zaw arty  w nich wolny dw u
siarczek węgla. K santogeniany rozkładają się przy dostępie powietrza, wody 
i w podwyższonej tem peraturze. P rodukty  rozkładu, a zwłaszcza dwusiarczek 
węgla, pogarszają w arunki bezpieczeństwa i higieny pracy.

1.2. Z akics stosowania przedm iotu norm y. K santogeniany sodowe stosowa
ne są w procesie flotacji rud  m etali nieżelaznych.

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE

2.1. Rodzaje. Rozróżnia się dw a rodzaje ksantogenianów  sodowych do ce
lów  flotacyjnych:

— etyło-ksantogenian  sodowy (C2H5OCSSNa),
— am ylo-ksantogenian sodowy (CjHnOCSSNa).

2.2. P rzykład  oznaczenia etylo-ksantogenianu sodowego:
ETYLO-KSANTOGENIAN SODOWY BN-75/6066-02

3. WYMAGANIA

3.1. W ym agania ogólne. E tylo-ksantogenian sodowy powinien mieć postać 
proszku krystalicznego o barw ie od jasnożółtej do pom arańczowej, a am ylo- 
-ksan togenian  sodowy pow inien m ieć postać proszku krystalicznego lub kon
systencję ciastow atą o barw ie od żółtej do żółtobrązowej.

3.2. W ym agania chemiczne -— wg tabl. 1.

Zgłoszona przez Zjednoczenie Górniczo-Hutnicze M etali Nieżelaznych
METALE

U stanow iona przez G eneralnego D yrektora Z jednoczenia Górniczo- 
-H utniczego M etali N ieżelaznych METALE dnia 18 sierpnia 1975 r. 
jako norm a obowiązująca w  zakresie produkcji i obrotu od dnia 

1 lipca 1976 r. (Dz. Norm. i M iar n r 23/1975 poz. 82)

W Y D A W N IC T W A  N O R M A L IZ A C Y JN E  1973. W p ły w  do  W N  12.9.75. O d d a n o  do  s k ła d u  
3.11.75. D r u k  u k o ń c z o n o  w  lu ty m  73. Ob,i. 0,85 a. w . N a k ła d  1700 +42 egz.
K D A  w  K a lisz u  zam . 3725 C en a  zł 3,60
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Tablica 1

Rodzaje

W ym agania E tylo-ksantogenian
sodowy

A m ylo-ksantoge- 
nian sodowy

a) K santogenianu, %>, co n a j
mniej 75,0 75,0

b) Wolnego dw usiarczku w ę
gla, °/o, najw yżej 0,08 1,0

c) Siarczku sodowego, °/o, 
najwyżej 1,5 1,5

d) T rójtiow ęglanu sodowego, 
°/o, najw yżej 2,0 2,0

e) Wolnego w odorotlenku so
dowego, %>, najwyżej 1,5 2,5

f) Tiosiarczanu sodowego, °/o, 
najw yżej 3,0 2,0

3.3. Trwałość. K santogeniany sodowe przy zachowaniu w arunków  pako 
w ania i przechow yw ania w g rozdz. 4 pow inny odpowiadać wym aganiom  
według 3.1 i 3.2 w  ciągu 6 tygodni od daty  produkcji.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. K santogeniany sodowe należy pakować do bębnów m e ta 
lowych (typ 2, rodzaj 3, odm iana 5 wg BN-69/5046-01), zaopatrzonych w  szczel
ne zam knięcia.

M asa netto  bębna — do 150 kg.

Znakow anie bębnów  należy wykonać wg PN-07/O-79252, um ieszczając na 
każdym  bębnie co najm niej:

a) nazwę lub  znak w ytwórcy,
b) oznaczenie w g 2.2,
c) m asę b ru tto  i netto,
d) napisy: „Uwaga! Ostrożnie przetaczać! M ateriał łatwo palny i w ybu

chowy! Przechow yw ać w  chłodnym  i suchym  miejscu! Zużyć w  ciągu 6 ty 
godni od daty p rodukcji!”

Ponadto zgodnie z Rozporządzeniem w  spraw ie oznaczania substancji t ru 
jących na każdym  bębnie należy umieszczać napis: „Uwaga! Środek szko
dliw y!”.

4.2. Przechowywanie. K santogeniany sodowe należy przechowywać w  po
mieszczeniu zam kniętym , w entylow anym  i zaopatrzonym  w  gazoszczelne 
ośw ietlenie. Ś rednia dobowa tem p era tu ra  nie powinna przekraczać 20°C. 
Dopuszcza się przechow yw anie opakowań z ksantogenianam i sodowymi na 
o tw artym  pow ietrzu pod zadaszeniem . Czas przechow yw ania produktu  nie 
pow inien przekraczać 6 tygodni od daty  produkcji.
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W przypadku naruszenia w arunków  przechow yw ania ksantogeniany sodo
w e rozk ładają się intensyw niej i podany na opakow aniu te rm in  zużycia ulega 
odpow iedniem u skróceniu.

4.3. Transport. K santogeniany sodowe należy przewozić kry tym i środkam i 
tran sp o rtu  z zachowaniem  w arunków  przewidzianych w  Przepisach o prze
wozie koleją m ateriałów  i przedm iotów  niebezpiecznych oraz w  Rozporządze
niu w  spraw ie bezpieczeństwa ruchu  przy przewozie m ateria łów  niebezpiecz
nych na drogach publicznych (dla m ateriałów  stałych zapalnych klasa III  b).

Bębny z ksantogenianem  sodowym należy ułożyć w  jednej w arstw ie i za
bezpieczyć przed przesuw aniem  się w  czasie transportu .

5. BADANIA

5.1. Program badań

5.1.1. Badania pełne polegają na spraw dzeniu zgodności z w szystkim i w y
m aganiam i w ym ienionym i w  3.1 i 3.2.

B adania pełne należy w ykonyw ać w  przypadku analiz rozjemczych, przy 
kontroli okresowej, k tó ra  pow inna być w ykonana co najm niej raz na k w ar
tał oraz na życzenie odbiorcy.

5.1.2. Badania niepełne polegają na spraw dzeniu:
a) w ym agań ogólnych (3.1),
b) zaw artości ksantogenianu (3.2a),
c) zaw artości wolnego dw usiarczku węgla (3.2b).
Badaniom  niepełnym  należy poddać każdą partię  ksantogenianów  sodo

wych.

5.2. Wielkość partii. P artię  stanow i jednorazow a w ysyłka ksantogenianu 
sodowego tego samego rodzaju  w  ilości do 34 bębnów przy transporcie sam o
chodowym oraz do 80 bębnów  przy transporcie kolejowym .

5.3. Pobieranie próbek. Próbki należy pobierać zgodnie z PN-67/C-04500.
Z każdej p artii podlegającej badaniom  należy w ybrać do pobrania próbek

w sposób losowy, w  zależności od liczności partii, liczbę opakowań podaną 
w  tabl. 2, k tó re  będą stanow iły próbki pierw otne.

Tablica 2

Liczba opakowań w partii Liczba opakowań, k tóre należy w ybrać 
do pobran ia próbek

do 15 4
16-1-63 5

powyżej 63 6

Próbki te  należy pobierać z każdego w ybranego bębna próbnikiem  n r 14 
do produktów  sypkich o średnicy D =  20 m m  wg PN-74/C-60008, zagłębiając 
go do dna.

M asa średniej próbki labora to ry jnej pow inna wynosić około 500 g.
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5.4. Opis badań

5.4.1. W ytyczne ogólne

B N -75/6066-02

5.4.1.1. Czystość odczynników. Jeżeli nie podano inaczej, należy stosować 
odczynniki o stopniu  czystości cz.d.a. i wodę destylowaną.

5.4.1.2. W ynik. Za wynik należy przyjm ow ać średnią arytm etyczną w yni
ków co najm niej dwóch równoległych oznaczań o rozbieżności nie p rzek ra 
czającej dopuszczalnych różnic.

Średnie w ynik i oznaczań należy zaokrąglać zgodnie z PN-70/N-02120 m e
toda Z.

5.4.2. Spraw dzenie w ym agań ogólnych należy przeprowadzić nieuzbrojo- 0
nym okiem n a  próbce ogólnej.

5.4.3. Oznaczanie zawartości ksantogenianu

5.4.3.1. Z asada oznaczania. Rozpuszczenie próbki w wodzie i acetonie, 
oddzielenie zanieczyszczeń za pomocą chlorku barowego i chlorku cynkowego, 
rozłożenie ksan togenianu kw asem  solnym  i odmiareczkowanie nadm iaru  kw a
su roztw orem  w odorotlenku sodowego lu b  potasowego.

5.4.3.2. Odczynniki i roztw ory

a) Chlorek barow y, roztw ór 10-procentowy.
b) Chlorek cynkowy, roztw ór 10-procentowy.
c) Kwas solny (1,18) i roztw ór 0,1 N.
d.) W odorotlenek sodowy lub potasowy, roztw ór 0,1 N.
e) Aceton.
f) Zieleń brom okrezolowa (błękit), roztw ór 0,1-procentowy w 20-procen- 

tow ym  alkoholu etylowym .
g) S iarczan miedziowy, roztw ór 1-procentow y.

5.4.3.3. W ykonanie oznaczania. Odważyć 0,2 g próbki z dokładnością do 
0,001 g, rozpuścić w  możliwie m ałej ilości wody, dodać 50 cm3 acetonu,
2,5 cm3 roztw oru chlorku barowego, 2,5 cm3 roztw oru chlorku cynkowego 
i odstaw ić na 10 m in. Po upływ ie tego czasu odsączyć osad przez średni są
czek zwilżony acetonem . Osad na sączku przem yć 4 -P 5 razy acetonem  do { 
zaniku reakcji na ksantogenian z roztw orem  siarczanu miedziowego i 2 -f- 3 
k ro tn ie  n iew ielkim i ilościami wody. Przesącz zbierać do suchej kolby stożko
wej pojem ności 750 cm3 i dodać do niego 50 cm3 roztworu kw asu solnego
i często mieszać. Po 15 m in — w przypadku  etylo-ksantogenianu sodowego, 
a po 30 m in — w przypadku am ylo-ksan togenianu  sodowego — dodać k ilka 
kropli roztw oru zieleni brom okrezolowej i odm iareczkować nadm iar kw asu 
solnego roztw orem  w odorotlenku sodowego lub  potasowego.

5.4.3.4. Obliczanie wyników. Z aw artość ksantogenianu (Xd obliczyć w pro 
centach w edług w zoru

(Vt — V2) • K  ■ 100
X

m
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w którym :
Vj — objętość 0,1 N roztw oru kw asu solnego odmierzonego do rozpuszcze

nia, cm3,
V2 — objętość 0,1 N roztw oru w odorotlenku sodowego lub potasowego 

zużytego do odm iareczkow ania nadm iaru  kw asu  solnego, cm3,
K  — m asa ksantogenianu odpow iadająca 1 cm3, 0,1 N roztw oru kw asu 

solnego, g:
dla ety lo-ksantogenianu sodowego K =  0,01442 g, 
dla am ylo-ksantogenianu sodowego K  =  0,01862 g,

m  — odw ażka próbki, g.

5.4.3.5. Dopuszczalna różnica między w ynikam i dwóch równoległych ozna- 
czań nie pow inna przekraczać 0,5°/o.

5.4.4. Oznaczanie zawartości wolnego dwusiarczku węgla

5.4.4.1. Zasada oznaczania. W yekstrahow anie dw usiarczku w ęgla z próbki 
se lek tyw nym  rozpuszczalnikiem  organicznym  i pom iar ekstynkcji barwnego 
zw iązku dw uetylodw utiokarbam inianu miedziowego.

5.4.4.2. Aparatura
a) W irów ka labora to ry jna na 8, 16 lub 24 probówki.
b) Probów ki z polietylenu z przykryw kam i.
c) K olorym etr lub spektrofotom etr z wyposażeniem  dla zakresu w idm a 

widzialnego.

5.4.1.3. Odczynniki i roztwory
a) Octan miedziowy.
b) D wuetyloam ina.
c) A lkohol etylowy, rek tyfikow any.
d) Benzyna apteczna w olna od dw usiarczku w ęgla (próba z roztworem  

wiążącym).
e) Roztwór w iążący dw usiarczek węgla: 0,1 g octanu miedziowego rozpu

ścić w  5 cm3 wody, dodać 5 cm3 świeżo destylow anej dw uetyloam iny, dopeł
nić roztw ór do objętości 1 dra3 alkoholem  etylowym, i wymieszać. Roztwór 
należy przechow yw ać w szczelnie zam kniętym  naczyniu, co zapew nia trw a 
łość odczynnika w  ciągu k ilku  tygodni.

f) D w usiarczek węgla cz.d.a. lub techniczny oczyszczony w  następujący 
sposób: techniczny dw usiarczek w ęgla w ytrząsać w  butelce z dobrze doszli
fow anym  korkiem  w  ciągu 3 godz z trzem a porcjam i 0,5-procentowego roz
tw oru  nadm anganianu potasowego (co godzinę dodaw ać 1 porcję), a  następnie 
dw ukro tn ie po 6 godz z rtęc ią  oraz 0,25-procentowym roztw orem  siarczanu 
rtęciow ego; następnie suszyć go bezwodnym chlorkiem  w apniow ym ; oczy
szczony i osuszony dw usiarczek w ęgla przedestylow ać na łaźni w odnej, k tó 
re j tem p era tu ra  nie może przekraczać 55 - -  65°C.

P rzy  pracy z dw usiarczkiem  w ęgla należy pam iętać o jego niezwykle t r u 
jących w łasnościach i szczególnej łatwopalności.

g) Roztwór wzorcowy dw usiarczku w ęgla: do kolby pom iarowej pojem no
ści 100 cm3 w ypełnionej do 2/3 objętości benzyną apteczną i zważonej z do-



6 BN-75/606G-02

kładnością do 0,0002 g dodać 1 2 kropli dw usiarczku węgla, kolbę zam knąć
doszlifowanym korkiem , zważyć ponownie i dopełnić benzyną do kreski.

Stężenie dw usiarczku węgla (K) w  g /cm 3 obliczyć według wzoru

m  i — m.>
K  =  —'____ 1.

100

w którym :

m 1 — m asa kolby pom iarow ej po dodaniu dw usiarczku węgla, g,
m2 — m asa kolby pom iarow ej przed dodaniem  dw usiarczku węgla, g.

S.4.4.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 11 kolb pom iarowych po
jemności 25 cm3 zaw ierających po 10 cm3 roztw oru wiążącego odmierzyć p i
petą kolejno: 0,1; 0,3; 0,6; 0,9; 1,2; 1,5; 1,8; 2,1; 2,4; 2,7 i 3,0 cm3 roztw oru 
wzorcowego dw usiarczku w ęgla i dopełnić do kreski roztworem  wiążącym. 
Zawartość kolb sta rann ie  wymieszać, odstaw ić na 20 m in i następnie w yko
nać pom iar ekstynkcji roztw orów  w  św ietle w idzialnym  przy długości fali 
430 nm lub w  przypadku ko lorym etru  przy filtrze  fioletowym w odniesieniu 
do roztw oru wiążącego, zaw ierającego rów now ażne ilości benzyny (np. dla 
0,6 cm3 roztw oru wzorcowego — 0,6 cm3 benzyny). Każdy pom iar niezbędny 
do w ykreślenia krzyw ej wzorcowej należy w ykonać co najm niej trzykrotnie 
z trzech oddzielnie przygotow anych roztw orów  wzorcowych. Na podstaw ie 
średnich w yników  należy w ykreślić krzyw ą wzorcową, odkładając na osi 
odciętych odpow iednie zaw artości dw usiarczku w ęgla w gram ach, a na osi 
rzędnych odpow iadające im w artości absorpcji.

Z aw artość dw usiarczku w ęgla w  próbkach wzorcowych (C) obliczyć w g ra 
m ach w edług wzoru

C =  K ■ V

w którym :

K  — stężenie dw usiarczku węgla w roztw orze wzorcowym, g /cm 3,
V — objętość roztw oru wzorcowego, cm3.

S.4.4.5. Wykonanie oznaczania. Odważyć szybko 0,5 g próbki w  przypadku 
ety lo-ksan togenianu  sodowego lub 0,1 g w przypadku am ylo-ksantogenianu 
sodowego z dokładnością do 0,001 g. Odważkę umieścić w polietylenowej p ro 
bówce, dodać 8 cm 3 benzyny aptecznej, probów kę szczelnie zam knąć przy 
kryw ką, k ilkak ro tn ie  w strząsnąć i odw irować na wirówce. Ciecz znad osadu 
zlać ostrożnie do kolby pom iarowej pojem ności 50 cm3 i kolbę zam knąć 
doszlifowanym  korkiem . Operację tę należy powtórzyć w  przypadku etyio- 
-ksan togenianu  3 -f- 4 razy, a w przypadku am ylo-ksantogenianu sodowego 
5 6 razy, zbierając ek s trak ty  do tej sam ej kolby.

Kolbę z zebranym i eks trak tam i dopełnić benzyną do kreski i dokładnie 
wymieszać. N astępnie odm ierzyć 10 cm3 ek s tra k tu  do kolby pom iarowej po
jem ności 25 cm3 zaw ierającej 10 cm3 roztw oru wiążącego, dopełnić do kreski 
roztw orem  wiążącym , w ym ieszać i odstaw ić na 20 m in w  celu całkowitego 
przereagow ania m ieszaniny. Po upływ ie tego czasu przelać część zabarw io
nego roztw oru do kuw ety  odpowiedniej grubości i zmierzyć absorpcję, stosu-
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jąc f iltr  o m aksym alnej przepuszczalności 420 nm lub m onochrom atyczne 
św iatło  o długości 430 nm. Jako  porównaw czy należy stosować roztw ór ślepej 
próby prow adzonej równolegle z badaną próbką, używ ając zam iast ekstrak tu  
rów now ażną ilość benzyny.

S.4.4.6. Obliczanie wyników. Zaw artość wolnego dw usiarczku węgla (X2)
obliczyć w  procentach w edług w zoru

m

w którym :
b — zaw artość dw usiarczku w ęgla odczytana z krzyw ej wzorcowej, g,
m  — odw ażka próbki odpow iadająca części roztw oru pobranej do ozna

czania, g .

5.4.4.7. Dopuszczalna różnica między w ynikam i dwóch równoległych ozna- 
czań nie pow inna przekraczać 0,01%. Zaw artość dw usiarczku węgla poniżej 
0,01% należy odkreślać jako ślady.

5.4.5. Oznaczanie zaw artości siarczku sodowego

5.4.5.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie próbki w  wodzie, w ytrącenie 
jonów  S2— w  postaci siarczku cynkowego przy użyciu cynkanu sodowego jako 
odczynnika strącającego i jodom etryczne oznaczanie siarczku cynkowego.

5.4.5.2. A para tu ra
a) W irów ka laboratory jna.
b) P robów ki pojem ności 100 cm3.
5.4.5.3. O dczynniki i roztw ory
a) C ynkan sodowy: do 50 cm3 10-procentowego roztw oru chlorku cynko

wego (w przeliczeniu na sól bezwodną) dodać 50 cm3 20-procentowego roztwo
ru  w odorotlenku sodowego oraz wymieszać.

b) W odorotlenek sodowy, roztw ór 5-procentowy.
c) Jod, roztw ór 0,1 N.
d) Kwas solny (1,18), roztw ór 1 +  5.
e) T iosarczan sodowy, roztw ór 0,1 N.
f) Skrobia, roztw ór 1-procentow y.

5.1.5.4. W ykonanie oznaczania. Odważyć 2 g próbki z dokładnością do 
0,005 g i rozpuścić w  20 cm 3 w ody w  probówce w irówkow ej pojemności 
100 cm3, dodać 5 cm3 cynkanu  sodowego, a następnie odwirować na w irówce 
labora to ry jnej w  ciągu 10 m in  przy  5000 obr/m in.

Po odw irow aniu zlać bardzo ostrożnie ciecz znad osadu, rozetrzeć osad na 
dnie probów ki szklanym  pręcikiem , dodać 5 cm3 roztw oru w odorotlenku sodo
wego i dokładnie w ym ieszać pręcikiem  zaw artość probówki. Spłukać osad 
z pręcika kilkom a cm3 wody, po czym osad odw irować przez 5 m in przy 
tych sam ych obrotach. O perację przem yw ania z roztw orem  w odorotlenku 
sodowego należy powtórzyć, po czym przem yć osad w  podobny sposób dwa 
razy wodą. P rzem yty osad przenieść ilościowo do kolby stożkowej pojem 
ności 300 cm3, do k tó rej dodano uprzednio z b iu rety  10 cm* roztworu jodu
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i 5 cm1 roztworu kwasu solnego. Kolbę pozostawić w  ciemnym miejscu przez 
15 min, po czym odmiareczkować nadmiar jodu roztworem tiosiarczanu sodo
wego w  obecności skrobi jako wskaźnika.

5.4.5.S. Obliczanie wyników. Zawartość siarczku sodowego (X3) obliczyć 
w procentach według wzoru

(Vi -  V2) • 0,0039 • 100

w którym :

Vi — objętość 0,1 N roztw oru jodu, cm1,
V2 — objętość 0,1 N roztw oru  tiosiarczanu  sodowego zużytego do od- 

m iareczkow ania nadm iaru  jodu, cm1,
0,0039 — m asa siarczku sodowego, odpow iadająca 1 cm3 roztw oru jodu, g, 

m  — odw ażka próbki w  g.

5.4.5.6. Dopuszczalna różnica między w ynikam i dwóch równoległych ozna- 
czań nie pow inna przekraczać 0,05%.

5.4.6. Oznaczanie zawartości trójtiowęglanu sodowego

5.4.6.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie próbki w  wodzie i acetonie oraz 
w ytrącenie sum y siarczku i tró jtiow ęglanu  sodowego za pomocą chlorku cyn
kowego. Rozpuszczenie powstałego osadu zakw aszonym  roztworem  jodu i od- 
m iareczkow anie nadm iaru  jodu roztw orem  tiosiarczanu sodowego.

5.4.6.2. Odczynniki i roztwory
a) Chlorek cynkowy, roztw ór 10-procentowy.
b) Jod, roztw ór 0,1 N.
c) Aceton.
d) Kwas solny (1,18), roztw ór 1 +  5.
e) T iosiarczan sodowy, roztw ór 0,1 N.
f) Skrobia, roztw ór 1-procentow y.
g) S iarczan m iedziowy, roztw ór 1-procentow y.

5.4.6.3. Wykonanie oznaczania. Odważyć 2 g próbki z dokładnością do 
0,005 g i rozpuścić w  możliwie m ałej ilości wody, a następnie dodać 100 cm3 
acetonu oraz 4 cm1 roztw oru chlorku cynkowego. Po 10 m in odsączyć w y trą 
cony osad przez średni sączek ilościowy zwilżony acetonem. Osad na sączku 
przem yć acetonem  do zan iku  reakcji na ksan togenian  z solami miedziowymi. 
P rzem yty osad przenieść w raz z sączkiem  do kolby stożkowej zaw ierającej 
15 cm1 roztw oru jodu  i 5 cm3 roztw oru kw asu  solnego. Sączek w  kolbie należy 
porozryw ać pręcikiem  szklanym . Kolbę w raz z zaw artością pozostawić na 
10 -f-15 m in w  ciemności, następnie odm iareczkow ać nadm iar jodu roztworem  
tiosiarczanu sodowego, dodając pod koniec m iareczkow ania roztw oru skrobi.

5.4.6.4. Obliczanie wyników. Zaw artość tró jtiow ęglanu sodowego (X4) obli
czyć w  procentach w edług wzoru

(V, -  V2) • 0,0077 • 100
X , -------------------------------------

m
— X 3 • 1,9744
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w k tórym : JT

V! — objętość 0,1 N roztw oru  jodu, cm3,
V2 — objętość 0,1 N roztw oru tiosiarczanu sodowego zużytego do od- 

m iareczkow ania nadm iaru  jodu, cmł,
0,0077 — m asa tró jtiow ęglanu  sodowego odpow iadająca 1 cm3 0,1 N roz

tw oru jodu, g, 
m  — odważka próbki, g,
X % — zaw artość siarczku sodowego oznaczona według 5.4.5, %,

1,9744 — m nożnik przeliczeniow y zaw artości siarczku sodowego (Na2S) na 
tró jtiow ęglan sodowy (Na2CSs).

5.4.6.S. Dopuszczalna różnica m iędzy w ynikam i dwóch równoległych ozna- 
czań nie pow inna przekraczać 0,1%.

5.4.7. Oznaczanie zawartości wolnego wodorotlenku sodowego

5.4.7.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie próbki w wodzie, oddzielenie 
w ęglanów  za pomocą chlorku barowego i odm iareczkowanie wolnego wodo
ro tlenku  sodowego roztw orem  kw asu  solnego.

5.4.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek barowy, roztw ór 10-procentowy.
b) K w as solny (1,18), roztw ór 0,01 N.
c) Fenoloftaleina, roztw ór 0,1-procentowy.

5.1.7.3. Wykonanie oznaczania. Odważyć 1 g próbki z dokładnością do 
0,001 g, rozpuścić w  150 cm3 wody w  kolbie pom iarowej pojemności 250 cm3 
i dodać 10 cm3 roztw oru chlorku barowego. Kolbę dopełnić do kreski wodą, 
zaw artość kolby w ym ieszać i pozostawić do opadnięcia osadu (sklarow ania 
roztworu). N astępnie odm ierzyć ostrożnie znad osadu p ipetą 50 cm3 klarow 
nego roztw oru do suchej kolby stożkowej pojem ności 200 cm3, dodać kilka 
kropli roztw oru fenoloftaleiny i w  razie pojaw ienia się czerwonego zabar
w ienia m iareczkow ać roztw orem  kw asu solnego do zaniku barwy.

5.4.7.4. Obliczanie wyników. Zaw artość wolnego wodorotlenku sodowego 
(X5) obliczyć w  procentach w edług wzoru

Xr =
V • 0,0004 • 100

w którym :

V — objętość 0,01 N roztw oru kw asu solnego zużytego do m iareczko
w ania, cm3,

0,0004 — m asa w odorotlenku sodowego odpow iadająca 1 cm3 0,01 N roz
tw oru kw asu solnego, g,

m  — odważka próbki odpow iadająca części roztw oru pobranego do 
oznaczania, g.

5.I.7.5. Dopuszczalna różnica między w ynikam i dwóch równoległych ozna-
czań nie pow inna przekraczać 0,05%.
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5.4.8. Oznaczanie zawartości tiosiarczanu sodowego

5.4.8.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie próbki w  wodzie, oddzielenie 

jonów SO?,~ za pomocą chlorku barowego z odw irowaniem  osadu. Rozłożenie 
ksantogenianu oraz siarczku i tró jtiow ęglanu  nadm iarem  kw asu solnego, 
neutralizacja nadm iaru  kw asu wobec oranżu m etylowego roztw orem  kw aśne
go węglanu sodowego, usunięcie siarkow odoru przez w ygotowanie i jodo- 
metryczne oznaczanie nierozłożonego tiosiarczanu sodowego.

5.4.8.2. Odczynniki i roztwory
a) Chlorek barow y, roztw ór 10-procentowy.
b) Kwas solny, roztw ór 0,2 N.
c) Kwaśny w ęglan sodowy, roztw ór nasycony.
d) Jod, roztw ór 0,1 N.
e) Skrobia, roztw ór 1-procentowy.
f) Oranż m etylow y, roztw ór wodny 0,1-procentowy.

5.4.8.3. W ykonanie oznaczania. Odważyć 2 g próbki z dokładnością do 
0,001 g, rozpuścić w  m ałej ilości wody, przenieść ilościowo do kolby pom ia
rowej pojem ności 100 cm3, dodać 5 cm3 roztw oru  chlorku barowego, dopełnić 
wodą desty low aną do kresk i i dokładnie wym ieszać zawartość kolby. P rzelać 
roztw ór do probów ki w irówkow ej o pojem ności 100 cm3, a następnie odw i
rować w  ciągu 3-1-4 m in przy obrotach w irów ki 5000 obr/m in. Pobrać p ipetą 
50 cm3 klarow nego roztw oru, przenieść go do kolby stożkowej pojem ności 
300 cm3, dodać 50 cm3 wody destylow anej i 50 cm3 roztworu kw asu solnego. 
Z aw artość kolby k ilkak ro tn ie  wymieszać. Po 15 m in dla ksantogenianu etylo- 
-sodowego, a po 30 m in dla am ylo-ksantogenianu sodowego, zneutralizow ać 
nadm iar kw asu solnego, dodając H - 2  k ropli roztw oru oranżu metylowego, 
a następnie krop lam i roztw oru kw aśnego w ęglanu sodowego do pom arań 
czowego zabarw ien ia (pH 3 -H 4). Zaw artość kolby ogrzać do w rzenia i goto
w ać przez 10-J-12 m in, oziębić, lekko zakw asić roztw orem  kw asu solnego do 
czerwonego zabarw ien ia obecnego w  próbce oranżu metylowego, dodać 1 cm3 
roztw oru skrobi i m iareczkow ać roztw orem  jodu do pow stania trw ałego lekko 
fioletowego zabarw ienia.

5.4.8.4. Obliczanie w yników . Zaw artość tiosiarczanu sodowego (X6) obliczyć 
w  procentach w edług wzoru

V • 0,0158 - 100-2

w  którym :

V —- objętość 0,1 N roztw oru jodu zużytego do odm iareczkowania 
tiosiarczanu sodowego, cm3,

0,0158 — m asa tiosiarcznu sodowego odpow iadająca 1 cm3 0,1 N roztw oru 
jodu, g,

rn — odw ażka próbki, g.

5.4.8.5. Dopuszczalna różnica między w ynikam i dwóch równoległych ozna-
czań nie pow inna przekraczać 0,1%.
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5.5. Zaświadczenie jakości. Każda partia  produktu  powinna być zaopa
trzona w  atest zaw ierający:

a) nazw ę i adres w ytw órcy,
b) nazwę i adres odbiorcy,
c) dzień, miesiąc i rok produkcji,
d) num er kolejny partii.
e) m asę partii netto,
f) gw arancyjny okres trw ałości,
g) w yniki oznaczań,
h) oznaczenie w edług 2.2.

6. POSTANOWIENIA PRZEJŚCIOWE

Do końca 1980 r. dopuszcza się pakow anie ksantogenianów  sodowych do 
bębnów m etalowych z obręczam i nasadzanym i.

K O N I E C

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowująca normę — Zjednoczenie Górniczo-Hutnicze Me
tali N ieżelaznych METALE — C entralny  Branżowy Ośrodek Norm alizacyjny.

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-70/C-83019
a) wprowadzono dodatkowo rozporządzenie M inistra Zdrowia i Opieki 

Społecznej z dnia 28 g rudn ia  1963 r. w  spraw ie oznaczania substancji t ru ją 
cych (Dz. U. 1964 r. n r 2 poz. 8),

b) zastąpiono dotychczasow e przepisy kolejowe Rozporządzeniem M ini
strów  K om unikacji i S praw  W ew nętrznych z dnia 27 listopada 1971 r. w  sp ra 
w ie bezpieczeństwa ruchu  przy przewozie m ateria łów  niebezpiecznych na 
drogach publicznych (Dz. U. n r 35 poz. 310),

c) zm ieniono częściowo W ym agania ogólne przez rozszerzenie skali barw y 
dla ety lo-ksan togenianu  sodowego; zm iany tej m usiano dokonać ze względu 
na konieczność stosow ania skażalnika w  postaci CS2 dla alkoholu rek ty fiko 
w anego lub  czystego; tak  skażony alkohol sprzy ja tw orzeniu się tró jtiow ę- 
glanu w  procesie produkcji, od którego pochodzi intensyw niejsza barw a goto
wego p roduk tu ; w prow adzenie zm iany postaci am yloksantogenianu sodowego 
w ynika z popraw y jakości technicznego alkoholu amylowego, używanego do 
produkcji tego ksantogenianu,

d) w  p. 4.1 oprócz pow ołania się na PN-67/C-79252 wprowadzono przepisy 
w  spraw ie oznaczania substancji tru jących; zastąpiono dotychczasowe ry su n 
kowe znaki niebezpieczeństw a i znaki m anipulacyjne odpowiednimi, w yraź
nym i napisam i, k tóre zn a jd u ją  się na etykiecie firm ow ej umieszczonej na 
każdym  bębnie,

e) zmieniono częściowo m etody oznaczania zaw artości ksantogenianu i tró j-  
tiow ęglanu przez zastąpienie środowiska alkoholu etylowego na acetonowe 
przy oddzielaniu zanieczyszczeń,

f) wprow adzono now ą m etodę oznaczania tiosiarczanu sodowego w ksan- 
togenianach,

g) ze względu na dobry stan  posiadanych bębnów  m etalowych z obręcza
mi nasadzanym i oraz na trudności w  otrzym aniu opakowań według BN-69/ 
5046-01 przedłużono okres ich użytkow ania do końca 1980 r.
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Dotychczas obow iązująca PN-70/C-83019 zostaje unieważniona z dniem 
1 lipca 1976 r.

3. Normy i dokumenty związane
PN-67/C-04500 P roduk ty  chemiczne. W ytyczne pobierania i przygotow yw ania 

próbek
PN-74/C-60008 P róbnik i do pobierania próbek produktów  bezkształtnych 
PN-70/N-02120 Zasady zaokrąglania i zapisyw ania liczb
PN-67/0-79252 P ro d u k ty  w  opakow aniach transportow ych. Znaki i znakow a

nie. W ym agania podstaw owe
BN-69/5046-01 O pakow ania transportow e m etalowe. Bębny ciężkie z obręcza

mi wytłaczanym i
Rozporządzenie M in istra  Zdrow ia i Opieki Społecznej z dnia 28 grudnia 1963 r.

w sprawie oznaczania substancji tru jących  (Dz. U. 1964 r. n r 2 poz. 8) 
Przepisy o przewozie koleją m ateriałów  i przedm iotów  niebezpiecznych 

(PMN) obow iązujące od 15 w rześnia 1968 r. (Dziennik Taryf i Zarządzeń 
K om unikacyjnych n r  20 poz. 84)

Rozporządzenie M inistrów  K om unikacji i S praw  W ewnętrznych z dnia 27 li
stopada 1971 r. w  spraw ie bezpieczeństwa ruchu  przy przewozie m ateria 
łów niebezpiecznych na drogach publicznych (Dz. U. nr 35 poz. 310)

4. Autorzy projektu normy — doc. d r inż. M irosław T. Oktawiec — IMN 
Gliwice, m gr inż. K rystyna  Zdybiew ska oraz inż. W ładysław  Cieśla — KGH 
ORZEŁ BIAŁY


