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NORMA BRANZOWA

BN-77
6016-21

PRODUKTY

NIEORGANICZNE -
Siarczyn sodowy pofenolowy

Grupa katalogowa X 14

1 WSTEP 2 2 Gatunki W zaleznosci od zawartosci gtéwnego

1 1 Przedmiot normy Przedmiotem normy jest siarczyn sktadnika rozréznia sie dwa gatunki siarczynu sodowego

sodowy pofenolowy otrzymywany jako produkt  uboczny pofenolowego odmiany S oznaczone cyframi rzymskimi 1 Il
przy produkcji fenolu syntetycznego Gtéwnym sktadnikiem 2 3 Przyktad oznaczenia siarczynu sodowego pofenolo-

jest zwiazek o wzorze Na2SC=3 wego suszonego, gatunku I

12 Zakres stosowania przedmiotu normy Siarczyn
sodowy pofenolowy stosuje sie¢ w przemysle celulozowo- SIARCZYN SODOWY POFENOLOWY SI BN-77/6016-2 1
-papierniczym
2 PODZIAL 1 OZNACZENIE

2 1 Oczniany Rozréznia sie trzy odmiany  siarczynu 3 WYMAGANIA

sodowego pofenolowego S MR iMZ Wymagania chemiczne ifizyczne - wg tabl 1
Tablica 1
Oczn lany
S
Wymagania
Gatunki MR Mz
1 ]

a) Wygled zewnetrzny proszek barwy  proszek barwy drobne krysztaty lub bryty barwy
od popielatej od popielatej od popielatej do ciemnobrezowej'
do bezowej do brezowej

b) Siarczynu sodowego % nie mniej mi 90 0 86,0 80, o

c) Siarczanu sodowego, % nie wiecej niz 8,0 10,0 10,0

d) Fenolu nie wiecej niz 01 0,2 o 75

e) Zelaza (FeOQ), %, nie wiecej mi 0,3 0,3 05

f) Wody %, nie wiecej niz / 0,5 1,0 nie normalizuje sie

g) Substancji nierozpuszczalnych w wodzie, . o

% nie wiecej niz ' 1,0 1,0 nie normalizuje sie

h) Chlorku sodowego, %, nie wiecej niz 25 2,5 0,5 2,2

t) Oznaczanie wykonuje sie na zedanie odbiorcy

Zgtoszona przez Zlednoczenie Przemystu Organicznego ORGANIKA
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysiu Organicznego ORGANIKA dnia 1 wrzednia 1977 r
lako norma obowiqzu|gca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 pazdziernika 1978 r
(Dz Norm i Miar nr 26/1977 poz 85) i (Dz Norm i Miar nr 3/1978 poz 17)

Wplyw do WN 22 1t 77 Oddano do sktadu 27 1277 Druk ukoficzono w lutym 78 Cana zt 540
WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1978 Obi 0.79 a. w Naktad 2600+93 *gz Zam. 3801/77
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4 PAKOWANIE. PRZECHOWYWANIE | TRANSPORT

4 1 Pakowanie Siarczyn sodowy pofenolowy odmiany
S | nalezy pakowa¢ po 50 kg do workéw papierowych OK
lub OKF 3 + 1AS wg PN-76/P-79005 o
PN-68/0-79027

sie pakowanie siarczynu sodowego pofenolowego do specjal-

wymiarach  wg

zamykanych przez zszycie Dopuszcza
nych pojemnikéw kontenerowych Siarczyn sodowy pofeno-
lowy odmiany S I MR i MZ nie jest pakowany

Znakowanie opakowan nalezy wykona¢ wg PN-770-79252
umieszczajac na kazdym opakowaniu napis zawierajgcy co
najmniej

a) nazwe lub znak wytwérni,

b) oznaczenie wg 2 2

c) mase brutto i netto

d) numer opakowania

4 2 Formowanie jednostek tadunkowych W przypadku

stosowania paletyzacji jednostki tadunkowe nalezy formo-
PN-75/

M-78216 +tadunek na palecie powinien by¢ zabezpieczony

waé na paletach o wymiarach 800 x 1200 mm  wg

przed przesuwaniem sie i deformacje

4 3 Przechowywanie Siarczyn sodowy pofenolowy od-
miany S nalezy przechowywaé¢ w pomieszczeniach krytych i
suchych Dopuszcza sie pietrzenie opakowan do 10 warstw
Siarczyn sodowy pofenolowy odmlany MR i MZ moze by¢
sktadowany w hatdach na wolnym powietrzu

Siarczyn sodowy pofenolowy transportowany i przecho-

wywany luzem powinien byé zuzywany na biezeco

4 4 Transport Siarczyn sodowy pofenolowy odmiany S

nalezy przewozie krytymi $rodkami transportowymi Siar-
czyn sodowy pofenolowy odmiany S | w opakowaniach wg
4 1nalezy tadowaé na $rodek transportowy zgodnie z
aktualnymi Przepisami o tadowaniu i wytadowywaniu wago-
néw towarowych isamochodéw ciezarowych w komunikacji
wewnetrznej Opakowania nalezy uktadaé $cisle obok sie-
bie na catej powierzchni $rodka transportu Dopuszcza sie

pie-trzenie opakowan do petnego wykorzystania  $rodka

transportowego Opakowania nalezy zabezpieczy¢ przed

przemieszczaniem sie w czasie transportu Wystajece we-

wnatrz Srodka transportu cze$ci  konstrukcyjne  powinny

byc usuniete lub zabezpieczone tak aby nie uszkodzity
opakowan w czasie transportu
Siarczyn sodowy pofenolowy odmiany S Il transportuje
sie zbiornikami do przewozu materiatéw sproszkowanych
Siarczyn sodowy pofenolowy odmiany MR i MZ transpor-
tuje sie luzem, wagonami kolejowymi otwartymi
Znakowanie wagon6éw powinno by¢ zgodne z 4 la) - c)
Informacje te powinny by¢ umieszczone na tabliczce trwale

przymocowanej do wagonu pod siatke

5 BADANIA

5 1 Rodzaje badan - wg tabl 2

Tab lica 2

Zakres badan

Opis
Rodzaje badan niepet- badan
petne wg
ne
a) Sprawdzanie wygledu
zewnetrzne go + + 541
b) Oznaczanie zawartosci
siarczynu sodowego + + 542
c) Oznaczanie zawartosci
siarczanu sodowego + + 543
d) Oznaczanie zawartosci
fenolu + + 544
e) Oznaczanie zawartosci
zelaza + 545
f) Oznaczanie zawartosci
wody + 54 6
g) Oznaczanie zawartosci
substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie + 547
h) Oznaczanie zawartosci
chlorku sodowego + 548

+ oznacza obowiezek wykonania badania

Badania petne nalezy wykonywaé okresowo raz na kwar-

tat w celu kontroli, przy kazdej zmianie surowcéw i te-
chnologu oraz na zyczenie odbiorcy
Badania niepetne nalezy wykonywaé¢ dla

kazdej partu

siarczynu sodowego pofenolowego

5 2 Wielko$¢ partu

kontenera lub najwyzej

Partie stanowi zawarto$¢ jednego
wagonu 20 ton produktu jednej od-

miany ijednego gatunku W partu dopuszcza sie produkt o
réznej barwie

5 3 Pobieranie prébek i przygotowywanie $redniej prob-
ki laboratoryjnej nalezy wykona¢ wg wytycznych PN-67/
C-04500 Z przedstawionej do badan

dowego pofenolowego w workach nalezy wylosowaé¢ opako-

partu siarczynu so-

wania w liczbie podanej w tabl 3
Tablica 3

Liczba opakowan

Liczba opakowan w partu wy losowanych

do 15 6

16 ¢ 25 9

26 - 63 12

64 - 160 14

161 - 250 15
powyzej 250 16

Z kazdego wylosowanego opakowania nalezy pobraé¢ dwie
prébki pierwotne, kazde o masie co najmniej 100g W przy-
lub kon-

powinna byé

padku siarczynu sodowego przesytanego wagonami
tenerami liczba prébek pierwotnych nie
mniejsza niz dziesie¢ Probki nalezy pobiera¢ z roznych
miejsc, a odlegtosci mledzy mlejscami pobierania proébek

powinny wynosi¢ okoto 0,5 m



BN-77/6016-21 3

Probki pierwotne nalezy pobiera¢ prébnikiem 15 wg
PN-74/C-60008 Pobrane probki pierwotne nalezy potaczyé
ze soby tworzac w ten sposob probke ogdlny z ktérej po
doktadnym wymieszaniu pobraé¢ $redniy prébke laboratoryj-
laboratoryjny

ny nie mniejszy niz 250 g Sredmy probke

podzieli¢ na dwie cze$ci Jedny cze$¢ przeznaczy¢ do wy-

konania badan a drugy przechowywaé¢ w szczelnych stoi-

kach przez 2 miesiyce od daty wystania partu z  zakiadu

produkcyj nego
5 4 Opis badan

5 4 1 Sprawdzanie wygladu zewnetrznego wykonaé¢ wi-

zualnie
5 4 2 Oznaczanie zawarto$ci siarczynu sodowego

54 2 1 Odczynniki iroztwory
a) Jod cz d a, roztwor 0, IN
b) Kwas siarkowy cz d a roztwér 0, 5-procentowy
c) Skrobia, roztwér l-procentowy

d) Tiosiarczan sodowy cz d a roztwér 0, IN

5 4 2 2 Wykonanie oznaczania Okoto 0,25 g badanej

prébki odvazy¢ w naczynku wagowym z doktadnosciy do
0 0002 g Do kolby stozkowej pojemnosci 300 cm3 wpro-

wadzi¢ za pomocy biurety 50 cm™* roztworu jodu dodaé

25 cm* kwasu siarkowego i wsypaé odwazony probke siar-

czynu sodowego Naczynie wagowe sptukaé mewielky
ilosciy wody do kolby z jodem

Zawarto$¢ kolby wymiesza¢é do rozpuszczenia sie siar-
czynu sodowego Nadmiar jodu odmiareczkowac roztworem
tiosiarczanu sodowego wobec skrobii do zaniku niebieskie-
go zabarwieni a

Zawarto$¢ siarczynu sodowego ) obliczy¢ w procen-

tach wg wzoru

0, 0063025 f V-V/Q 100

XF - )]
w ktérym
V - objetos$¢ $cisle 0, IN roztworu jodu, cm3,
\ - objeto$é scisle 0, IN roztworu tiosiarczanu
' sodowego zuzytego do miareczkowania, cm3,
m - odwazka badanego siarczynu sodowego po-

fenolowego g,

0 0063025 - masa siarczynu sodowego odpowiadajyca

1cm3 $cisle 0, IN roztworu jodu, g

Za wynik nalezy przyje¢ $redniy arytmetyczny wynikéw
co najmniej dwoéch oznaczan me rozmycych sie miedzy soby

wiecej niz 0 5%
5 4 3 Oznaczanie zawarto$ci siarczanu sodowego

5 4 3 1 Odczynniki iroztwory
a) Chlorek barowy cz d a roztw6r 10-procentowy
b) Kwas solny cz d a (1, 19)

¢) Oranz metylowy, roztwor 0, 1-procentowy

5 4 3 2 Wykonanie oznaczania  Okoto 3 g badanego
z doktadnos$ciy do 0,0002 g
Doda¢ 100 cm3

Roztw6r odparowaé do sucha Pod-

siarczynu sodowego odwazy¢
do zlewki pojemnosci 260 cm3 wody i
20 cm3 kwasu solnego
czas gotowania sprawdzaé¢ odczyn roztworu dodajyc kilka
kropel roztworu oranzu metylowego W przypadku gdyby
oranz metylowy me zabarwiat roztworu na czerwono nalezy
Do pozostatosci

doda¢ 2 cm3 kwasu solnego po odparowa-

mu doda¢ 100 cm3 wody zagotowaé i wkrophé¢ 20 cm3 roz-

tworu chlorku barowego Roztwér z wytryconym osadem

utrzymywaé w temperaturze okoto 90°c przez 2 godz a
nastepnie przesyczyé przez twardy seczek ilosciowy Osad
na seczku przemywac gorycy wody do zaniku reakcji na jon
chlorkowy Seczek z osadem umiesci¢ w wyprazonym i
zwazonym tyglu porcelanowym, spali¢, a nastepnie wypra-
zy¢ przez 2 godz w temperaturze 800°C Po ochtodzeniu w
eksykatorze tygiel zwazyé

Zawarto$¢ siarczanu sodowego (AT2) obliczyé w procen-

tach wg wzoru

w ktérym
m " - masa wyprazonego osadu, g,
m - odwazka badanego siarczynu sodowego, g,
0 608 - przelicznik masy BaSO” na mase Na"SO”

Za wynik nalezy przyjeé¢ S$redniy arytmetyczny wynikéw
co najmniej dwéch oznaczan me rézmycych sie miedzy soby

wiecej niz 0, 5%
5 4 4 Oznaczanie zawarto$ci fenolu

5 4 4 1 Odczynniki iroztwory
a) Bromek potasowy - bromian potasowy cz d a (KBr +
+ KBro»),
b) Jodek potasowy cz
(1 19)
roztwér 1-procentowy

roztwor 0, IN

¢) Kwas solny cz
d) Skrobia
e) Tlosiarczan sodowy cz d a, roztwér 0 IN

f) Woda utleniona cz  roztwor 5-procentowy

g) Wodorotlenek sodowy cz  roztwor g-procentowy

5 4 4 2 Wykonanie oznaczania Okoto 5 g siarczynu so-

dowego pofenolowego odwazyé¢ z doktadnosciy do 0,01 g

Prébke przenie$é ilosciowo do kolby stozkowej pojemnosci

500 cm3 z doszlifowanym korkiem i doda¢ 50 cm3 wody

3 [
20 cm roztworu wodorotlenku sodowego i 120 cm wody

utlenionej Zawarto$¢ kolby ogrzaé¢ do wrzenia i gotowac

przez 15 min Po schtodzeniu catej zawarto$ci dodac

3
30 cm
20 cm3 kwasu solnego zamkny¢ kolbe

roztworu bromku-bromianu potasowego, zakwasi¢
i odstawi¢ w ciemne
miejsce na 15 min Nastepnie doda¢ 3 g jodku potasowego
zamkny¢ kolbe i ponownie wstawi¢ w ciemne miejsce i po

3 min miareczkowa¢ roztworem tiosiarczanu sodowego Pod
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koniec miareczkowania doda¢ roztworu skrobi Nalezy wy-
kona¢ rownolegle $lepe prébe ktére wykonuje sie w tych
samych warunkach

Zawarto$¢ fenolu (X3) obliczy¢ w procentach wg wzoru

0,001568 (V — V., ) 100

m

(3)

w ktérym
V - objeto$¢ $cisle 0 IN roztworu tiosiarczanu
sodowego zuzytego do miareczkowania $lepej
préby, cnt™,
\j - objetos$¢ scisle 0 1IN

sodowego zuzytego do miareczkowania bada-

roztworu tiosiarczanu

nej préby, o™
m

odwazka badanego siarczynu sodowego, g,

0 001568 - masa fenolu odpowiadajeca 1cm** $cisle 0, IN
roztworu tiosiarczanu sodowego g

Za wynik nalezy przyje¢ $rednie arytmetyczne wynikéw

co najmniej dwoch oznaczaé nie rézniecych sie miedzy sobe

wiecej niz 0,02%

5 4 5 Oznaczanie zawarto$ci zelaza w przeliczeniu na

tlenek zelazawy

54 5 1 Odczynniki iroztwory
a) Kwas azotowy cz d a (1 42)
b) Kwas salicylowy cz d a, roztwdr w etanolu, 2-pro-
centowy
c¢) Kwas solny cz d a (1, 19)
d) Octan sodowy cz d a roztw6r 25-procentowy

e) Wersenian dwusodowy cz d a,, roztwér 0, 05M

5 4 5 2 Wykonanie oznaczania Do zlewki pojemnosci
3

250 cm  odwazy¢ okoto 5 g badanego siarczynu sodowego z

doktadnoscie do 0,02 g, doda¢ 70 cm3 wody, 10 cm3 kwasu

3
solnego i gotowaé¢ do usuniecia SO™ Nastepnie doda¢ 1cm

kwasu azotowego i gotowa¢ przez 1min Po  ostygnieciu
roztwdr doprowadzi¢ octanem sodowym do pH 2*3 iroz-
ciefczy¢ wode do objetosci 100 cm™, doda¢ 2 cm kwasu

salicylowego i miareczkowaé¢ roztworem wersenianu dwu-
sodowego do zaniku fioletowego zabarwienia
Zawarto$¢ zelaza w przeliczeniu na FeO (X4) obliczyc

w procentach wg wzoru

_ 0,003593 100
X y T TTTTTTTTTTT (4)

w ktérym
V - objeto$¢ $cisle o,05M roztworu wersenianu

dwusodowego zuzytego do

cm3,

miareczkowania,

m - odwazka badanego siarczynu sodowego, g,
$cisle 0, 05M
roztworu wersenianu dwusodowego, ¢

3
0, 003593 - masa FeO odpowiadajeca 1cm

Za wynik nalezy przyje¢ $rednie arytmetyczne wynikoéw

co najmniej dwéch ozngczan nie rdézniecych sie miedzy

sobe wiecej niz 0 03%

5 4 & Oznaczanie zawarto$ci wody Odwazy¢ z doktad-
nosécie do 0,0002 g okoto 5 g badanego siarczynu sodowego
w naczynku wagowym uprzednio wysuszonym do statej masy
Prébke suszy¢ w temperaturze 105°C przez 3 godz a na-
stepnie ostudzi¢ w eksykatorze i ponownie zwazy¢

Zawarto$¢ wody (X5) obliczy¢ w procentach wg wzoru

s - omi1 100 (5)

m

w ktérym

vn - masa siarczynu sodowego przed suszeniem, g,

TUj- masa siarczynu sodowego po suszeniu, g

Za wynik nalezy przyje¢ $rednie arytmetyczne wynikéw
co najmniej dwéch oznaczaé nie rézniecych sie miedzy sobe
wiecej niz 0, 05%

5 4 7 Oznaczanie substancji

dzie wykonaé wg PN-54/C-04517 Do filtracji

sie rowniez seczki twarde

nierozpuszczalnych w wo-

dopuszcza

5 4 8 Oznaczanie zawarto$ci chlorku sodowego

5 4 g8 1 Odczynniki iroztwory

a) Atun zelazowo-amonowy cz , roztwoOr nasycony
b) Azotan srebrowy cz d a, roztwér 0 IN

c¢) Kwas azotowy cz , roztwoér 14

d) Nitrobenzen cz

e) Rodanek amonowy cz d a, roztwor 0, IN

5 4 8 2 Wykonanie oznaczania Odwazy¢ okoto 5 g ba-

danej prébki z doktadnoscie do 0,01 g, rozpusci¢ w wodzie
w kolbie pomiarowej pojemnosci 250 cm* i uzupetni¢ ob-

jetos¢ wode do kreski Nastepnie do kolby stozkowej po-

jemnosci 300 cm3 odmierzy¢ pipete 25 cm3 przygotowanego
roztworu, 30 cm3 kwasu azotowego i 25 cm?® wody Catosé
utrzymywaé we wrzeniu przez 10 min, a nastepnie po ochto-
roztworu

dzemu dodaé 1 cm3 nitrobenzenu i pipete 10 cm3

azotanu srebrowego Po doktadnym  wymieszaniu doda¢

2 cm* roztworu atunu zalazowo-amonowego i nadmiar azo-
tanu srebrowego odmiareczkowaé roztworem rodanku amo-
nowego do rézowego zabarwienia

Zawarto$¢ chlorku sodowego (Xq obliczy¢ w procentach

wg wzoru
0,005846 (V,- y2) 250 100 5,846 (V,—V,
6 m 25 m
w ktérym
V, - objetos$¢ $cisle 0 IN roztworu azotanu sre-

browego wzietego do oznaczania, cm3f
V2 - objetos$c scisle 0, IN

. . . 3
nowego zuzytego do miareczkowania cm”,

roztworu rodanku amo-

TO - odwazka badanej préby, g
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O, 0C5846 - masa chlorku sodowego odpowiadajgca 1 cm3

$cisle 0, IN roztworu azotanu srebrowego, ¢
Za wynik nalezy przyje¢ Sredme arytmetyczny wynikéw
co najmniej dwoéch oznaczan nie r6zmecych sie miedzy sobe

wiecej niz 5% wyniku mniejszego

5 5 Zaokraglanie i zapisywanie wynikéw Przy oblicza-

5 6 Ocena wynikdéw badan Siarczyn sodowy pofenolowy
nalezy uznaé¢ za zgodny z wymaganiami normy, jezeli wyniki

badan wg 5 4 se zgodne z wymaganiami wg rozdz 3

5 7 Zaswiadczenie o wynikach badan Dla kazdej partu

siarczynu sodowego pofenolowego wytwdrca jest obowieza-

niu wynikéw stosowaé¢ zasady interpretacji wg PN-70/ ny wystawi¢ i przesta¢ odbiorcy zaswiadczenie stwierdza-
N-02120, metoda Z jece zgodno$¢ produktu z wymaganiami normy
KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1 Instytucja opracowujgca norme - Zaktady Chemiczne

ORGANIKA-ZACHEM w Bydgoszczy

2 Normy i dokumenty zwiezane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne Wytyczne pobierania
i przygotowywania prébek

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i préby

substancji nierozpuszczalnych w wodzie w produktach

Oznaczanie

chemicznych
PN-74/C-60008 Probniki do pobierania prébek produktéw
bezksztattnych
PN-75/M-78216 Palety tadunkowe
czterowejsciowe bez skrzydet drewniane 800x 1200
EUR
PN-70/N-02120 Zasady zaokreglania i zapisywania liczb
PN-76/C-79252 Transportowe jednostki

ptaskie jednoptytowe

opakowaniowe

Znaki i znakowanie Wymagania podstawowe

PN-68/0-79027 Opakowania transportowe Worki papiero-
we Szeregi wymiarowe

PN-76/P-79005 Opakowania transportowe Worki papiero-
we

wagonéw towaro-

10 do

nr 4,

Przepisy o tadowaniu i wytadowywaniu
wych w komunikacji wewnetrznej Zatecznik nr
art 27 ust 4, p 4DKP (Dz T iZ K z 1968 r
poz 10 wraz z p6zZniejszymi zmianami)

Instrukcja o tadowaniu samochodéw ciezarowych i przyczep

Komunikacji z dnia

123z 1963 r )

Zatecznik do zarzedzenia Ministra

7 marca 1963 r (Mon Pol nr 24, poz

3 Symbol wg SWW - 1222-541

4 Autor projektu normy - mgr Wtiodzimierz  Borzych,

mgr inz Ewa Radzinska Zaktady Chemiczne ORGANIKA-

-ZACHEM w Bydgoszczy



