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乙钠黑药
1 范围
本标准规定了乙钠黑药的要求、试验方法、检验规则和包装、标志、运输、储存、质量证明书及合同（或订货单）内容。
    本标准适用于以五硫化二磷、乙醇和氢氧化钠为原料生产的乙钠黑药，该产品主要作用有色金属及金、银等贵金属矿物浮选的捕收剂。
2 规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有修改单）适用于本标准。
GB/T 13508  聚乙烯吹塑容器
GB/T 19161  包装容器  复合式中型散装容器
SN/T 0271   出口商品运输包装  塑料容器检验规程
3 要求 
3.1 牌号、化学结构式、化学名称和产品状态
乙钠黑药牌号、化学式结构、化学名称和产品状态见表1。
         表1  乙钠黑药牌号、化学式结构、化学名称和产品状态
	产品牌号
	化学结构式
	化学名称
	产品性状

	B2-08
	分子式：C4H10O2PS2Na
结构式:C2H5O      S
         P
        C2H5O     SNa
分子量：208
（按2008年国际原子量）
	O,O-二乙基二硫代磷酸钠
	液体


3.2化学成分
乙钠黑药的化学成分应符合表2的规定
                         表2   乙钠黑药的化学成分
	牌号

	选矿活性物质含量/%
	PH值

	B2-08
	49-53
	10---13


3.3 产品外观质量：
乙钠黑药产品为黄至黑绿色液体，不应混有机械杂质。

3.4 产品PH值：

乙钠黑药产品PH值为10-13
4 检测方法
4.1选矿活性物质含量的测定按照附录A执行。
4.2 外观用目视检查。
4.3 PH值用PH试纸测定。
5检验规则
5.1 检查与验收
5.1.1产品由供方技术监督部门负责检验，保证产品质量符合本标准（或订货合同）的要求，并填写质量证明书。
5.1.2需方应对收到的产品按本标准的规定进行检验。如检测结果与本标准（或订货合同）的规定不符时，应在收到产品之日起15d内向供方提出，由供需双方协商解决；如需仲裁，仲裁取样应由供需双方共同进行。
5.2 组批
乙钠黑药应成批提交验收，每批应由同一状态的产品组成。
5.3 检验项目
每批产品应进行化学成分和外观质量的检验。
5.4仲裁取样方法：
自每批产品中抽取10%的桶数作桶样，但不得少于5桶。然后用清洁干燥的尖嘴玻璃管徐徐插入近桶底，用大拇指按住玻璃管上口迅速吸取式样，注入一个清洁干燥的玻璃瓶中，每桶取样不得少于200ml±30ml,充分混合均匀，作为一个试样分成两份，每个试样不少于300ml，分别装入两个具磨口塞清洁干燥的玻璃瓶中，做好标识，一瓶供检验用，另一瓶保存，以备查用。
5.5检验结果的判定
5.5.1化学成分和外观质量检验结果与本标准不符时，应在同批产品中抽取双倍的包装中选取两倍量试样进行重复检验，重复检验结果即使只要有一项不符合本标准要求，则判整批产品不合格。
5.5.2 需方收到的产品如系运输或保管等方面引起的变质损坏，应由责任方负责。
6标志、包装、运输、贮存、质量证明书、订货单（或合同）
6.1标志
每个包装容器上应用不易脱落的标识标明；
a） 供方名称、地址和商标
b） 产品名称；
c） 产品批号、净重；
d） “防潮防晒”字样；
e） 本标准编号；
f） 生产日期
g） 保质期
6.2包装
6.2.1塑料桶包装产品采用220L闭口塑料桶，每桶产品净重200kg±0.5kg；或采用IBC塑料方桶，每桶净含量1000kg±1kg。国内销售包装塑料桶应符合GB/T13508,出口销售包装塑料桶应符合GB/T13508和SN/T0271的规定，IBC方桶应符合GB/T19161的规定，并附有《中华人民共和国出入境检验检疫出入境货物包装性能检验结果单》和《中华人民共和国出入境检验检疫出境危险货物运输包装使用鉴定结单》等有效检验检疫结果证明。
6.2.2如需方对包装容器有特殊要求，经供需双方的协商规定。
6.3储存和运输
    乙钠黑药的运输和储存条件应为通风、阴凉、防晒，不能卧放或倒置。
6.4质量证明书
每批产品应附质量证明书，注明：
a） 供方名称、地址、电话、传真；
b） 需方名称；
c） 产品名称和牌号、批号；
d） 件数、净重；
e） 各项检验分析的结果和供方技术监督部门印记
f） 本标准编号；
g） 出厂日期。
7订货单（或合同）内容
订购本标准所列产品的订货单（或合同）内应包括下列内容
a） 产品名称；
b） 牌号；
c） 件数、净重；
d） 本标准编号；
e） 其他。
附录A
（规范性附录）
选矿活性物质含量的测定方法

（O,O-二乙基二硫代磷酸钠）
A．1范围
本附录规定了乙钠黑药的检测方法，适用于选矿活性物质（O,O-二乙基二硫代磷酸钠）含量的测定方法。
A．2方法原理
试样溶于水后，加入一定量的稀盐酸，主要干扰物质硫化钠、硫氢化钠被盐酸分解成硫化氢。然后加过量碘标准液。主成分O,O-二乙基二硫代磷酸钠与碘进行定量的反应。反应式如下：
                                     
‖               ‖    ‖
2(C2H3O)2P-SNa+I2 = (C2H3O)2P-S-S-P(OC2H3)2+2NaI
过剩的碘用硫代硫酸钠标准液滴定，根据净消耗碘标准液的量计算主要成分含量。
碘量法所测定的是O,O-二乙基二硫代磷酸钠含量。
A.3试剂
A.3.1  盐酸(1+3)
A.3.2  0.5%淀粉指示剂
称取0.5g淀粉，加5ml水使其成糊状，在搅拌下将糊状物加到90mL沸腾的水中，煮沸1min～2min，冷却，稀释至100mL。使用周期为两周。
A.3.3  0.1mol/L 碘标准滴定溶液
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0.1mol/L。
称取分析纯的碘13g和碘化钾35g，放入烧杯中，用玻璃棒搅拌使两者混合后加100mL蒸馏水溶解，稀释至1000mL，摇匀，贮存于棕色瓶中。此溶液浓度的标定方法如下：
方法一：量取35.00mL～40.00mL配制好的碘溶液，置于碘量瓶中，加150mL水（15℃～20℃），用硫代硫酸钠标准滴定溶液［
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0.1mol/L］滴定，近终点时加2mL淀粉指示液（10g/L），继续滴定至溶液蓝色消失。
同时做水所消耗碘的空白试验：取250mL水（15℃～20℃），加0.05mL～0.20mL配制好的碘溶液及2mL淀粉指示液（10g/L），用硫代硫酸钠标准滴定溶液［
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0.1mol/L］滴定至溶液蓝色消失。
碘标准滴定溶液的浓度［
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］，数值以摩尔每升（mol/L）表示，按公式A.1计算：
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 EMBED Equation.3 [image: image6.wmf]
[image: image7.wmf]4

3

1

2

1

2

)

(

I

2

1

(

V

V

c

V

V

c

-

-

=

）

……………………………（A.1）
式中：
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V

—硫代硫酸钠标准滴定溶液的用量，单位为毫升（mL）；

[image: image10.wmf]2

V

—空白试验硫代硫酸钠标准滴定溶液的用量，单位为毫升（mL）；

[image: image11.wmf]1

c

—硫代硫酸钠标准滴定溶液的浓度的准确数值，单位为摩尔每升（mol/L）；

[image: image12.wmf]3

V

—碘溶液用量的准确数值，单位为毫升（mL）；

[image: image13.wmf]4

V

—空白试验中加入的碘溶液用量的准确数值，单位为毫升（mL）。
方法二：称取0.18g预先在硫酸干燥器中至恒重的工作基准试剂三氧化二砷，置于碘量瓶中，加6mL氢氧化钠标准滴定溶液［
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1mol/L］溶解，加50mL水，加2滴酚酞指示液（10g/L），用硫酸标准滴定溶液［
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1mol/L］滴定至溶液无色，加3g分析纯碳酸氢钠及2mL淀粉指示液（10g/L），用配制好的碘标准溶液滴定至溶液呈浅蓝色。同时做空白试验。
碘标准滴定溶液的浓度［
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］，数值以摩尔每升（mol/L）表示，按公式A.3计算：
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 EMBED Equation.3 [image: image18.wmf]
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式中：

[image: image20.wmf]
[image: image21.wmf]c

—碘标准溶液的浓度，单位为mol/L；

[image: image22.wmf]1

m

—三氧化二砷的质量的准确数值，单位为克（g）;

[image: image23.wmf]6

V

—碘标准溶液的用量，单位为毫升（mL）；

[image: image24.wmf]7

V

—空白试验碘标准溶液的用量，单位为毫升（mL）；
49.46—每摩尔三氧化二砷的质量，单位为克每摩尔（g/mol）。
A.3.4   硫代硫酸钠标准滴定溶液
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0.01mol/L.
称取26g硫代硫酸钠（
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）（或16g无水硫代硫酸钠），加0.2g无水碳酸钠，溶于1000mL水中，缓缓煮沸10min，冷却。放置两周后过滤。此溶液浓度的标定方法如下：
称取0.18g于120℃±2℃干燥至恒重的工作基准试剂重铬酸钾，置于碘量瓶中，溶于25mL水，加2g碘化钾及20mL硫酸溶液（20%），摇匀，于暗处放置10min。加150mL水（15℃～20℃），用配置好的硫代硫酸钠溶液滴定，近终点时加2mL淀粉指示剂（10g/L），继续滴定至溶液由蓝色变为亮绿色。同时做空白试验。
硫代硫酸钠标准滴定溶液的浓度c（
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式中：
   
[image: image29.wmf]c

—硫代硫酸钠标准滴定溶液的浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

[image: image30.wmf]2

m

—重铬酸钾的质量的准确数值，单位为克（g）;

[image: image31.wmf]7

V

—硫代硫酸钠溶液的用量，单位为毫升（mL）；

[image: image32.wmf]8

V

—空白试验硫代硫酸钠溶液的用量，单位为毫升（mL）；
49.031—每摩尔重铬酸钾的质量，单位为克每摩尔（g/mol）。                     
A.4分析步骤
用称量瓶在分析天平上称取试样1.5g（精确到0.001g），置于250ml锥形瓶中，加入50ml水，在风橱中加盐酸（A.3.1）6ml，摇动十几秒钟从风柜中取出来，加水至总体积为100ml，用滴管加0.1 mol/L碘标准液(A.3.3)至溶液呈明显的过碘量的黄色，加碘时要轻轻摇动，然后边轻摇边用0.1mol/L硫代硫酸钠标准液（A.3.4）滴定，滴至溶液呈浅黄色时加入淀粉指示剂（A.3.2）3ml滴定，继续滴定，用力摇晃，一直滴到蓝色消失为终点。
A.5分析结果的计算
选矿活性物质含量，以O,O-二乙基二硫代磷酸钠的质量分数ω（%）按式（A.4）计算：
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………………（A.4）
式中：
C1—碘标准液的浓度，单位为摩尔每升（mol/L）
V1—碘标准液的用量，单位为毫升（ml）
C2—硫代硫酸钠标准液的浓度，单位为摩尔每升（mol/L）
V2—硫代硫酸钠标准溶液的用量，单位为毫升（ml）
208.3---O,O-每摩尔二乙基二硫代磷酸钠的质量，单位为克每摩尔（g/mol）
分析结果保留小数点后两位。
A.6允许差
两次平行测结果的绝对允许差不超过0.5%。
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