
UKD 6:21 185 

NORMA BRANŻOWA BN-67 
6066-01 

WYROBY PRZEMYSŁU Środkj do flotacjj CHEMICZNEGO 

Synpinol 30 

1. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest 
synpinol 30, otrzymywany z terpentyny siarczanow~ 
surowej lub rektyfikowanej albo ekstrakcyjnej lub 
balsamicznej, stosowany jako środek pianotwórczy 
do procesów flotacji. • 

1.2. Normy związane 
PN/C-04505 Chemiczne badania i próby. Pobieranie 

pr6bek i przygotowanie średniej próbki labora­
toryjnej. Wytyczne dla produktów ciekłych 

PN/C-04507 Chemiczne badania i próby. Pobieranie 
próbek i przygotowanie średniej próbki labora­
toryjnej. Wytyczne ogólne 

PN-63/C-13011 Szlify stożkowe złącz szklanych 
PN-60/N-79002 Znaki i znakowanie opakowań trans­

portowych 
PN-54/C-97025 Produkty węglopochodne. Ksylen 
PN-53/C-97069 Produkty węglopochodne. Oznaczanie 

wysokości warstwy wody w cysternie 
PN-61/M-79104- Opakowania metalowe. Beczki z dna­

mi sta,łymi 

PNjN-03010 Statystyczna kontrola jakości. Losowy 
wybór sztuk do próbek 

2. OZNACZEHIE 

SYNPINOL 30 BN-67/6066-01 

3'. WYMAGANIA 

Wymagania dla synpinolu 30 podano w tabl. 1. 

Tablica 1 

Wymagania 

a) Wygląd i barwa ciecz przeźroczysta 
barwy od jasnożół-
tej do brązowej 

b) Osadu nie zawiera 

c) Alkoholi terpenowych w 
przeliczeniu na terpi-
neol, %, co najmniej 30 

d) Wody, %, najwyżej 1,0 

• 

Grupa katalogowa X 95 

cd. tabl. 1 

Wymagania 

ej Liczba kwasowa, mg KOH 
na 1 g, najwyżej 1) 10 

l)Na życzenie odbiorcy liczba kwasowa - najwy-
żej 5 mg KOH na 1 g. 

4. PAKOWANIE. PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT 

4.1. Pakowanie. Synpinol należy dostarczać w 
cysternach stalowych lub w beczkach ocynkowanych 
wg PN-61/M-79104. Cysterny i beczki powinny mieć 

szczelne zamknięcia oraz zabezpieczenia uniemożli­
wiające otwarcie ich bez poz.ostawienia ślad6w. 

Na beczkach należy umieścić napis zawierający 

co najmniej: 
a) nazwę lub znak wytwórni, 
b) oznaczenie zgodne z rodz. 2, 
c) numer partii, 
dl wagę brutto i netto, 
e l napis "Materiał łatwopalny" i oznakowanie wg 

PN-60jN-79002 dla materiałów łatwopalnych. 
W przypadku przewozu w cysternach oznakowanie 

powinno być zgodne z przepisami PKP. 

4.2. PrzechoWyWanie. Synpinol powinien być prze­

chowywany w naczyniach zamkniętych, w miejscu za­
cienionym, z dala od otwartego ognia. 

4.3. Transport. Synpinol w beczkach moŻXla pr2ll­
wozić wszelkimi środkami transportu, w sposób za­
bezpieczający beczki przed ewentualnym przewróce­
niem lub przesunięciem 'w czasie transportu. Prze­
wóz synpinolu w cysternach powinien być zgodny z 
przepisami PKP. 

5. BADANIA 

5.1. Pobieranie pr6 bek i przy gotowanie średni!j 
próbki laboratoryjnej. Przy pobieraniu próbek na­
leży stosować wytyczne podalle w PN/C-04505 i PN/ 
C-04-507. 

Przy dostawach synpinolu w cysternach za pavQę 
produktu należy uważać zawartość jednej cysterny, 
przy dostawach w beczkach - jednorazową wysyłkędo 

każdego odbiorcy oddzielnie • 

Zjednoczenie Kopalniclwa Surowców Chemicznych 
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Kopalniclwa Surowców Chemicznych dnia 12 grudnia 1967 r. 

jako norma obowiązująca w zakresie produkcji od dnia l lipca 1968 r. 
(Mon. Pol. nr 11/1968 poz. 73 ) 
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Przy dostawach synpinolu w beczkach w zalezno­
ści od liczności opakowań w partii należy wybrać 

wg PN/N-03010 metodą "na ślepo " podane w tabl. '2 

liczby opakowail do pobrania pr6bek pierwotnych. 

Tablica 2 

Liczba opakowań Liczba opakowań wybra-
w partii nych do pobrania pr6bek 

do 5 wszystkie 
6-:- 15 6 

16-:- 25 9 
26.;. 63 12 
64.;.160 14 

161+250 15 
251+4'00 16 
401+1OCXl 16 

Próbki nalezy pobierać wg PN/C-04505 rurką (zgłę­
bnikiem ) przez pompowanie produktu. Przed pobra­
niem próbek do badań nal~ży ustalić wg PN-53/ 
C-97069 wysokość warstwy wodnej.W przypadku obec­
ności wydzielonej warstwy wodnej należy skorygo­
wać poziom pObierania próbek. uwzględniając wyso­
kość warstwy wOdnej. 

brednia próbka laboratoryjna nie powinna być 
mniejsza niż 2 kg. 

Próbkę laboratoryjną do ewentualnych analiz 
rozjemczych należy przechowywać prze z okres 1 mie­
siąca od dnia wysyłki ~roduktu. 

5.2. Opis badań 

5.2.1. Sprawdzenie wyglądu zewnętrznego, ba~ 
obecności osadu i wydzielonej warstwy wodnej 

5.2.1.1. Sprawd3'anie wyglądu zewnętrznego i ~ 
wy nalezy wykonać organoleptycznie przez obserwa­
cję prostopadle do ścianki cylindra około 300 cm3 

synpinolu pobranego do cylindra pomiarowego o po­
jemności 500 cm3• 

Synpinol powinien odpowiadać wymaganiom poda­
nym w tabl . 1 poz. a ) . 

5. 2.1. 2. Sprawdzanie obecności osadu. 
wg 5 .2.1.1 pr6bkę synpinolu odstawić na 
min. Po tym czasie ni e powinien na dnie 
pojawić się osad. 

Pobraną 

około 20 
cylindra 

5. 2.1.3. Sprawdzanie obecności wydzielonej waI>­

stwy wodnej na leży wykonać wg PN-53/C- 97069 w 

przedstawionych do odbioru cyste rnach lub w przy­
padku dostaw w beczkach - w wybranych wg tabl. 2 
opakowaniach. 

5 . 2 . 2. Oznaczanie zawartości alkoholi terpeno­
wych 

5.2.2.1. Przyrządy 
a ) Aparat destylacyjny (rys. 1). w składkt6re­

go wchodzą: 
- kolba 1 pojemności 500 cm3 z krótką s.zyjką 

ze szkła termicznie odpornego, ze szlifem normal-

nym 29,2/32; dopuszcza się stosowanie kolby o in­
nym szlifie normalnym przy zastosowaniu odpowied­
niej nasadki redukcyj~ej; 

mm 
:1 

2 

l 
16066-01-1\ 

Rys. 1 

mm 

Rys . 2 
odbieralnik pomiarowy 2 o kształcie 

l'ach wg rys. 2 lub o bardziej wydłuzonej 
~ 

rowanej części dolnej, o podziałce do 10 
rys. 2, 

chłodnica 3 wg rys. 3. 

i wymia­
zwymia­
cm3 wg 
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mm 

-

Rys . 3 

b) Elektryczny płaszcz grzejny lub grzejna płyt­
ka elektry~zna z zakrytą spiralą. 

cJ Pręcik szklany długości około 500 mm z gu­
mową nasadką lub pręcik metalo'-'J ze zgrubieniem na 
końcu. 

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

5.2.2.2. Odczynniki i materiały 

a) Ciecz azeotropująca, ksy len wg PN-54/C~25. 

Ksylen zmieszać z niewielką ilością wody i po wy­
trząsaniu w ciągu 1 min pozo stawić do odstania wo­
dy. Po oddzieleniu warstwy wodne j ci eczy przede­
stylować. 

b J Kwas ortofosforowy krystaliczny cz . jdopusz­
cza się stosowanie kwasu Qrtofosforowego ciekłego 
o gęstości nie mniejszej niż 1,7. 

c) Siarczan sodowy bezwodny cz. lub siarczan 
magnezowy cz., świeżo przeprażone w temperaturze 

700 ~ 800oC. 

5.2.2.3. WYkonanie oznaczania. Próbkę badanego 
synpinolu wysuszyć nad świeżo przeprażonym siar­
czanem sodowym lub magnezowym. Na 120 g Rynpinolu 
należy wziąć 30 g siarczanu. Czas trwania suszenia 
- 2 godz w temperaturze 20 7 250 C dla siarczanu 
magnezowego lub w temperaturze 45 7 500 C dla s:ia:r-­
czanu sodowego. Po zakończeniu suszenia synp ino l 
należy przesączyć. Z przygotowanej w ;;en sposób 
próbki odważyć z dokładnością do 0, 01 g około 

100 g synpinolu i umieścić go VI kolbie. Do kolby 
dodać 75 cm? ksylenu i 5 g kwasu ortofosforowego. 
Zawartość kolby dokładnie wymieszać przez wstrzą­
sanie i wrzucić kilka kawałków niepolewanej por­
celany lub innego środka prze ciw przegrzewaniu ci&­
czy wg 5.2.2.1 d), po czym zestawić aparaturę wg 
rys. 1. 

Przy znacznej różnicy temperatur pomieszczenia 
laboratoryjnego i wody chłodz ąc ej, do górnego za­
kończenia chłodnicy wprowadzić tampon waty w celu 
zapobieżenia kondensacji wilgoci atmosferycznej 
wewnątrz prze strzeni chłodzone j. Do chłodnicy włą­

czyć obieg wody i ogrzewać kolbę elektrycznymPła­

szczew grzejnym lub na płytce elektrycznej grzej-

16066-01-3\ 

nej tak,aby uzyskać szybkość 
skraplania destylatu 2 74 
krople na sekundę. 

Zaleca się również osłonić 
kolbę oraz część niekalibro­
waną odb i eralnika azbestem. 
Destylację zakończyć z chwi­
lą całkowitej klarowności 

cieczy azeotropującej, prze­
lewającej się z odbieralnika 
do kolby , oraz po ustaleniu 
się poziomu ciecz y w odbie­
ralniku. Czas destylacji nie 
powinien przekraczać 2 god~ 
Jeżeli na kilka minut przed 
zakońc zeniem destylacjiw I'lll'­
ce chłodnicy zgromadziłymę 

krople wody, należy uintensywnić ogrzewanie hlbzam.­

knąć dopływ wody do c.hłodnic;y,aby gorące pary Z1l1Yły do odbi&­
ralnika zatrzymane na ściankach chłodnicy krople 
wody. Jeżeii zabiegi te nie dadzą pożądanego re­
zultatu, wyłączyć ogrzewanie kolby i pręcikiem 

szklanym lub metalowym zepchnąć pozostałe krople 
wody ze ścianek chłodnicy do. odbieralnika. Po 0 -

chłodzeniu destylatu i wody w odbieralniku do aJ ±2CC 
rozmontować zestaw i pręcikiem zepchnąć krople wo­
dy przyległe do wewnętrznej strony odbieralnika. 

W przypa dku gdy górna war s twa cieczy w odbie­
ralniku nie jest całkowicie klarowna lub gdy ~~ 

wydzielonej cieczy jest niewielka (do 0,.7 cm?), 
odbieralnik umieścić w łaźni wodnej o temperatu­
rz e około 600 C na 20 f 30 min, po czym ponovmie 
ochłodz ić desty lat wraz z odbieralnikiem do tem­
peratury 20 ±2oC i odczytać objętość zebranejcie­
czy z dokładnością do pierwszej górnej działki 

e lementarnej nad powierzchnią pozi omu cieczy . 
Jednocześnie należy przeprowadzić 

kontrolne destylując 75 cm3 ksylenu z 
oznac zanie 
5 g kwasu 

ortorosforowego w takich samych warunkach. 
Dl a uproszczenia obliczeń zakłada si ę , że głs­

tość wody w temperaturze 20 ±2oC .iest .t·ówna 
1 g/cm? 

Zawartość alkoholi w przeliczeniu na terpineol 
(X) obliczyć w procentach wg wzoru 

154 (V · d - 0 , 023 • v.j - \-ó) • 100 
X = -------------=---

w którym: 
154 

V -

18m 

ciężar cząsteczkowy t erpineolu, 
obj ętość destylatu (roztworu kwasu mIÓN­

-kowego) w odb ieralniku pomiarowym w 

oznaczańiu wła ściwym , cm?, 
d - gęstość roztworu kwasu mrówkowego ( de­

stylatu ) w oznaczaniu właściwym odczy­
tana z tablic na podstawie ilości kwa­
su mró wkowego w g/ dcm? obliczonej wg 
wzoru 

0,023 v.; • 1000 
V 
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\'1 - objętość ściśle 0,5n roztworu wodoro­
tlenku sodowegc zużytego na zmiareczko­
wanie destylatu w oznaczaniu właściwym, 
cm3, 

0,023 - ilość k-wasu mrówkowego odpowiadająca 

1 cm3 0,5n roztworu wodorotlenku sodo­
wego, g, 

Vu - ilość destylatu (wody) w odbieral~ku 

pomiarowym w oznaczaniu kontrolnym,tj. 
przy destylacji 75 cm3 ksylenu z 4 g 
kwasu ortofosforowego, g, 

18 - ciężar cząsteczkowy wody, 
m - odważka produktu, g. 

5.2.2.4. Wynik. Za wynik przyjąć należy ś~ 
arytmetyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań 

różniących się najwyżej o 1. 

5.2.3. Oznaczanie zawartości wody 

5.2.3.1. Przyrządy - wg 5.2.2.1 al, bl, c). 

5.2.3.2. Odczynniki i materiały - wg 5.2.2.2 
al, dl. 

5.2.3.3. Wykonanie oznaczania. Odważyć o1sołD~ g 

badanego synpinolu z dokładnością uo 0,01 g i u­
mieścić go w kolbie. Do kolby dodać 50 cm3 ksyle­
nu. Zawartość kolby dokładnie wymieszać przez 
wstrząsanie i wrzucić kilka kawałków niepolewanej 
porcelany lub innego środka przeciw przegrzewaniu 
cieczy wg 5.2.2.2 dl, po czym zestawić aparaturę 

wg rys. 1. Destylację przeprowadzać w sposób po­
dany w 5.2.2.3. 

Zawartość wody (Xt' obliczyć w procentach wg 
wzoru 

W którym: 

v . 100 
Xt=--m--

V - objętość wody w odbieralniku 
3 cm , 

m- odważka produktu g , . 
pomiarowym, 

5.2.3.4. Wynik, Za wynik przyjąć należy śred­

nią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch ozna­
czań różniących się najwyżej o 0,2. 

5.2.4. Oznaczanie liczby kwasowej 

5.2.4.1. Odczynniki 
al Alkohol etylowy 96-procentowy zobojętniony 

wobec fe~oloftaleiny. 
bl Fenoloftaleina, i-procentowy roztwór w 70-

-procentowym alkoholu etylowym. 
c l 'iodorotlenek potasowy cz., O,1n roztwór al­

,~oholowy • 

5.2.4.2. Wykonanie oznaczania. Około 10 g ba­
danego synpinolu odważyć w koloie Atożkowej z do­
kładnością do 0,01 g i następnie wlać 15 ~ 20 cm3 

alkoholu etylowego. 
Do otrzymanego roztworu dodać 3 ~ 4 krople 1e­

noloftaleiny i miareczkować roztworem wodorotlen­
ku potasowego do różowego zabarwienia me ~~c~ 

w ciągu 10 sek. 
Liczbę kwasową (X 2 l w miligramach KOR na 1 g 

prOduktu obliczyć wg wzoru 

w którym: 

·V 5,611 
X 2 =..:.....:---­m 

V - objętość roztworu wodorotlenku potaso­
wego zużytego do miareczkowania, cm3• 

m - odważka badanego synpinolu, g, 
5,611 - ilość wodorotlenku potasowego zawarte­

go w 1 cm3 ściśle a,1n roztworu wodaar 
tlenku potasowego, mg. 

5.2.4.3. Wynik. Za wynik nale~y przyjąć średm4 
arytmetyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań 

różniących się najwyżej o 0,2. 

K O N I E C 


