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NORMA BRANZOWA

WYROBY
PRZEMYStU
CHEMICZNEGO

Dwusiarczek molibdenu (Mopol)

BN-71
6016-26

Grupa katalogowa X 14%)

1. WSTEP
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
handlowej Mopol, bedgcy pod
wzgledem chemicznym dwusiarczkiem molibdenu. Mo-

produkt o nazwie

pol otrzymywany jest syntetycznie ze zwigzkéw mo-
libdenu.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Mopol
stosuje si¢ jako $rodek obnizajgcy wspéiczynnik
tarcia. Moze by¢é réwniez stosowany jako samodziel-

ny smar staly lub jako dodatek do innych smaréw i
olejéw.

1.3. Normy zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobie-
rania i przygotowywania prébek

PN/C-60010 Chemiczne badania i préby. Przyrzgdy
do pobierania prébek. ZgXebniki do produktéw
sypkich i w kawatkach

PN-70/N-02120 Zasady zapisywania i zaokraglania

liczdb
PN-68/0-79027 Opakowania transportowe. Worki pa-

pierowe. Szeregi wymiarowe
PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach

towych. Znaki i znakowanie. Wymagenia

transpor-
podste-
wowe

PN-60/P-79005 Worki papierowe

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Rodzaje. W zaleznos$ci od stopnia rozdrob-
nienia rozréznia sie¢ 3 rodzaje oznaczone cyframi:

10 - o granulacji ponizej 10 um,

60 - o granulacji ponizej 60 pm,

100 - o granulacji ponizej 100 pm.

2.2, Gatunki. W zaleznosci od zawartosci g¥éw-
nego skiadnika oraz zanieczyezczen rozréznia sie w
kazdym rodzaju dwa

rzymskimi I i IT.

gatunki oznaczone cyframi

2.3. Przykiad oznaczenia Mopolu o rozdrobnieniu
ponzej 10 pm gatunku I:
MOPOL 10 I BN-71/6016-26

1) Symbol wg SWW: 1221-682,

3. WYMAGANTA
Rodzaje
S— Mopol 10 J Mopol 60 J Mopol 100
gatunki
5 J i rx —[ i1 l I rn
a) Postaé proszek
b) Barwa stalowoniebieska

¢) Dwusiarczku mod 96 94 96 94 9% | 94
libdem, %, co
najmmie]

d) Zelasza w prze-| 02 | 0,4 | 0,2 | 0,4 | 0,2 | 0,4
liczeniu na Fe,
%, najwyse]

o) Substancji roz4 5 5 5 5 5 5
puszczalnych w
czterochlorku
wegls, %, naj-
wytej

£) Dwutlenku krze4 0,4 | 0,6 | 0,4 | 0,6 | 0,4 | 0,6

m, %, najwyze]
g) Stopier roz- 10 10 60 60 100 | 100

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE, TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Mopol nalezy pakowal po 50, 25,
10 1 5 kg do workéw ze sztucznego tworzywa, ktdére

unieszcza sig¢ w worku papierowym 6-warstwowym =z
dwoma wkiadkami nie przepuszczajgcymi wilgoci
zgodnym z PN-60/P-79005 i o wymiarach
PN-68/0-79027.

Dopuszcza si¢ inne opakowania zgodnie z
niem odbiorcy, zabezpieczajgce produkt w nie
mniejszym stopniu jak podano wyzej. Znakowanie o-
pakowania nalezy wykonaé zgodnie z PN-67/0-79252.
Na kazdym opakowaniu nalezy umiescic¢ trwaly napis

zgodnych z

2ycze-

zawierajgcy co najmniej:
a) nazwe lub znak producenta,
b) oznaczenie wg 2.3,
¢) date produkcji,
d) numer partii,
e) mase netto.

przechowywad
w warunkach zabezpieczajgcych przed zanieczyszcze-

4.2, Przechowywanie. Mopol nalezy

niem.

Zjednoczenie Przemystu Azotowego
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Azotowego dnia 1 marca 1971 r.
jako norma obowiazujaca w zakresie produkcji od dnia 1 pozdziernika 1971 r.
(Mon. Pol. nr 30/1971poz. 193 )

WYDAWNICTWA NORMAUIZACYINE

Druk. Wyd Norm. W-wo Ark. wydQ60Nakl. 2700+50 Zom, 2168/71

Cena z! 2,40
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4.3. Transport. Mopol naleiy przewozié krytymi
érodkémi transportowymi. Wystajgce czgsci kon-
strukcyjne $rodka transportowego, jak Sruby,haki,
nalezy zabezpieczyé albo usungé, tak aby nie spo-
wodowaty uszkodzenia opakowania.

Worki nalezy ukadad plasko w poprzek lub wzdiuz
wagonu, $cisle obok siebie na catej powierzchni
érodka przewozowego, a ewentualne luki zabezpie-
czyé materiatem wysScidtkowym lub w inny sposéb,
tak aby Yadunek tworzyk zawartg caXos$é
czong przed przesuwaniem si¢ i wzajemnym uszko-

zabezpie-

dzeniem.
5. BADANIA
5.1. Program badan
Grupa badad
Rodzaje badan
peine niepeine

a) Postaé +
b) Barwa +
c¢) Dwusiarczku molibdemu +
d) Zelaza + +
e) Substancji rozpuszczalnych w +

czterochlorku wegla
f) Dwutlenku krzemu + -
g) Stopien rozdrobnienia +

+ oznacza obowigzek prowadzenia badan.

Badania niepeXne nalezy przeprowadzaé dla kaz-
dej partii.
Bedania peine przeprowadza si¢ na zgdanie od-

biorcy zgtoszone przy zaméwieniu.

5.2. Wielkos¢ partii. Partie stanowi nie wigcej
niz 500 kg produktu tego samego rodzaju i gatunku.

5.3. Pobieranie prébek nalezy wykonaé wg PN-67/
C-04500. Z kazdej partii produktu w zaleznosci od
licznoséci opakowan w partii, nalezy wybraé w spo-
8éb losowy nastepujgce liczby opakowan
kowych.

jednost-

Liczba opakowar, ktdére nalezy
Liczba opakowarn w partii
wytraé do pobrania prébek

do 5 wszystkie

6+9 2
10 + 15 6
16 + 25 9
26 =+ 63 12
ponad 64 14

Z kazdego wylosowanego opakowania nalezy pobraé
zgiebnikiem wg PN/C-60010 po 2 prébki pierwotne,
kazdg o masie co najmniej 100 g.

Pobrane prébki pierwotne nalezy umiddcié w
szczelnie zamknietym naczyniu i dok*adnie wymie-
sza¢. 7 tak sporzgdzonej prdébki ogélnej nalezy po-
braé Srednig prébke laboratoryjng o masie 200 g.

§redniq prébke laboratoryjng nalezy podzielié na
dwie réwne czeséci, z ktérych jedng nalezy przezna-

czyé¢ do badan, a druggq umie$cié w szczelnym na-

czyniu i przechowywaé do analiz rozjemczych w cig-
gu 1 miesigca od daty wysyiki.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzenie postaci i barwy Mopolu nale-
2y przeprowadzié przez ogledziny nieuzbrojonym o-

kiem,

5.4.2. Oznaczanie zawartodci dwusiarczku molib-
denu

+4.2.1. Odcz iki i roztwo

a) 8-Hydroksychinolina,
alkoholowy.

b) Kwas azotowy cz.d.a. (1,5).

c) Kwas octowy cz.d.a., roztwér 80-procentowy.

d) Kwas siarkowy cz.d.a (1,84).

e) Kwas solny cz.d.a. (1,18) i roztwér 1+1.

f) Woda amoniaskalna c¢z.d.a., roztwér 1+1.

g) WskaZnik mieszany: O,3-procentowy roztwér
czerwieni metylowej, do ktérego kazde 100 cm3 do~-
dano 0,05 g bigkitu metylenowego.

5.4.2.2. ngonanie oznaczania. Do zlewki pojem-

noéci 400 e¢m” odwazyé 0,5 g Mopolu z dokkadnoécia
do 0,0002 g, dodaé 10 em’ kwasu azotowego, 10 cm

kwasu solnego (1,18) i ogrzewaé ostroznie. Po za-
przestaniu burzliwej reakcji dodaé 10 cm3 kwasu

siarkowego i odparowaé caXos$é na 2aZni piaskowej
do pojawienia sig¢ biaktych par kwasu siarkowego.

Nastepnie zdjgaé zlewke z aZni, ostudzié;po czym
sptukaé Scianki zlewki kilkoma em wody 1 odparo-
waé ponownie na laZni piaskowej do biaXych par.
Zdjgé ponownie zlewke z prébkg z 2azZni, ostudzié,
a nastepnie rozcierczyé do 100 cm” wodg destylo-
wang. Po rozcieficzeniu wytrgcié zelazo roztworem
wody amoniakalnej, zagotowaé do wrzenia, odsgczydé
i przemyé gorgcg wodg. Osad wodorotlenku 2elaza

2-procentowy  roztwér

rozpuscié na sgczku gorgcym roztworem kwasu sol-
nego (1+1) do zlewki, w ktérej wytrgcono poprzed-
nio zelazo i przemyé sgczek gorgcg wodg. Przesgcz
zadaé roztworem wody amoniakalnej do wytracenia
z2elaza i zagotowad. Osad wodorotlenku zelaza od-
sgczyé, przemyé wodg, a nastepnie przesgcz poig-

czy¢ z przesgczem z pierwszego wytrgcenia zelaza.
Poxgczone przesgcze zakwasié roztworem kwasu

octowego do pH = 5,2 stosujgc pehametr. Dopuszcza
sie¢ stosowanie wskaZnika mieszanego. Zmiana barwy
z zielonej na fioletowg odpowiada odczynowi 5,2.
Nastegpnie wytrgcié molibden 50 cm3 roztworu 8-hy-
droksychinoliny. Osad odsgczyé przez tygiel z dnem
porowatym G4, uprzednio wysuszony do statej masy
w temperaturze 130°C i zwazony z doktadnoscig do
0,0002 g. Osad przemyé gorgcq wodg do uzyskania
bezbarwnego przesgczu, po czym wysuszyé do stalej
masy w temperaturze 130°C, ostudzié i zwazyc.

Zawarto$é dwusiarczku molibdenu (X,) obliczyé
w procentach wg wzoru
m, - 0,3847 - 100 100 (1)
XQ= m : 100_Xs
w ktérym:

m, - masa osadu, g,
m - odwazka Mopolu, g,
X, - zawartos¢ substancji rozpuszczalnych Ww

czterochlorku wegla obliczona wg wzoru(3),%,
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0,3847 - wspéXczynnik przeliczeniowy 8-hydroksy-
chinolinianu molibdenu na dwusiarczek
molibdenu.

5+4.2.3. Wynik. Za wynik naleiy przyjgé Srednig
arytmetyczng wynikéw dwéch oznaczan, miedzy kté-
rymi réinica nie przekracza 0,5%.

5.4.3. Oznaczanie zawartodci zelaza

5:4.3.1. Aparatura. Fotokolorymetr lub spektro-
fotometr.

e 3.2, Odczynniki i roztwo

a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,5).

b) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84).

c) Kwas solny cz.d.a. (1,18).

d) Kwas sulfosalicylowy, roztwér 10-procentowy.

e) Roztwory wzorcowe %elaza:

Roztwér A. Odwazyé 8,6350 g atunu elazowo-amo-
nowego [FeNH4(SO )2- 12320] , rozpudcié w wodzie
2 dodatkiem 5 cm’ kwasu siarkowego (1,84) i miesza-
jgc rozeienczyé roztwér w kolbie pomiarowe] do
objetosei 1 dm3. 1 cm3 roztworu wzorcowego A
wiera 1 mg Fe.

Roztwér B, 25 cm’ roztworu A przeniesé do kolby
pomiarowej pojemnosci 500 cm3, dopexnié wodg do
kreski i wymieszaé. 1 cm’ roztworu wzorcowego B
zawiera 0,05 mg Fe.

f) Woda amoniakalna cz.d.a. (0,9).

5.4.3.3. Wykonanie krzywej wzorcoweg. Do szes-

ciu koldb pomiarowych pojemnosci 50 cm” odmierzydé
1; 23 3; 4; 5 1 6 cm” roztworu B, dodaé 5 cm” roz-
tworu kwasu sulfosalicylowego i mieszajgc dodaé
wody amoniakalnej do zmiany zabarwienia na kolor
z62ty, a ndstepnie dodaé 10 cm3 nadmiaru wody amo-
niakalnej. Roztwér uzupeinié wodg do kreski i wy-
mieszaé.

Roztworem napeinié kuwete i zmierzy¢ absorpcje
przy diugosci fali 425 nm (filtr niebieski) w od-
niesieniu do wody. Uzyskane wartosci absorpcji od-
¥ozyé na osi rzednych, a odpowiadajgce im zawar-
tosci zelaza na osi odecigtych.

5.4.3.4. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 1 g Mo~

polu z doktadnoscig do 0,0002 g, przenieéé do
zlewki pojemnosci 400 cm3, po czym dodaé 10 cm3
kwasu azotowego, 10 cm” stezonego kwasu solnego

i ostroznje ogrzewaé. Po zaprzestaniu burzliwe]
reakcji dodaé 10 cm3 kwasu siarkowego i odparowad
catos$é na 2aZni piaskowej do pojawienia sie¢ bia-
¥ych par kwasu siarkowego.

Nastepnie zdjgé zlewke z *aZni, ostudzié, po
czym splukaé Scianki zlewki kilkoma cm” wody i od-
parowal ponownie na taZni piaskowej do biakych
par. 2djgé ponownie zlewke z prébkg z azni,ostu-
dzié, a nastepnie rozcierczyé wodg do objetosci
50 em”, po czym przesgczyé do kolby pomiarowej po-
jemnoseci 100 om przez $redni sgczek,przemyé go-
rgcq wodg i dopeinié wodg destylowang do kreski.

Do kolby pomiarowej pojemnosci 50 cm3 pobraé pi-
petg 5 em? roztworu prébki dla gatunku I, a 10 an’
dla getunku II, dodaé 5 cm> kwasu sulfosalicylo-

wego 1 mieszajgc dodaé wody amoniakalnej do zmia-
ny barwy na kolor z6%ty. Nastepnie dodaé okoZo
10 em” nadmiaru wody amoniakalnej i uzupeinié wo-
da do kreski. Zmierzyé absorpcje¢ przy dzugosci fa-
1i 425 nm w odniesieniu do wody. Wynik odczytaé z
krzywe] wzorcowej.

5.4.3.5, Wynik. Za wynik nalezy przyjaé érednig
arytmetyczng dwéch réwnolegtych oznaczai réznig-

cych si¢ miedzy sobg najwyzej o 10% wyniku wyz-
82eg0.

5.4.4. Oznaczanie substanc]i rozpuszczalnych w
czterochlorku wegla. 1,5 g Mopolu odwazyé 2z do-
ktadnoscig do 0,0002 g do czystego, suchego i zwa-
%0onego z tg samg doktadnodcig lejka szklanego do
sgczenia z dnem porowatym G5. Przemy¢ trzykrotnie
czterochlorkiem wegla o Xgczne) objgtosci 50 cm3
przy podigczonej prézni. Nastgpnie wstawié lejek
do suszarki i suszyé przez 30 min w temperaturze
100°C. Po tym czasie wyjgé lejek, wozyé do eksy-
katora i po ostudzeniu do temperatury otoczenia
zwazyé. Osad nalezy zachowaé do oznaczania zawar-
todci dwutlenku krzemu wg 5.4.5.

Zawartosé substancji rozpuszczalnych w cztero-
chlorku wegla ()g) obliczyé w procentach wg wzoru

m-—m
X, = ———2—. 100 (3)
w ktérym:

m = odwazka Mopolu, g,

m, - masa Mopolu po wysuszeniu, g.

5.4.5. Oznaczanie zawgrtoéci dwutlenku krzemu
5.4.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a., roztwér 1+1.

b) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwér 1+1.

¢) Kwas solny cz.d.a. (1,19) i roztwér 1+1.

d) Woda amoniakalna cz.d.a., roztwér 25-procen-
towy.

+4.5.2. Wykonanie oznaczania. W naczyriku wago-
wym odwazyé 1 g Mopolu otrzymenego 2z oznaczania
substancji rozpuszczalnych w czterochlorku wegla
(5.4.4) z doktadnoécig do 0,0002 g. Prébke prze-
nieéé ilosciowo do zlewki pojemnosci 600 cm3, do-
daé 30 cm3 roztworu kwasu azotowego i ogrzewaé na
YaZni piaskowej do otrzymania suchej pozostaXosei,
dodaé 20 ecm” roztworu kwasu azotowego i 20 + 30
cm3 kwasu solnego (1,18) w celu rozpuszczenia po-
zostaXosci. Nastepnie dodaé 20 em’ roztworu kwasu
siarkowego i ogrzewaé az do calkowitego odpedze-
nia par kwaséw azotowego i solnego i do momentu
pojawienia si¢ silnych par kwasu siarkowego oraz
wydzielenia si¢ reszty krzemionki. Po ostygnieciu
dodaé 100 cm” wody i ogrzewaé do wrzenia. Osad
odsgczyé na twardym sgezku ilosSciowym i przemydé
najpierw gorgcg wodg, a nastepnie wodg z matym do-
datkiem wody amoniakalnej, wreszcie roztworem
kwasu solnego. Sgczek umiescié w odwazonym z do-
ktadnoscig do 0,0002 g tyglu porcelanowym, spalid
i prazyé w temperaturze 800 =+ 900°C do statej masy.
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Zawarto$é dwutlenku krzemu (X,)
w procentach wg wzoru

nalezy obliczyé

my- 100
m

-~ (2)

w ktérym:
m, - masa dwutlenku krzemu, g,
m - odwazka Mopolu, g.

5.4.5.3. Wynik. Za wynik nalezy przyjgé érednig
arytmetyczng dwéch oznaczar, miedzy ktérymi ré3-

nica nie przekracza 0,05%.
5.4.6. Okreslenie stopnia rozdrobnienia Mopolu

5.4.6.1. Przyrzady
a) Mikroskop.

b) Szkielko preparatowe z podziatkg co 10 pme
5.4.6.2, Wykonanie oznaczania. Okoto 1 + 2 mg

Mopolu przeniesé na szkielko preparatowe, wymie=-
szal precikiem szklanym z 1 kroply tréjetanolo-
aminy. Z tej mieszanki wzigé czeé¢ na szkiekko

preparatowe i ponownie rozetrzeé z 1 kroplg tréj-

etanoloaminy. Po przykryciu szkieikiem nalesy ob-
serwowaé rozdrobnienie pod mikroskopem. Mopol od-
powiada wymaganiom normy, Jjezeli:

- dla rozdrobnienia ponizej 10 pm w polu widze-
nia nie bedzie 5 ziaren wigkszych od 10 Pm.

- dla rozdrobnienia 60 i 100 um wszystkie czgst-
ki nie bedgq wieksze od obowigzujgcego rozdrobnie-
nia.

2.2. Interpretacja wynikéw. Wartosci 1liczbowe
wystepujgce w normie oraz wyniki obliczern nalezy
interpretowaé zgodnie z PN-70/N-02120.

5.6. Ocena wynikéw badai. Partie mopolu nalezy
uznaé za godng z wymaganiami normy, Jjezeli wyniki
badari prébki pobranej wg 5.3 odpowiadajg wymaga-
niom podanym w rozdz. 3.

5.7. Zaswiadczenie producenta o wynikach bedari,

Producent jest obowigzany przedstawié zasdwiadcze-
nie zgodnodci kazdej partii produktu z wymagania-
mi normy.

KEONIEC

INPORMACJE DODATKOWE do BN-71/6016-26

1, Istot w_stol -1 Ni-

niejsza norma zastepuje ZN-63/MPCh/SCh-183, w stosunku do
ktérej wprowadzono nastepujgce zmiany:

- wprowadzono produkt o gramlacji 10 i 60 {um, wycofano zad
produkt o gramulacji zoo;nm

- zmieniono metode oznaczania zawartogci dwusiarcziu mo-
libdem, co spowodowaZo obnizke zawartodci giéwnego skXadnmika,

- wyeliminowano oznaczanie zawartogci substancji lotnych
& wprowadzono osmaczanie zawartogci substancji rozpuszczal-

nych w osterochlorkn wegla i sprawdzanie stopnia rozdrobnie-
nia,

dpowd

no

rranic

aych

chmierstoffe

HRD TGL 10596-64 Molibdenbisulfit, 3
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