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1. WSTEP

1.1, Przedmiot normy. Przedmiotem normy Jjest
synpinol 30, otrzymywany z terpentyny siarczanowe
surowej lub rektyfikowanej albo ekstrakcyjnej lub
balsamicznej, stosowany jako srodek pianotworczy
do proceséw flotacji. P

1.2, Normy zwigzane
PN/C-04505 Chemiczne badania i préby. Pobieranie

prébek i przygotowanie Sredniej prébki labora-
toryjnej. Wytyczne dla produktéw ciekiych

PN/C=-04507 Chemiczne badania i proby. Pobieranie
prébek i przygotowanie sredniej prébki labora-
toryjnej. Wytyczne ogdlne

PN-63/C=-13011 Szlify stozkowe zlgcz szklanych

PN=-60/N-79002 2Znaki i znakowanie opakowan trans—
portowych

PN-54/C-97025 Produkty weglopochodne. Ksylen

PN-53/C-97069 Produkty weglopochodne. Oznaczanie

wysokosci warstwy wody w cysternie
PN-61/M-79104 Opakowania metalowe, Beczki z dna-
mi stalymi
PN/N-03010 Statystyczna kontrola jakosci. Losowy
wybbér sztuk do prébek

2, OZNACZENIE

SYNPINOL 30 BN=67/6066-01

'« WYMAGANIA
Wymagenia dla synpinolu 30 podano w tabl. 1.

Tablica 1

Wymagania

a) Wyglad i barwa ciecz przeiroczystay
barwy od jasnozdi-

tej do brazowej

Cdo tablo 1

Wymagania

e) Liczba kwasowa, mg KOH
na 1 g, najwyzej" 10

)Na zyczenie odbiorcy liczba kwasowa — najwy-
zej 5 mg KOH na 1 g.

b) Osadu

¢) Alkoholi terpenowych w
przeliczeniu na terpi-
neol, %, co najmniej

d) Wody, %, najwyzej

nie zawiera

30
1,0

4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4,1, Pakowanie. Synpinol nalezy dJdostarczat¢ w
cysternach stalowych lub w beczkach ocynkowanych
wg PN-61/M=79104, Cysterny i beczki powinny mieé
szczelne zamkniecia oraz zabezpieczenia uniemozli-
wiajgce otwarcie ich bez pozostawienia sladébw,

Na beczkach nalezy umie$cié¢ napis zawierajacy
co najmniej:

a) nazwe lub znak wytwérni,

b) oznaczenie zgodne z rodz. 2,

¢) numer partii,

d) wage brutto i netto,

e) napis "Material atwopalny" i oznakowanie wg
PN=-60/N-79002 dla materiatdéw tatwopalnych.

W przypadku przewozu w cysternach oznakowanie
powinno byé¢ zgodne z przepisami PKP.

4,2, Przechowywanie, Synpinol powinien by¢ prze-
chowywany w naczyniach zamknietych, w miejscu za-
cienionym, z dala od otwartego ognia,.

4,%, Transport. Synpinol w beczkach moZna prae-
wozié wszelkimi Srodkami transportu, w sposoéb za-
bezpieczajacy beczki przed ewentualnym przewrbce-
niem lub przesunieciem w czasie transportu. Prze-
woz synpinolu w cysternach powinien byé zgodny =z
przepisami PKP,

2. BADANIA

robek i przygotowanie Srednig
provki laboratoryinej. Przy pobieraniu prébek na-
leiy stosowaé wytyczne podaue w PN/C-04505 i PN/
C=04507,

Przy dostawach synpinolu w cysternach za partie
produktu nalezy uwazaé¢ zawartosé Jjednej cysterny,
przy dostawach w beczkach - jednorazowg wysyikedo
kazdego odbiorcy oddzielnie,

«1. Pobieranie

Zjednoczenie Kopalnictwa Surowcéw Chemicznych

Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Kopalnictwa Surowcéw Chemicznych dnia 12 grudnia 1967 r.
joko norma obowigzujaca w zakresie produkcji od dnia 1 lipca 1968 r.

(Mon. Pol. nr11/1968 poz. 73 )

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE

Druk. Wyd. Norm. W-wa Ark. wyd.0,50 Nakt.1600 +40 Zam. 309/68

Cena zt 2,40
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Przy dostawach synpinolu w beczkach w zalezno-
8ci od licznoéci opakowan w partii nalezy wybraé
wg FPN/N-03010 metodg "na $Slepo" podane w tabl., 2
liczby opakowan do pobrania prébek pierwotnych.

Tablica 2

Liczba opakowan Liczba cpakowail wybra=-—
w partii nych do pobrania prébek
do 5 wszystkie
o+ 15 )
16+ 25 9
26+ 63 12
64+160 14
161+250 15
251+400 16
401+1000 16

Prébki nalezy pobieraé¢ wg PN/C-04505 rurks (zgte-
bnikiem) przez pompowanie produktu., Przed pobra-
niem probek do badai nalezy ustalié wg PN=53/
C-97069 wysokos¢ warstwy wodnej.W przypadku obec-
nosci wydzielone] warstwy wodnej nalezy skorygo-
waé poziom pobierania prébek, uwzgledniajgc wyso-
kos¢ warstwy wodnej,

Srednia prébka laboratoryjna nie
mniejsza niz 2 kge.

£robke laboratoryjng do ewentualnych analiz
rozjemczych nale2y przechowywac¢ przez okres ‘1 mie-
sigca od dnia wysyiki produktu,

powinna byé

5.2, Opis badan

2.2¢1. Sprawdzenie wygladu zewnetrznego, barwy,
obecnoséci osadu i wydziélonej warstwy wodnej

o2.1.1. Sprawdzanie ladu zewnetrznego i bar-
Wy nalezy wykonaé¢ organoleptycznie przez obserwa-
cj¢ prostopadle do Scianki cylindra okolo 300 cm5
synpinolu pobranego do cylindra pomiarowego o po-
jemnosci 500 cm5.

Synpinol powinien odpowiada¢ wymaganiom poda-

nym w tabl, 1 poz. al.

532.1.,2., Sprawdzanie obecnosci osadu., FPobrang
Wg 5.2.1.1 prébke synpinolu odstawié na okolo 20
nin, Po tym czasie nie powinien na dnie cylindra
pojawié¢ sie osad.

S.2e1e%, Sprawdzanie obecnosci wydzielonej wan-
stwy wodnej nalezy wykonal wg PN=53/C-97069 w
przedstawionych do odbioru cysternach lub w przy-
padku dostaw w beczkach - w wybranych wg tabl, 2
opakowaniach,

5e.2.2. Oznaczanie zawartosci alkoholi terpeno=-—
wyech

22202.1. Przyrzady

a) Aparat destylacyjny (rys. 1), w sklad ktére-
go wchodzg:

- kolba 1 pojemnosci 500 cm’ z krétka szyjka
ze szkia termicznie odpornego, ze szlifem normal-

nym 29,2/3%23 dopuszcza sig¢ stosowanie kolby o ine-
nym szlifie normalnym przy zastosowaniu odpowied-
niej nasadki redukcyjnejs
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- odbieralnik pomiarowy 2 o ksztalcie i wymia-—
rach wg rys. 2 lub o bardziej wydiuzone] zwymia-
rowane]j cz¢sci dolnej, o podziaice do 10 cm3 wg
rys. 2,

- chlodnica 3 wg rys. 3.
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b) Elektrycazny plaszcz grzejny lub grzejna pryb-
ka elektryczna z zakryta spirals.

¢) Precik szklany dilugosci okoio 500 mm z gu~-
mowg nasadka lub precik metalowy ze zgrubieniem na
koncu,

d) Pumeks lub niepolewana porcelana albo fajans,
lub zatopione z jednej strony kapilary szklane.

5e2ele2s Odczynniki i materiaily

a) Ciecz azeotropujgca, ksylen wg PN=54/C=97025.
Ksylen zmiesza¢ z niewielkg iloscig wody i po wy-
trzgsaniu w ciggu 1 min pozostawi¢ do odstania wo-
dy. Po oddzieleniu warstwy wodnej cieczy przede~
stylowacd.

b) Kwas ortofosforowy krystaliczny cz.jdopusz-
cza si¢ stosowanie kwasu Qrtofosforowego ciekiego

o gestosci nie mniejszej niz 1,7.

¢) Siarczan sodowy bezwodny cz. 1lub
magnezowy Cz., Swiezo przeprazone w temperaturze
700 = 800°C,

siarczan

5.2.20%+. Wykonanie oznaczania, Proébke badanego
synpinolu wysuszy¢ nad Swiezo przeprazonym siar-
czanem sodowym lub magnezowjm. Na 120 g synpinolu
nalezy wzigé %0 g siarczanu. Czas trwania suszenia
- 2 godz w temperaturze 20 = 2500 dla siarczanu
magnezowego lub w temperaturze 45 = 50°C dla siar-
czanu sodowego. Po zakoAczeniu suszenia synpinol
nalezy przesaczyé. Z przygotowanej w ten sposéb
probki odwazyé z dokitadnoscig do 0,01 g okolo
100 g synpinolu i umiescié¢ go w kolbie. Do kolby
doda¢ 75 cm3 ksylenu i 5 g kwasu orvofosforowego.
Zawartos¢ kolby dokiadnie wymieszaé przez wstrzg-
sanie i wrzuci¢ kilka kawaikow niepolewane] por-
celany lub innego S$rodka przeciw przegrzewaniu cie-
czy Wg 5.2.2.1 d), po czym zestawié aparaturge wg
rys. 1.

Przy znaczne] réznicy temperatur pomieszczenia
laboratoryjnego i wody chtodzgcej, do gérnego za-
kohczenia chiodnicy wprowadzié tampon waty w celu
zapobiezenia kondensacji wilgoci atmosferycznej
wewngtrz przestrzeni chlodzonej. Do chiodnicy wig-
czyé obieg wody i ogrzewaé kolbe elektrycznym pra-
szczem grzejnym lub na plytce elektrycznej grzej-—

lewajgcej sie¢ z odbieralnika

do kolby, oraz po ustaleniu

ﬁ'!,'_
=~ sie poziomu cieczy w odbie-
6066-01-3 ralniku., Czas destylacji nie

powinien przekraczaé¢ 2 goda
Jezeli na kilka minut przed
zakonczeniem destylacjiw rur-
ce chiodnicy zgromadzily sie
krople wody, nalezy uintensywni¢ ogrzewanie lubzam-
kng¢ doptyw wody do chlodnicy,aby gargce pary zmyty do  odbie=
ralnika zatrzymane na Sclankach chiodnicy krople
wody. Jezeli zabiegi te nie dadzg pozadanego re-
zultatu, wyiaczy¢ ogrzewanie kolby 1 precikiem
szklanym lub metalowym zepchngé pozostale krople
wody ze Scianek chiodnicy do odbieralnika. Po o=
chtodzeniudestylatu i wody w odbieralniku do 20 +2%
rozmontowaé¢ zestaw i precikiem zepchnaé krople wo-
dy przylegte do wewngtrzne] strony odbieralnika,
W przypadku gdy goérna warstwa cieczy w odbie-
ralniku nie jest calkowicie klarowna lub gdy ilos&
wydzielone] cieczy Jjest niewielka (do 0,3 cmB)’
odbieralnik umiescié w fazni wodnej o temperatu~
rze okoto 60°C na 20 < 50 min, po czym ponownie
ochtodzié destylat wraz z odbieralnikiem do
peratury 20 +29% i odcazytaé objetosé zebrane]jcie-
czy 2z dokiadno$cig do pierwsze] gorne] dzlaxki
elementarnej nad powierzchnig poziomu cieczy.
Jednoczeénie nalezy przeprowadzi¢ oznaczanie
kontrolne destylujgc 75 em” ksylenu z > g kwasu
ortofosforowego w takich samych warunkach,
Dla uproszczenia obliczen zaktada sie, zZe ges—
20 +2°¢ Jjest 1éwna

tem~-

tos¢ wody w temperaturze
1 g/cu’,
Zawartosé alkoholi w przeliczeniu na terpineol
(X) obliczyé w procentach wg wzoru
154 (V+d - 0,023 * V= V). 100
18m

X =

w ktorym:
154 - ciezar czgsteczkowy terpineolu,

V - objetosé destylatu (roztworu kwasu mrdw-
kowego) w odbieralniku pomiarowym w
oznaczaniu wiasciwym, cmﬁ,

d - ggstoéé roztworu kwasu mréwkowego ( de-
stylatu) w oznaczaniu wiaéciwym odczy-—
tana z tablic na podstawie ilosci kwa-
su mréwkowego w g/ dem” obliczonej wg
WZ0Iru

0,023V, « 1000
%
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V, — objetosé s&cisle 0,5n roztworu wodoro-
tlenku sodowegc zuzytego na zmiareczko-

wanie destylatu w oznaczaniu wtadciwym,

cm5.

0,023 ~ ilo&¢ kwasu mrowkowego odpowiadajaca
i cm3 0,5n roztworu wodorotlenku sodo-
Wego, g

V, = ilos¢ destylatu (wody) w odbieralniku
pomiarowym w oznaczaniu kontrolnym,tj.
przy destylacji 75 cm3 ksylenu z 4 g
kwasu ortofosforowego, g,

186 = ciezar czgsteczkowy wody,

m - odwazka produktu, g.

De2e2e4s Wynik, Za wynik przyja¢ nalezy Srednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczan
réznigcych sig najwyzej o 1.

De2+%, Oznaczanie zawartoéci wody

2022 2.1. PI‘Z;!I‘Z%IE - wg 5.2.2.1 a), b), C).
5¢2.,3,2., Odczynniki i materialy - wg 5.2.2.2

a), d).

5¢2+3+3% Wykonanie oznaczania, Odwazyé ckoioZ0 g
badenego synpinolu z doktadnoscig do 0,01 g 1 u-

niescié go w kolbie. Do kolby doda¢ 50 cm’ ksyle-
nu. Zawartos$é kolby dokiadnie wymieszaé przez
wstrzgsanie i wrzucié kilka kawaikéw niepolewanej
porcelany lub innego $rodka przeciw przegrzewaniu
cieczy wg 5.2.2.2 d4), po czym zestawié¢ aparaturg
wg rys. 1. Destylacje przeprowadza¢ w sposdb po-
dany w 5.2.2.3.

Zawartosé wody (X,) obliczy¢é w procentach wg
wzoru

v -
X = 100
m
w ktorym:
V ~ objetos¢ wody w odbieralniku pomiarowym,
cm

]

m = odwazka produktu, g.

De2e3e4e Wynik, Za wynik przyja¢ nalezy sSred-
nig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch ozna=
czan réznigcych si¢ najwyzej o 0,2.

De2.4. Oznaczanie liczby kwasowej

5.2.4.1, Odczynniki

a) Alkohol etylowy 96-procentowy
wobec fenoloftaleiny.

b) Fenoloftaleina, 1-procentowy roztwér w 7(0-

zobojetniony

-procentowym alkoholu etylowym.,
¢ ) wWodorotlenek potasowy cz., U,in roztwér al-
40ho Iowy .

Ds2e4e2. Wykonanie oznaczania, Okoio 10 g ba-
danego synpinolu odwazyé w koloie stozkowej z do-
ktadnoscig do 0,01 g i nastepnie wla¢ 15 = 20 cm3
alkoholu etylowego.

Do otrzymanego roztworu doda¢ 3 = 4 krople [e-
noloftaleiny i miareczkowal roztworem wodorotlen-—
ku potasowego do rézowego zabarwienia nie znikajicego
w ciggu 10 sek,

Liczbe kwasowg (X,) w miligramach KOH na 1 g
produktu obliczyé wg wzoru

5,611 + V
X, == —

w ktoéryms
V - objetosé roztworu wodorotlenku potaso-
wego zuzytego do miareczkowania, cmﬁ.
m = odwazka badanego synpinolu, g,
5,611 -~ ilos¢ wodorotlenku potasowego zawarte-
go w 1 cm5 scisle 0,1n roztworu wodoio-
tlenku potasowego, mg.

5.2e4e3, Wynik, Za wynik nalezy przyjaé Srednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoch oznaczan
roznigcych si¢ majwyzej o 0,2,
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