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e'ste 1- WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sa ksantogeniany sodowe otrzy-
mywane w wyniku reakcji chemicznej mieszaniny sproszkowanego wodoro-
tlenku sodowego i odpowiedniego alkoholu z dwusiarczkiem wegla. Ksanto-
geniany dziataja na organizm cztowieka trujaco, sa tatwo palne i wybuchowe.
Niebezpieczenstwo zatrucia i pozaru stwarza zawarty w nich wolny dwu-
siarczek wegla. Ksantogeniany rozkiadaja sie przy dostepie powietrza, wody
i w podwyzszonej temperaturze. Produkty rozktadu, a zwiaszcza dwusiarczek
wegla, pogarszaja warurjki bezpieczenstwa i higieny pracy.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Ksantogeniany sodowe stosowa-
ne sg w procesie flotacji rud metali niezelaznych.

2. PODZIAL | OZNACZENIE

2.1. Rodzaje, llozr6znia sie dwa rodzaje ksantogenianéw sodowych do ce-
I6w flotacyjnych:

— etylo-ksantogenian sodowy (C2H50CSSNa),

— amyio-ksantogenian sodowy (CjHUOCSSNa).

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

3. WYMAGANIA

3.1. W;r.iagania og6lne. Etylo-ksantogenian sodowy powinien mie¢ postac
proszku krystalicznego o barwie od jasnozdttej do pomaranczowej, a amylo-
-ksantogenian sodowy powinien mieé¢ posta¢ proszku krystalicznego lub kon-
systencje ciastowata o barwie cd z6ttej do zo6ttobrgzowej.

3.2. Wymagania chemiczne = wg tabl. 1

Zgtoszona przez Zjednoczenie Gorniczo-Hutnicze Metali Niezelaznych
METALE
Ustanowiona przez Generalnego Dyrektora Zjednoczenia Gérniczo-
-Hutniczego Metali Niezelaznych METALE dnia 18 sierpnia 1975 r.
jako norma obowigzujgca w zakresie produkcji i obrotu od dnia
1 lipca 1976 r. (Dz. Norm. i Miar nr 23/1975 poz. 82)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1975 Wpityw do WN 129.73. Oddano do skiadu
3.11.75. Druk ukoriczono w lutym 76. Obj. 085 a. w. Naktad 1700+ 42 cgz.
KDA W Kaliszu zam. 3725 ] Cena zt 360
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Tablica 1
Rodzaje
Wymagania Etylo-ksantogenian Amylo-ksantoge-
sodowy nian sodowy
a) Ksantogenianu, °/0, co naj-
mniej 75,0 75,0
b) Wolnego dwusiarczku we-
gla, oo, najwyzej 0,08 1,0
c) Siarczku sodowego, °/,
najwyzej 15 15
d) Tréjtioweglanu sodowego,
o, najwyzej 20 20
e) Wolnego wodorotlenku so-
dowego, o0 najwyzej 15 25
f) Tiosiarczanu sodowego, °/,
najwyzej 3,0 2,0
3.3. Trwato$é. Ksantogeniany sodowe przy zachowaniu warunkéw pako-

wania i przechowywania wg rozdz. 4 powinny odpowiada¢ wymaganiom
wedtug 31 i 3.2 w ciggu 6 tygodni od daty produkcji.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE | TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Ksantogeniany sodowe nalezy pakowaé¢ do bebnéw meta-
lowych (typ 2, rodzaj 3, odmiana 5 wg BN-69/5046-01), zaopatrzonych w szczel-
ne zamkniecia.

Masa netto bebna — do 150 kg.

Znakowanie bebnéw nalezy wykona¢ wg PN-67/0-79252, umieszczajac na
kazdym bebnie co najmniej:

a) nazwe lub znak wytwércey,

b) oznaczenie wg 22,

c) mase brutto i netto,

d) napisy: ,Uwaga! Ostroznie przetacza¢! Materiat tatwo palny i wybu-
chowy! Przechowywa¢ w chtodnym i suchym miejscu! Zuzy¢é w ciggu 6 ty-
godni od daty produkcji!”

Ponadto zgodnie z Rozporzadzeniem w sprawie oznaczania substancji tru-
jacych na kazdym bebnie nalezy umieszczaé napis: ,Uwaga! Srodek szko-
dliwy!”.

4.2. Przechowywanie. Ksantogeniany sodowe nalezy przechowywaé w po-
mieszczeniu zamknigetym, wentylowanym i zaopatrzonym w gazoszczelne
oéwietlenie. Srednia dobowa temperatura nie powinna przekraczaé 20°C.
Dopuszcza sie¢ przechowywanie opakowan z ksantogenianami sodowymi na
otwartym powietrzu pod zadaszeniem. Czas przechowywania produktu nie
powinien przekracza¢ 6 tygodni od daty produkcji.
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W przypadku naruszenia warunkéw przechowywania ksantogeniany sodo-
we rozktadaja sie intensywniej i podany na opakowaniu termin zuzycia ulega
odpowiedniemu skrdéceniu.

4.3. Transport. Ksantogeniany sodowe nalezy przewozi¢ krytymi Srodkami
transportu z zachowaniem warunkéw przewidzianych w Przepisach o prze-
wozie koleja materiatéw i przedmiotéw niebezpiecznych oraz w Rozporzadze-
niu w sprawie bezpieczenstwa ruchu przy przewozie materialdw niebezpiecz-
nych na drogach publicznych (dla materiatéw statych zapalnych klasa 111 b).

Bebny z ksantogenianem sodowym nalezy utozy¢ w jednej warstwie i za-
bezpieczy¢ przed przesuwaniem sie w czasie transportu.

5. BADANIA

5.1. Program badan

5.1.1. Badania pclnc polegaja na sprawdzeniu zgodnos$ci z wszystkimi wy-
maganiami wymienionymi w 31 i 3.2

Badania peilne nalezy wykonywaé¢ w przypadku analiz rozjemczych, przy
kontroli okresowej, ktéra powinna by¢ wykonana co najmniej raz na kwar-
tat oraz na zyczenie odbiorcy.

5.1.2. Badania niepetne polegajg na sprawdzeniu:

a) wymagan ogélnych (3.1),

b) zawartosci ksantogenianu (3.2a),

c) zawartosci wolnego dwusiarczku wegla (3.2b).

Badaniom niepetnym nalezy podda¢ kazdg partie ksantogenianéw sodo-
wych.

5.2. Wielko$¢ partii. Partie stanowi jednorazowa wysytka ksantogenianu
sodowego tego samego rodzaju w ilosci do 34 bebnéw przy transporcie samo-
chodowym oraz do 80 bebnéw przy transporcie kolejowym.

5.3. Pobieranie prébek. Prébki nalezy pobiera¢ zgodnie z PN-67/C-04500.

Z kazdej partii podlegajgcej badaniom nalezy wybra¢ do pobrania prébek
w sposéb losowy, w zaleznosci od licznosci partii, liczbe opakowan podang
w tabl. 2, ktére beda stanowity prébki pierwotne.

« Tablica 2

Liczba opakowan, ktére nalezy wybraé

Liczba opakowan w partii do pobrania probek

do 15 4
16 4- 63 5
powyzej 63 6

Prébki te nalezy pobiera¢ z kazdego wybranego bebna prébnikiem nr 14
do produktéw sypkich o $rednicy D — 20 mm wg PN-74/C-60008, zagtebiajac
go do dna.

Masa S$redniej prébki laboratoryjnej powinna wynosi¢ okoto 500 g.
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5.4. Opis badan
5.4.1. Wytyczne ogodlne

5.4.1.1. Czysto$¢ odczynnikéw. Jezeli nie podano inaczej, nalezy stosowac
odczynniki o stopniu czystosci cz.d.a. i wode destylowana.

54.1.2. Wynik. Za wynik nalezy przyjmowaé S$rednig arytmetyczng wyni-
koéw co najmniej dwoch réwnolegtych oznaczan o rozbieznosci nie przekra-
czajgcej dopuszczalnych réznic.

Srednie wyniki oznaczah nalezy zaokragla¢ zgodnie z PN-70/N-02120 me-
toda Z.

5.4.2. Sprawdzenie wymagan ogdélnych nalezy przeprowadzi¢ nieuzbrojo-
nym okiem na prébce ogélnej.

5.4.3. Oznaczanie zawartosci ksantogenianu

5.4.3.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki w wodzie i acetonie,
oddzielenie zanieczyszczenh za pomocag chlorku barowego i chlorku cynkowego,
roztozenie ksantogenianu kwasem solnym i odmiareczkowanie nadmiaru kwa-
su roztworem wodorotlenku sodowego lub potasowego.

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory
) Chlorek barowy, roztwér 10-procentowy.
) Chlorek cynkowy, roztw6r 10-procentowy.
) Kwas solny (1,18) i roztwér 01 N.
d) Wodorotlenek sodowy lub potasowy, roztwér 01 N.
e) Aceton.
f) Zielen bromokrezolowa (btekit), roztwér 0,1-procentowy w 20-procen-
towym alkoholu etylowym.
g) Siarczan miedziowy, roztwdr 1l-procentowy.

o T o

5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 0,2 g probki z doktadnosciag do
0,001 g, rozpusci¢ w mozliwie matej ilosci wody, doda¢ 50 cm3 acetonu,
25 cm3 roztworu chlorku barowego, 25 cm3 roztworu chlorku cynkowego
i odstawi¢ na 10 rnin. Po uptywie tego czasu odsaczy¢ osad przez $redni sag-
czek zwilzony acetonem. Osad na saczku przemyé 4-f-5 razy acetonem do
zaniku reakcji na ksantogenian z roztworem siarczanu miedziowego i 2-f-?
krotnie niewielkimi iloSciami wody. Przesacz zbiera¢ do suchej kolby stozko-
wej pojemnosci 750 cm3 i doda¢ do niego 50 cm3 roztworu kwasu solnego
i czesto miesza¢. Po 15 min — w przypadku etylo-ksantogenianu sodowego,
a po 30 min — w przypadku amylo-ksantogenianu sodowego — doda¢ kilka
kropli roztworu zieleni bromokrezolowej i odmiareczkowa¢ nadmiar kwasu
solnego roztworem wodorotlenku sodowego lub potasowego.

5.4.3.1. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ ksantogenianu (X0 obliczy¢é w pro-
centach wedtug wzoru

(V, — V2 «K «100
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w ktérym:

Vj — objetos¢ 0,1 N roztworu kwasu solnego odmierzonego do rozpuszcze-
nia, cm3

V2 — objetos¢ 01 N roztworu wodorotlenku sodowego Ilub potasowego
zuzytego do odmiareczkowania nadmiaru kwasu solnego, cm3

K — masa ksantogenianu odpowiadajaca 1 cm3 01 N roztworu kwasu
solnego, g:
dla etylo-ksantogenianu sodowego K = 0,01442 g,
dla amylo-ksantogenianu sodowego K = 0,01862 g,

m — odwazka proébki, g.

5.4.3.5. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami dwéch réwnolegtych ozna-

czan nie powinna przekraczac¢ 0,5%.
5.4.4. Oznaczanie zawartosci wolnego dwusiarczku wegla

5.1.4.1. Zasada oznaczania. Wyekstrahowanie dwusiarczku wegla z prébki
selektywnym rozpuszczalnikiem organicznym i pomiar ekstynkcji barwnego
zwigzku dwuetylodwutiokarbaminianu miedziowego.

5.4.4.2. Aparatura

a) Wirdéwka laboratoryjna na 8, 16 lub 24 probdéwki.

b) Proboéwki z polietylenu z przykrywkami.

c) Kolorymetr lub spektrofotometr z wyposazeniem dla zakresu widma
widzialnego.

5.4.4.3. Odczynniki i roztwory

a) Octan miedziowy.

b) Dwuetyloamina.

c) Alkohol etylowy, rektyfikowany.

d) Benzyna apteczna wolna od dwusiarczku wegla (préba z roztworem
wigzacym).

e) Roztwér wigzacy dwusiarczek wegla: 01 g octanu miedziowego rozpu-
$ci¢ w 5 cm3 wody, doda¢ 5 cm3 Swiezo destylowanej dwuetyloaminy, dopet-
ni¢ roztwor do objetosci 1 dm3 alkoholem etylowym, i wymiesza¢. Roztwor
nalezy przechowywaé¢ w szczelnie zamknietym naczyniu, co zapewnia trwa-
tos¢ odczynnika w ciggu kilku tygodni.

f) Dwusiarczek wegla cz.d.a. lub techniczny oczyszczony w nastepujacy
spos6b: techniczny dwusiarczek wegla wytrzasa¢ w butelce z dobrze doszli-
fowanym korkiem w ciggu 3. godz z trzema porcjami 0,5-procentowego roz-
tworu nadmanganianu potasowego (co godzine dodawac¢ 1 porcje), a nastepnie
dwukrotnie po 6 godz z rtecig oraz 0,25-procentowym roztworem siarczanu
rteciowego; nastepnie suszy¢ go bezwodnym chlorkiem wapniowym; oczy-
szczony i osuszony dwusiarczek wegla przedestylowa¢ na tazni wodnej, kto-
rej temperatura nie moze przekracza¢ 55 -i- 65°C.

Przy pracy z dwusiarczkiem wegla nalezy pamieta¢ o jego niezwykle tru-
jacych witasnosciach i szczeg6lnej tatwopalnosci.

K) Roztwo6r wzorcowy dwusiarczku wegla: do kolby pomiarowej pojemno-
Sci 100 cm3 wypetnionej do 2/3 objetosci benzyna apteczng i zwazonej z do-
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ktadnoscig do 0,0002 g doda¢ 1-~2 kropli dwusiarczku wegla, kolbe zamknaé
doszlifowanym korkiem, zwazy¢ ponownie i dopetni¢ benzyng do kreski.
Stezenie dwusiarczku wegla (K) w g/Z/cm* obliczyé weditug wzoru

w ktérym:

mt — masa kolby pomiarowej po dodaniu dwusiarczku wegla, g,
m2 — masa kolby pomiarowej przed dodaniem dwusiarczku wegla, g.

54.4.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do 11 kolb pomiarowych po-
jemnosci 25 cm3 zawierajacych po 10 cm3 roztworu wigzacego odmierzy¢ pi-
peta kolejno: 0,1; 0,3; 0,6; 0,9; 1,2; 1,5; 1,8; 2,1; 2,4, 27 i 3,0 cm3 roztworu
wzorcowego dwusiarczku wegla i dopeini¢ do kreski roztworem wigzgcym.
Zawartos¢ kolb starannie wymiesza¢, odstawi¢ na 20 min i nastepnie wyko-
na¢ pomiar ekstynkcji roztworéw w Swietle widzialnym przy diugosci fali
430 nm lub w przypadku kolorymetru przy filtrze fioletowym w odniesieniu
do roztworu wigzacego, zawierajgcego rownowazne ilosci benzyny (np. dla
0,6 cm3 roztworu wzorcowego — 0,6 cm3 benzyny). Kazdy pomiar niezbedny
do wykreslenia krzywej wzorcowej nalezy wykonaé¢ co najmniej trzykrotnie
z trzech oddzielnie przygotowanych roztworéw wzorcowych. Na podstawie
Si-ednich wynikéw nalezy wykres$li¢ krzywa wzorcowg, odkladajgc na osi
odcietych odpowiednie zawartosci dwusiarczku wegla w gramach, a na osi
rzednych odpowiadajace im wartosci absorpcji.

Zawartos¢ dwusiarczku wegla w probkach wzorcowych (C) obliczy¢ w gra-
mach wedtug wzoru

C=KeV
w ktérym:
K — stezenie dwusiarczku wegla w roztworze wzorcowym, g/cm3
V — objeto$¢ roztworu wzorcowego, cm3

5.4.4.5. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ szybko 05 g prébki w przypadku
etylo-ksantogenianu sodowego lub 01 g w przypadku amylo-ksantogenianu
sodowego z doktadnoscig do 0,001 g. Odwazke umiesci¢ w polietylenowej pro-
béwce, doda¢ 8 cm3 benzyny aptecznej, prébéwke szczelnie zamknaé przy-
krywka, kilkakrotnie wstrzasng¢ i odwirowaé¢ na wiréwce. Ciecz znad osadu
zla¢ ostroznie do kolby pomiarowej pojemnosci 50 cm3 i kolbe zamknaé
doszlifowanym korkiem. Operacje te nalezy powtérzy¢é w przypadku etylo-
-ksantogenianu 3-f-4 razy, a w przypadku amylo-ksantogenianu sodowego
5-f- 6 razy, zbierajac ekstrakty do tej samej kolby.

Kolbe z zebranymi ekstraktami dopetni¢ benzyng do kreski i doktadnie
wymieszaé. Nastepnie odmierzy¢ 10 cm3 ekstraktu do kolby pomiarowej po-
jemnosci 25 cm3 zawierajacej 10 cm3 roztworu wigzgcego, dopetni¢ do kreski
roztworem wigzacym, wymiesza¢ i odstawi¢ na 20 min w celu catkowitego
przereagowania mieszaniny. Po uptywie tego czasu przela¢ czes¢ zabarwio-
nego roztworu do kuwety odpowiedniej grubosci i zmierzy¢ absorpcje, stosu-
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jac filtr o maksymalnej przepuszczalnosci 420 nm lub monochromatyczne
Swiatto o diugosci 430 nm. Jako poréwnawczy nalezy stosowaé roztwoér Slepej
proby prowadzonej réwnolegle z badang prébka, uzywajgc zamiast ekstraktu
rownowazng ilo$¢ benzyny.

5.5.1.6. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ wolnego dwusiarczku wegla (X2
obliczy¢ w procentach wedtug wzoru

w ktérym:
b — zawarto$¢ dwusiarczku wegla odczytana z krzywej wzorcowej, g,
m — odwazka probki odpowiadajgca czesci roztworu pobranej do ozna-
czania, g .

5.4.47. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami dwéch réwnolegtych ozna-
czan nie powinna przekracza¢ 0,01%. Zawarto$¢ dwusiarczku wegla ponizej
0,01% nalezy odkresla¢ jako Slady.

5.4.5. Oznaczanie zawartosci siarczku sodowego

5.45.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki w wodzie, wytracenie
jonéw S2— w postaci siarczku cynkowego przy uzyciu cynkanu sodowego jako
odczynnika strgcajacego i jodometryczne oznaczanie siarczku cynkowego.

5.4.5.2. Aparatura

a) Wiréwka laboratoryjna.

b) Probéwki pojemnosci 100 cm3

5.4.5.3. Odczynniki i roztwory

a) Cynkan sodowy: do 50 cm3 10-procentowego roztworu chlorku cynko-
wego (w przeliczeniu na sél bezwodng) doda¢ 50 cm1 20-procentowego roztwo-
ru wodorotlenku sodowego oraz wymieszac.

b) Wodorotlenek sodowy, roztwo6r 5-procentowy.

c) Jod, roztwdér 01 N.

d) Kwas solny (1,18), roztw6r 1+ 5.

e) Tiosarczan sodowy, roztw6r 01 N.

f) Skrobia, roztwér 1-procentowy.

5.45.4. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 2 g probki z doktadnoscia do
0,005 g i rozpusci¢c w 20 cm3 wody w probéwce wiré6wkowej pojemnosci
100 cm3 doda¢ 5 cm3 cynkanu sodowego, a nastgpnie odwirowaé na wiréwce
laboratoryjnej w ciagu 10 min przy 5000 obr/min.

Po odwirowaniu zla¢ bardzo ostroznie ciecz znad osadu, rozetrze¢ osad na
dnie probéwki szklanym precikiem, doda¢ 5 cm3roztworu wodorotlenku sodo-
wego i doktadnie wymiesza¢ precikiem zawarto$¢ proboéwki. Sptukaé osad
z precika kilkoma cm3 wody, po czym osad odwirowaé¢ przez 5 min przy
tych samych obrotach. Operacje przemywania z roztworem wodorotlenku
sodowego nalezy powtdrzyé, po czym przemy¢ osad w podobny sposéb dwa
razy woda. Przemyty osad przenies¢ ilosciowo do kolby stozkowej pojem-
nosci 300 cm3 do ktoérej dodano uprzednio z biurety 10 cm* roztworu jodu
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i 5 cm3roztworu kwasu solnego. Kolbe pozostawi¢ w ciemnym miejscu przez
15 min, po czym odmiareczkowa¢ nadmiar jodu roztworem tiosiarczanu sodo-
wego w obecnosci skrobi jako wskaznika.

5.1.5.5. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ siarczku sodowego (X3 obliczyé

w procentach wedtug wzoru
(Vi- V2 +0,0039 100

w ktérym:
— objeto$¢ 0,1 N roztworu jodu, cm3
V2— objetos¢ 0,1 N roztworu tiosiarczanu sodowego zuzytego do od-
miareczkowania nadmiaru jodu, cml,
0,0039 — masa siarczku sodowego, odpowiadajaca 1 cm3 roztworu jodu, g,
m — odwazka prébki w g.

545.G. Dopuszczalna ré6znica miedzy wynikami dwoéch réwnolegtych ozna-
czan nie powinna przekraczac¢ 0,05%.

5.4.6. Oznaczanie zawartosci trojtioweglanu sodowego

5.1.6.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie prébki w wodzie i acetonie oraz
wytracenie sumy siarczku i tréjtioweglanu sodowego'za pomoca chlorku cyn-
kowego. Rozpuszczenie powstatego osadu zakwaszonym roztworem jodu i od-
miareczkowanie nadmiaru jodu roztworem tiosiarczanu sodowego.

5.4.6.2. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek cynkowy, roztwér 10-procentowy.
) Jod, roztw6r O1 N.

) Aceton.

) Kwas solny (1,18), roztwér 1+ 5.

) Tiosiarczan sodowy, roztwé6r 0,1 N.

) Skrobia, roztwér 1-procentowy.

g) Siarczan miedziowy, roztwér l-procentowy.

5.4.6.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 2 g probki z dokladnoscig do
0,005 g i rozpusci¢ w mozliwie matej ilosci wody, a nastepnie doda¢ 100 cm3
acetonu oraz 4 cm3 roztworu chlorku cynkowego. Po 10 min odsaczy¢ wytra-
cony osad przez $redni saczek ilosciowy zwilzony acetonem. Osad na saczku
przemy¢ acetonem do zaniku reakcji na ksantogenian z solami miedziowymi.
Przemyty osad przenies¢ wraz z saczkiem do kolby stozkowej zawierajgcej
15 cm3roztworu jodu i 5 cm3roztworu kwasu solnego. Saczek w kolbie nalezy
porozrywac¢ precikiem szklanym. Kolbe wraz z zawarto$cig pozostawi¢ na
10 -r-15 min w ciemnosci, nastgpnie odmiareczkowa¢ nadmiar jodu roztworem
tiosiarczanu sodowego, dodajac pod koniec miareczkowania roztworu skrobi.

S0 00T

=

5.4.6.4. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ trojtioweglanu sodowego (X4 obli-
czy¢ w procentach wedtug wzoru
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w ktérym:

Vi — objetos¢ 0,1 N roztworu jodu, cm3
V2 — objetos¢ 0,1 N roztworu tiosiarczanu sodowego zuzytego do od-
miareczkowania nadmiaru jodu, cm3

0,0077 — masa tréjtioweglanu sodowego odpowiadajagca 1 cm3 01 N roz-
tworu jodu, g,
m — odwazka proébki, g,
X3 — zawarto$¢ siarczku sodowego oznaczona wediug 5.4.5, %,
1,9744 — mnoznik przeliczeniowy zawartosci siarczku sodowego (NaZS) na

tréjtioweglan sodowy (NaZXCSs).

5.4.6.5. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami dwéch réwnolegtych ozna-
czan nie powinna przekracza¢ 0,1%.

5.4.7. Oznaczanie zawartosci wolnego wodorotlenku sodowego

5.4.7.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki w wodzie, oddzielenie
weglanéw za pomoca chlorku barowego i odmiareczkowanie wolnego wodo-
rotlenku sodowego roztworem kwasu solnego.

5.4.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek barowy, roztwdr 10-procentowy.
b) Kwas solny (1,18), roztwdr 0,01 N.

c) Fenoloftaleina, roztwdér 0,1-procentowy.

5.4.7.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 1 g probki z doktadnoscia do
0,001 g, rozpusci¢ w 150 cm3 wody w kolbie pomiarowej pojemnosci 250 cm3
i doda¢ 10 cm3 roztworu chlorku barowego. Kolbe dopetni¢ do kreski woda,
zawartos¢ kolby wymiesza¢ i pozostawi¢ do opadniecia osadu (sklarowania
roztworu). Nastepnie odmierzy¢ ostroznie znad osadu pipetg 50 cm3 klarow-
nego roztworu do suchej kolby stozkowej pojemnosci 200 cm3 dodaé¢ kilka
kropli roztworu fenoloftaleiny i w razie pojawienia sie czerwonego zabar-
wienia miareczkowaé¢ roztworem kwasu solnego do zaniku barwy.

5.4.7.4. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ wolnego wodorotlenku sodowego
(X5 obliczy¢ w procentach wedtug wzoru

_ 'V «0,0004 « 100
Xt = - erant-me
m
w ktérym:
V — objetos¢ 001 N roztworu kwasu solnego zuzytego do miareczko-
wania, cm3
0,0004 — masa wodorotlenku sodowego odpowiadajgca 1 cm3 001 N roz-
tworu kwasu solnego, g,
m — odwazka prébki odpowiadajgca czesci roztworu pobranego do

oznaczania, @.

5.4.7.5. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami dwéch réwnolegtych ozna-
czan nic powinna przekracza¢ 0,05%.
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5.4.8. Oznaczanie zawartosci tiosiarczanu sodowego

5.4.8.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki w wodzie, oddzielenie
jonéw SO~ za pomoca chlorku barowego z odwirowaniem osadu. Roztozenie

ksantogenianu oraz siarczku i trojtioweglanu nadmiarem kwasu solnego,
neutralizacja nadmiaru kwasu wobec oranzu metylowego roztworem kwasne-
go weglanu sodowego, usuniecie siarkowodoru przez wygotowanie i jodo-

metryczne oznaczanie nieroztozonego tiosiarczanu sodowego.

5.4.8.2. Odczynniki i roztwory

Chlorek barowy, roztwér 10-procentowy.

Kwas solny, roztwdér 0,2 N.

Kwasny weglan sodowy, roztwdor nasycony.

Jod, roztwér 0,1 N.

e) Skrobia, roztw6r 1-procentowy.

f) Oranz metylowy, roztwér wodny 0,1-procentowy.

cTe
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5.4.8.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 2 g probki z doktadnoscig do
0,001 g, rozpusci¢ w matej ilosci wody, przenies¢ ilosciowo do kolby pomia-
rowej pojemnosci 100 cm3 doda¢ 5 cm3 roztworu chlorku barowego, dopetnié
wodag destylowanag do kreski i doktadnie wymiesza¢ zawartos¢ kolby. Przela¢
roztwér do probéwki wiré6wkowej o pojemnosci 100 cm3 a nastepnie odwi-
rowa¢ w ciggu 3 4 min przy obrotach wiréwki 5000 obr/min. Pobra¢ pipeta
50 cm3 klarownego roztworu, przenies¢ go do kolby stozkowej pojemnosci
300 cm3 doda¢ 50 cm3 wody destylowanej i 50 cm3 roztworu kwasu solnego.
Zawarto$¢ kolby kilkakrotnie wymieszaé. Po 15 min dla ksantogenianu etylo-
-sodowego, a po 30 min dla amylo-ksantogenianu sodowego, zneutralizowac
nadmiar kwasu solnego, dodajac 1-4-2 kropli roztworu oranzu metylowego,
a nastepnie kroplami roztworu kwasnego weglanu sodowego do pomaran-
czowego zabarwienia (pH 3-r-4). Zawarto$¢ kolby ogrza¢ do wrzenia i goto-
wac przez 10-4-12 min, oziebi¢, lekko zakwasi¢ roztworem kwasu solnego do
czerwonego zabarwienia obecnego w prébce oranzu metylowego, doda¢ 1 cm3
roztworu skrobi i miareczkowa¢ roztworem jodu do powstania trwatego lekko
fioletowego zabarwienia.

5.4.8.4. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ tiosiarczanu sodowego (X6 obliczy¢
w procentach wedtug wzoru

V -0,0158- 100 -2

w ktérym:
V — objetos¢ 01 N roztworu jodu zuzytego do odmiareczkowania
tiosiarczanu sodowego, cms,
0,0158 — masa tiosiarcznu sodowego odpowiadajgca 1 cm3 01 N roztworu
jodu, g,

m — odwazka prébki, g.
5.4.8.5. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami dwéch réwnolegtych oznn-
czan nie powinna przekracza¢ 0,1%.
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55. Zaswiadczenie jakosSci. Kazda partia produktu powinna by¢ zaopa-
trzona w atest zawierajgcy:
nazwe i adres wytworcy,
nazwe i adres odbiorcy,
dzien, miesigc i rok produkgji,
numer kolejny partii.
mase partii netto,
gwarancyjny okres trwatosci,
wyniki oznaczan,
h) oznaczenie wedtug 2.2.
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6. POSTANOWIENIA PRZEJSCIOWE

Do konca 1980 r. dopuszcza sie¢ pakowanie ksantogenianéw sodowych do
bebnéw metalowych z obreczami nasadzanymi.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme — Zjednoczenie Gérniczo-Hutnicze Me-
tali Niezelaznych METALE — Centralny Branzowy Os$rodek Normalizacyjny.

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-70/C-83019

a) wprowadzono dodatkowo rozporzadzenie Ministra Zdrowia i Opieki
Spotecznej z dnia 28 grudnia 1963 r. w sprawie oznaczania substancji trujag-
cych (Dz. U. 1964 r. nr 2 poz. 8),

b) zastgpiono dotychczasowe przepisy kolejowe Rozporzadzeniem Mini-
strow Komunikacji i Spraw Wewnetrznych z dnia 27 listopada 1971 r. w spra-
wie bezpieczenstwa ruchu przy przewozie materiatdw niebezpiecznych na
drogach publicznych (Dz. U. nr 35 poz. 310),

¢) zmieniono czesciowo Wymagania ogélne przez rozszerzenie skali barwy
dla etylo-ksantogenianu sodowego; zmiany tej musiano dokonaé¢ ze wzgledu
na konieczno$¢ stosowania skazalnika w postaci CS2 dla alkoholu rektyfiko-
wanego lub czystego; tak skazony alkohol sprzyja tworzeniu sie trojtiowe-
glanu w procesie produkcji, od ktérego pochodzi intensywniejsza barwa goto-
wego produktu; wprowadzenie zmiany postaci amyloksantogenianu sodowego
wynika z poprawy jakosci technicznego alkoholu amylowego, uzywanego do
produkcji tego ksantogenianu,

d) w p. 41 oprécz powotania sie na PN-67/C-79252 wprowadzono przepisy
W sprawie oznaczania substancji trujacych; zastgpiono dotychczasowe rysun-
kowe znaki niebezpieczenistwa i znaki manipulacyjne odpowiednimi, wyraz-
nymi napisami, ktére znajdujg sie na etykiecie firmowej umieszczonej na
kazdym bebnie,

e) zmieniono czesciowo metody oznaczania zawartosci ksantogenianu i tréj-
tioweglanu przez zastgpienie Srodowiska alkoholu etylowego na acetonowe
przy oddzielaniu zanieczyszczen,

f) wprowadzono nowag metode oznaczania tiosiarczanu sodowego w ksan-
togenianach,

g) ze wzgledu na dobry stan posiadanych bebnéw metalowych z obrecza-
mi nasadzanymi oraz na trudnos$ci w otrzymaniu opakowan wediug BN-69/
5046-01 przedtuzono okres ich uzytkowania do korica 1980 r.
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Dotychczas obowigzujgca PN-70/C-83019 zostaje uniewazniona z dniem
1 lipca 1976 r.

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygotowywania
prébek

PN-74/C-60008 Probniki do pobierania prébek produktéw bezksztattnych

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liezb

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transportowych. Znaki i znakowa-
nie. Wymagania podstawowe

BN-69/5046-01 Opakowania transportowe metalowe Bebny ciezkie z obrecza-
mi wyttaczanymi

Rozporzadzenie Ministra Zdrowia i Opieki Spotecznej z dnia 28 grudnia 1963 r.
w sprawie oznaczania substancji trujagcych (Dz. U. 1964 r. nr 2 poz. 8)

Przepisy o przewozie koleja materiatldw i przedmiotéw niebezpiecznych
(PMN) obowigzujagce od 15 wrzesnia 1968 r. (Dziennik Taryf i Zarzgadzen
Komunikacyjnych nr 20 poz. 84)

Rozporzadzenie Ministréw Komunikacji i Spraw Wewnetrznych z dnia 27 li-
stopada 1971 r. w sprawie bezpieczenstwa ruchu przy przewozie materia-
téw niebezpiecznych na drogach publicznych (Dz. U. nr 35 poz. 310)

4. Autorzy projektu normy — doc. dr inz. Mirostaw T. Oktawiec — IMN
Gliwice, mgr inz. Krystyna Zdybiewska oraz inz. Wtadystaw CieSla — KGH
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