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6016-58
PRODUKTY

NIEORGANICZNE . .
Siarczek sodowy techniczny

Grupa katalogowa X 14

Sodium sulphide technical Sodium sulphure CGgHCIW Harpn ietHeddM

1. WSTEP

Przedmiotem normy jest siarczek sodowy techniczny, ktérego gtow-
nym skdadnikiem jest zwigzek o wzorze NagS, otrzymywany metodg re-
dukcji siarczanu sodowego oraz absorpcji siarkowodoru.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Odmiany. Ze wzgledu na posta¢ rozréznia sie trzy odmiany
siarczku sodowego technicznego, oznaczone:

P - ptatkowany,

L - lany,

R - roztwor wodny.

2.2. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci gtownego sktadnika oraz
zanieczyszczen rozréznia sie w odmianie P 1 L cztery gatunki ozna-
czone cyframi rzymskimi I, I, 111 1 IV.

Siarczek sodowy techniczny odmiany R produkowany jest w jednym
gatunku.

2.3. Przyktad oznaczenia siarczku sodowego technicznego lanego
gatunku 1I:

SIARCZEK SODOWY TECHNICZNY L I BN-76/6016-58

Zgtoszona przez Zaktady Chemiczne ALWERNIA w Kwqgczale
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemysiu Nieorganicznego
dnia 6 stycznia 1976 r |ako norma ohowiqzu|lqca w zakresie produkcp i obrotu
od dnia 1 pazdziernika 1976 r
(Dz Norm i Miar nr 5/1976 poz 14)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1976 Wplyw do WN 27 176 Oddano do sktadu 52 76 Cena zt 480
Druk ukonczono w lipcu 76 Ob| 0765 ark wyd Naktad 2700 + 55 egz Zam 296/76
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3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Siarczek sodowy ptatkowany powinien miec
posta¢ ptatkédw grubosci do s mm, barwy czerwonobrunatnej, +atwo roz-
puszczalnych w wodzie.

Siarczek sodowy lany powinien stanowi¢ litg, stopiong mase barwy
czerwonobrunatnej, 4atwo rozpuszczalng w wodzie.

3«2. Wymagania chemiczne - wg tabl. 1.

Tablica 1
Odmiany
PilL
Wymagania
Gatunki R
1 1 1l v

a) Siarczku sodowego, %t nie °
mniej niz 66 64 62 60 .
w granicach - - - - 24-28

b) Substancji niOrozpuszczat-
nych w wodzie, %, nie wiecej niz 0,2 0,8 1,5 2 0,2

c) Zwiazkow zelaza w przelicze-
niu na Pe, X, nie wiecej niz 0,05 0,15 0,25 0,5 0,05

d) Wodorosiarczku sodowego
NaHS, nie wiecej niz " nie normalizuje sie 1.5

~Oznaczanie zawartosci wodorosiarczku wykonuj© sie na zadani®© odbiorcy.

4. PAKOWANIE. PRZECHOWYWANIE 1 TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Siarczek sodowy p4atkowany nalezy pakowa¢ do wor-
kéw polietylenowych o zawartosci 50 kg wg BN-70/6414-06, zamykanych
przez zgrzewanie lub do szczelnych bebnéw metalowych o zawartosci
do 200 kg wg BN-69/5046-02, siarczek sodowy lany - do bebnéw meta-
lowych o zawartosci do 200 kg wg BN-69/5046-02, siarczek sodowy w
roztworze - do cystern stalowych. Za zgoda odbiorcy dopuszcza sie iIn-
ny rodzaj opakowania, jezeli zabezpiecza ono produkt w sposéb nie
gorszy niz podane opakowanie 1 ma wymiary zgodne z systemem wymia-
rowym opakowan.

Na kazdym opakowaniu transportowym 1 kazdej cysternie nalezy u-
miesci¢ trwaly napis zawierajgacy co najmniej:

a) nazwe lub znak wytworni,
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b) oznaczenie wg 2,3,

C) numer partu,

d) mase netto,

e) znak niebezpieczenstwa wg PN-67/0-79252, p. 2.3.6.

Na kazdym opakowaniu transportowym nalezy ponadto umiesSci¢ znak
ochrony przed cieptem wg PN-67/0-79252 p. 2.4.4 uzupedniony napi-
sem: Chroni¢ przed temperaturg powyzej 45°C.

4.2. Przechowywanie. Siarczek sodowy lany 1 ptatkowany nalezy
przechowywa¢ w pomieszczeniach suchych i przewiewnych. Siarczek so-
dowy w roztworze nalezy przechowywa¢ w zbiornikach stalowych przy-

stosowanych do podgrzewania za pomocg pary.
W przypadku braku krytych pomieszczen magazynowych, dopuszcza sie

w Przedsiebiorstwach Handlu Chemikaliami CHEMIA magazynowanie siar-
czku sodowego technioznego na sktadowiskach otwartyoh w szczelnych
1 catych opakowaniach*

4.3. Transport. Siarczek sodowy techniczny nalezy przewozié¢ kry-
tymi Srodkami transportu z zachowaniem przepiséw Rozporzadzenia
Ministréow Komunikacji i Spraw Wewnetrznych w sprawie bezpieczenstwa
ruchu przy przewozie materiatéw niebezpiecznych na drogach publicz-
nych, dotyczacych materiatédw klasy V.

W przypadku transportu kolejowego siarczek sodowy techniczny na-
lezy przewozi¢ krytymi wagonami z zachowaniem Przepisow Minister-
stwa Komunikacji w sprawie bezpieczenstwa przy przewozie kolejg ma-
teriatow i1 przedmiotow niebezpiecznych dotyczgcych materiat” klasyyY.

W czasie transportu samochodowego 1 kolejowego bebny z siarczkiem
sodowym nalezy ustawi¢ Scisle obok siebie na catej powierzchni Srod-
ka przewozowego, a ewentualne luki wype#ni¢ materiatem amortyzuja-
cym w taki sposéb, aby 4adunek tworzyt zwarta catosS¢ zabezpieczonag
przed przesuwaniem 1 uszkodzeniem. Bebny moga by¢ zatadowane maksy-
malnie w dwéch warstwach (w samochodzie) i1 w trzech warstwach (w
wagonach) .

Roztwér wodny siarczku sodowego nalezy przewozi¢ w cysternach sta-
lowych, majacych urzadzenia grzewcze, z zachowaniem Przepiséw Mini-
sterstwa Komunikacji w sprawie bezpieczenstwa przy przewozie koleja
materiatéw niebezpiecznych klasy V.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan. Badania obejmuja:

a) ogledziny zewnetrzne (3.1),

b) oznaczanie zawartosci siarczku sodowego ( .2a),

C) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w wodzie (3 .2b),
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d) oznaczanie zawartosci zwigzkéw zelaza (B .20),
€) oznaczanie zawartosci wodorosiarczku sodowego G -2d).

5.2. Przygotowanie partii do badan. Partie produktu stanowi naj-
wyzej 20 t siarczku sodowego technicznego jednej odmiany 1 jednego
gatunku przeznaczonego dla jednego odbiorcy lub jedna cysterna roz-
tworu wodnego.

5.3. Pobieranie proébek i przygotowanie Sredniej probki laborato-
ryjnej . Przy pobieraniu prébek nalezy  stosowa¢ zasady podane w
PN-67/C-04500.

5.3.1. Pobieranie probek siarczku sodowego lanego. Z kazdej par-
tii, w czasie napedniania bebnéw u producenta, nalezy pobra¢ rurkag
szklang z co trzeciego bebna na poczatku nape#niania, po napednie-
niu okoto potowy opakowania oraz pod koniec napedniania prébke o
+gcznej masie 1 r 1,5 kg.

Pobrang prébke ogélng po zastygnieciu pokruszy¢, zsypa¢ do suche-
go naczynia, wymieszac¢ i1 pomniejszy¢ metodg kwartowania do masy
okoto 500 g.

W przypadku koniecznosci dodatkowego przeprowadzenia badan u od-
biorcy nalezy wybra¢ losowo, w zaleznosci od licznosci partii, li-
czbe opakowan jednostkowych wg tabl. 2.

tahiAsal

Liczba opakowan, ktorag nalezy wybra¢ do pobiera-

Liczba opakowan w partii nia prébek

do 15 4
16 — 63 5
powyzej 63 6

Wybrane bebny nalezy rozpru¢ wzdduz podduznego szwu 1 szybko po-
bra¢ rowne i1losci siarczku sodowego z trzech miejsc: w poblizu dna,
z potowy wysokosci bocznej Sciany 1 z gornej czesci opakowania w
ilosci okoto 250 g z jednego bebna. Dalej postepowacC jak poprzednio.

5.3.2, Pobieranie proébek siarczku sodowego ptatkowanego. Z kazdej
partii nalezy wybra¢ losowo, w zaleznosci od licznosci partii, li-
czbe opakowan jednostkowych wg tabl. 3.
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Liczba opakowari, ktére nalezy wybra¢ do pobra-

Liczba opakowan w partii nia prébek

do 15 5
16 - 25 7
26 - 63 8
64 - 160 9
161 - 250 10

Z kazdego wylosowanego opakowania nalezy pobra¢ dwie probki proéb-
nikiem 15 wg PN-74/C-60008 i postepowaC dalej jak w p. 5.3.1.

5.3.3. Pobieranie probek siarczku sodowego w roztworze. Z kazdej
partii u producenta, w czasie napedniania cysterny: na poczatku na-
pedniania, po naped#nieniu okoto potowy cysterny oraz pod koniec na-
petniania pobra¢ prébnikiem 1 wg PN-74/C-60008 prébke o #acznej ma-
sie okoto 500 g.

W przypadku napednionej cysterny nalezy po uprzednim podgrzaniu
do catkowitego rozpuszczenia krysztatdw 1 po wymieszaniu pobracé
probnikiem wg PN-74/C-60008 probke z catej wysokosci stupa cieczy w
ilosci okoto 500 g.

5.3.4. Srednik prébka laboratoryjna. Pakowanie, przechowywanie,
opis 1 przeznaczenie Sredniej probki laboratoryjnej - wg PN-67/
C-04500 p. 6.1, 6.2 1 6.3.

Préobki do analizy rozjemczej nalezy przechowywaé¢ przez 1 miesiac.

5.4. Opis badan

5.4.1. Ogledziny zewnetrzne nalezy wykona¢ wzrokowo, sprawdzajgc
posta¢ i barwe produktu oraz szczelno$s¢ opakowan. Opakowania nie-
szczelne nalezy usunaC z partu.

5.4.2. Oznaczanie zawartosci siarczku sodowego

5.4.2.1. 0Odczynniki 1 roztwory

a) Gliceryna cz.d.a., roztwor 10-procentowy.

b) Jod cz.d.a., roztwéor 0,1 N.

c) Kwas octowy cz.d.a., roztwor 20-procentowy.

d) Octan cynkowy cz.d.a., roztwor 10-procentowy lub siarczan cyn-
kowy cz.d.a., roztwor 10-procentowy.

e) Skrobia, roztwor l-procentowy.

) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwér 0,1 N.
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5.4.2.2. Oznaczanie catkowitej zawartosci substancji redukujacych.
10 g badanego siarczku sodowego lanego lub ptatkowanego Hlub 25 ¢
siarczku sodowego w roztworze, odwazonego z dokdtadnosScig do 0,01 ¢
rozpusci¢ (w przypadku roztworu rozcienczy¢) w kolbie pomiarowej
pojemnosci 1 dm™ 1 dopedni¢ wodag do kreski.

Do kolby stozkowej pojemnosci 500 cm wla¢ 50 cm roztworu jodu,
oko¥o 200 cm? wody, 20 cm® roztworu kwasu octowego 1 powoli miesza-
jac doda¢ 20 am* badanego roztworu. Nadmiar jodu odmiareczkowac¢ roz-
tworem tiosiarczanu sodowego w obecnosci skrobi.

5.4.2.3. Oznaczanie domieszek redukujgacych (siarczynéw i tiosiar-
czanow). Do kolby pomiarowej pojemnosci 250 cmJ odpipetowa¢ 100 cnr
roztworu siarczku sodowegoosporzqdzonego wg 5.4 .2.2, 50 Cm roztwo-
ru octanu cynkowego, 10 cmJ roztworu gliceryny i dopedni¢ wodag do
kreski.

Zawartos¢ kolby %ymieszaé I przesgczy¢ przez suchy saczek do su-
chej kolby. 100 car otrzymanego przesgaczu miareczkowa¢ roztworem
jodu w obecnosci skrobi do fioletowego zabarwienia.

5.4.2.4_. Obliczanie zawartosci siarczku sodowego. Zawartos¢ siar-
czku sodowego (X)) obliczy¢ w procentach wg wzoru

se ™ 0,003902 . 1000 . 100 X - vy 3902
20 40 m 20 40 m
w ktérym:

\J - objetos¢ scisle 0,1 N roztworu tiosiarczanu sodowego
zuzytego do miareczkowania nadmiaru jodu wg 5.4 .2.2,
ar,

V2 - objetos¢ Scisle 0,1 N roztgoru jodu zuzytego do mia-

reczkowania wg 5.4 .2.3, cm ,
m - odwazka siarczku sodowego, g,

3
0,003902 - Hlos¢ siarczku sodowego odpowiadajgca 1 cm Scisle
0,1 N roztworu jodu, Qg.
5.4.2.5. Wynik. Za wynik ostateczny nalezy przyja¢ Srednig ary-

tmetyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczan zgodnych z 5.4.2.4,
miedzy ktérymi roznica nie powinna przekraczac¢ o ,5%.

5.4.3. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie. Okoto 10 g badanego siarczku sodowego (25 g roztworu) odwazyc
z dokdadnosScig do 0,01 g i1 oznaczy¢ zawartos¢ substancji nieroz-
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poszczalnych w wodzie wg PN-54/C-04517?= Dok#adnosS¢ przemycia osadu
sprawdzi¢ papierkiem ofowiawym.

5»4.4_. Oznaczanie zawartosci zwigzkéw zelaza

5.4.4.1. Przygotowanie probki do badan. Natychmiast po rozpusz-
czeniu probki pobrac¢ pipeta nastepujgce i1losci roztworu wg 5.4 .2 .2 :
dla gatunkéw 1, Il i R - 20 cm3, dla gatunkow 111 i IV - 5 om3,
przenies¢ do zlewki, doda¢ 1 cm3 roztworu kwasu solnego (+1) oraz
1 o™ roztworu kwasu azotowego (1 +1), rozcienczy¢ wodg do 50 cm3 i
gotowa¢ do zaniku zapachu siarkowodoru, Wiydzielong siarke odsgczyc
na miekkim sgczku, a saczek przemyc.

5.4.4.2, Wykonanie oznaczania - wg PN-68/C-04521 p. 2.5.3.
5.4.5« 0Oznaczanie zawartosci wodorosiarczku sodowego

5.4.5.1. 0Odczynniki 1 roztwory

a) Jod cz.d.a., roztwér 0,1 N.

b) Skrobia cz., roztwdor l-procentowy.

¢) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwor 0,1 N.
d) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 0,1 N.
e) Oranz metylowy, roztwor.

5.4.5.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej pojemnosci
500 cm3 odpipetowa¢ 20 cm3 roztworu siarczku sodowego wg 5.4 .2.2,
rozcienczy¢ 100 cm3 wody destylowanej i miareczkowa¢ roztworem jodu
w obecnosci skrobi. Zabarwiony roztwér odbarwi¢ 1 kropla roztworu
tiosiarczanu sodowego, doda¢ s kropli oranzu metylowego i miarecz-
kowa¢ roztworem wodorotlenku sodowego do stomkowego zabarwienia.

5.4.5.3. Obliczanie zawartosci wodorosiarczku sodowego. Zawartosc¢
wodorosiarczku sodowego (X2) obliczy¢ w procentach wg wzoru

0,005606-V ®1000 28,03- V
«100
m 20 m

w ktérym:
V - objetos¢ scisle 0,1 N roztworu_ wodorotlenku sodowego
zuzytego do miareczkowania, cm3,
m - odwazka badanej probki, g,
0,005606 - ilos¢ NaHS odpowiadajaca 1 cm3 Scisle 0,1 N roztworu
wodorotlenku sodowego, g.
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5.4 .5 .4 . Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wy-
nikdw co najmniej dwoch oznaczan, miedzy ktorymi réznica nie powin-
na przekraczac¢ o ,1%.

KONITEC

1. Instytucja od: 1.laca norme - Zaktady Chemiczne AIASERNIA,

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-66/C-84034

a) zwiekszono i1los¢ gatunkdéw w siarczku sodowym ptatkowanym oraz wprowadzono no-
wa odmiane - siarczek sodowy w roztworze wodnym,

b) wprowadzono nowy rodzaj opakowania dla siarczku sodowego ptatkowanego.

Dotychczas obowigzujgca HJ-68/C-84034 zostaje uniewazniona z dniem 1 pazdzierni-

ka 1976 r.

3. Normy i dokumenty zwigzane
JN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygotowywania probek
JN-54/C-04517 Chemiczne badania 1 proby. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych
w wodzie w produktach chemicznych
HS-68/C-G4521 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci zelaza
HT-74/C-60008 Probniki do pobierania prébek produktdéw bezksztattnych
PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transportowych. Znaki i1 znakowanie. Wymaga-
nia podstawowe
BN-69/5046-02 Opakowania transportowe metalowe. Bebny lekkie
BN-70/6414-06 Opakowania transportowe z tworzyw sztucznych. Worki polietylenowe
otwarte, ptaskie, bez fatd bocznych, zgrzewane
Rozporzadzenie Ministrow Komunikacji i Spraw Wewnetrznych z dnia 27 listopada
1971 r. w sprawie bezpieczenstwa ruchu przy przewozie materiatéw niebezpiecz-
nych na drogach publicznych (Dz.U. nr 35 2 dnia 17 grudnia 1971 r., poz.310)
Ministerstwo Komunikacji. Przepisy o przewozie kolejg materiatéw 1 przedmiotow

niebezpiecznych (PMI) z dnia 15 wrzesnia 1968 r.

4a,g°fBr .gWP_SFI*
Budgaria BDS 1877-71 HaipHeB TeXHHUeCKH

CSRS 5sN 65 3113 Sirnik sodny technicfcy
Indie IS 297-1970 Specifioation for Sodium Sulphide technieat
Jugostawia JUS H_.B1.047 Natriumsulfid technickL
NRD TGL Grundchemikalien. Natriumsulfid
ZSRR POCT 596 70 HaTpté OepHHCTHa TeXHMUeCKMM
5. Autor projektu nortmr - mgr Genowefa Gliwa - Zak#ady Chemiczne ALWERNIA.



