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1 WSTĘP

1 1 Przedmiot normy Przedmiotem normy jest  s ia rczyn  

sodowy pofenolowy otrzymywany jako produkt uboczny 

przy  produkcji fenolu syntetycznego Głównym składnikiem 

jes t  związek o wzorze Na2 SC>3

1 2 Z akres  stosowania przedmiotu normy Siarczyn  

sodowy pofenolowy stosuje  s ię  w przemyśle celulozowo- 

-papierniczym

2 PODZIAŁ I OZNACZENIE

2 1 Ocżniany Rozróżnia  się trzy  odmiany s iarczynu 

sodowego pofenolowego S  MR i MZ

2 2 Gatunki W zależności od zawartości głównego 

składnika rozróżn ia  się dwa gatunki s iarczynu sodowego 

pofenolowego odmiany S  oznaczone cyframi rzymskimi I i II

2 3 Przykład  oznaczenia siarczynu sodowego pofenolo­

wego suszonego, gatunku I

SIARCZYN SODOWY POFENOLOWY SI B N -77 /6016-2 1 

3 WYMAGANIA

Wymagania chemiczne i fizyczne -  wg tabl 1

Tablica 1

Wymagania

Ocżn lany

S

MR MZGatunki

1 II

a) Wyględ zewnętrzny proszek barwy proszek barwy drobne kryształy  lub bryły barwy
od popielatej od popielatej od popielatej do ciemnobręzowej'
do beżowej do bręzowej

b) S iarczynu sodowego % nie mniej m i 90 0 8 6 , 0 80, 0

c) S ia rczanu  sodowego, %, nie więcej niż 8 , 0 1 0 , 0 1 0 , 0

d) Fenolu nie więcej niż 0 1 0 , 2 0 75

e) Ż e laza  (F e O ) ,  %, nie więcej m i 0, 3 0, 3 0 5

f) Wody %, nie więcej niż / 0, 5 1 ,0 nie normalizuje się

g) Substancji n ierozpuszczalnych w wodzie,
% nie więcej niż ' 1 ,0 1 , 0 nie normalizuje się

h) Chlorku sodowego, %, nie więcej niż 2 5 2 ,5 0,5 2 , 2

t) Oznaczanie wykonuje się na żędanie odbiorcy

Z g ło s z o n a  p rz e z  Z |e d n o c z e n ie  P rz e m y s łu  O rg a n ic z n e g o  O R G A N IK A  

U s ta n o w io n a  p rz e z  D y re k to ra  Z je d n o c z e n ia  P rz e m y s łu  O rg a n ic z n e g o  O R G A N IK A  d n ia  1 w rz e ś n ia  1 9 7 7  r  

|a k o  n o rm a  o b o w iq z u |q c a  w  z a k re s ie  p ro d u k c ji i o b ro łu  o d  d n ia  1 p a ź d z ie rn ik a  1 9 7 8  r  

(D z  N o rm  i  M ia r  n r  2 6 /1 9 7 7  p o z  8 5 )  i (D z  N o rm  i M ia r  n r  3 /1 9 7 8  p o z  1 7 )
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4 PAKOWANIE. PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4 1 Pakowanie S ia rczyn  sodowy pofenolowy odmiany 

S  I należy pakować po 50 kg do worków papierowych OK 

lub OKF 3 + 1AS wg P N -76/P-79005  o wymiarach wg 

PN-68/O-79027 zamykanych przez  zszycie Dopuszcza 

się pakowanie s ia rczynu  sodowego pofenolowego do specjal­

nych pojemników kontenerowych S ia rczyn  sodowy pofeno­

lowy odmiany S II MR i MZ nie jest pakowany

Znakowanie opakowań należy wykonać wg PN-7^0-79252 

umieszczając na każdym opakowaniu napis zawierający  co 

najmniej

a) nazwę lub znak wytwórni,

b) oznaczenie wg 2 2

c) masę brutto i netto

d) numer opakowania

4 2 Formowanie jednostek ładunkowych W przypadku 

stosowania paletyzacji jednostki ładunkowe należy formo­

wać na paletach o wymiarach 800 x 1200 mm wg P N -75 /  

M-78216 Ładunek na palecie  powinien być zabezpieczony 

przed przesuwaniem się i deformację

4 3 Przechowywanie S ia rczy n  sodowy pofenolowy od­

miany S  należy przechowywać w pomieszczeniach krytych i 

suchych Dopuszcza się  p ię trzen ie  opakowań do 10 warstw 

S ia rczyn  sodowy pofenolowy odm lany MR i MZ może być 

składowany w hałdach na wolnym powietrzu

S ia rczyn  sodowy pofenolowy transportowany i przecho­

wywany luzem powinien być zużywany na bieżęco

4 4 T ranspor t  S ia rczy n  sodowy pofenolowy odmiany S 

należy przewozie krytymi środkami transportowymi S i a r ­

czyn sodowy pofenolowy odmiany S I w opakowaniach wg 

4 1 należy ładować na ś rodek  transportowy zgodnie z 

aktualnymi Przepisami o ładowaniu i wyładowywaniu wago­

nów towarowych i samochodów ciężarowych w komunikacji 

wewnętrznej Opakowania należy układać śc iś le  obok s i e ­

bie na całej powierzchni ś rodka  transpor tu  Dopuszcza się 

pię-trzenie opakowań do pełnego wykorzystania środka 

transportowego Opakowania należy zabezpieczyć przed 

przemieszczaniem się w czasie  transpor tu  Wystajęce we­

wnątrz ś ro d k a  transportu  części konstrukcyjne powinny 

byc usunięte lub zabezpieczone tak aby nie uszkodziły 

opakowań w czas ie  t ransportu

S ia rczy n  sodowy pofenolowy odmiany S  II t ransportu je  

się zbiornikami do przewozu materiałów sproszkowanych

Siarczyn  sodowy pofenolowy odmiany MR i MZ t ran sp o r ­

tuje się luzem, wagonami kolejowymi otwartymi

Znakowanie wagonów powinno być zgodne z 4 la)  -  c) 

Informacje te powinny być umieszczone na tabliczce trwale 

przymocowanej do wagonu pod siatkę

5 BADANIA

5 1 Rodzaje badan -  wg tabl 2

Tab lica 2

Z akres  badan Opis
Rodzaje badan

pełne
niepeł­
ne

badan
wg

a) Sprawdzanie wyględu 
zewnętrzne go + + 5 4 1

b) Oznaczanie zawartości 
s ia rczynu sodowego + + 5 4 2

c) Oznaczanie zawartości  
s ia rczanu sodowego + + 5 4 3

d) Oznaczanie zawartości 
fenolu + + 5 4 4

e) Oznaczanie zawartości 
że laza + 5 4 5

f) Oznaczanie zawartości 
wody + 5 4 6

g) Oznaczanie zawartości 
substancji n ierozpusz ­
czalnych w wodzie + 5 4 7

h) Oznaczanie zawartości 
chlorku sodowego + 5 4 8

+ oznacza obowięzek wykonania badania

Badania pełne należy wykonywać okresowo raz  na kwar­

tał w celu kontroli , przy każdej zmianie surowców i te ­

chnologu o raz  na życzenie odbiorcy

Badania niepełne należy wykonywać dla każdej par tu  

s iarczynu sodowego pofenolowego

5 2 Wielkość par tu  P a r t ię  stanowi zawartość jednego 

wagonu kontenera lub najwyżej 2 0  ton produktu jednej od­

miany i jednego gatunku W par tu  dopuszcza się produkt o 

różnej barwie

5 3 Pobieranie  próbek i przygotowywanie średniej prób­

ki laboratoryjnej należy wykonać wg wytycznych P N -67/  

C-04500 Z przedstawionej do badan par tu  s iarczynu so ­

dowego pofenolowego w workach należy wylosować opako­

wania w liczbie podanej w tabl 3 

Tabl i ca 3

Liczba opakowań w par tu
Liczba opakowań 

wy losowanych

do 15 6

16 t" 25 9

26 -  63 12

64 -  160 14

161 -  250 15

powyżej 250 16

Z każdego wylosowanego opakowania należy pobrać dwie 

próbki pierwotne, każdę o masie co najmniej 100 g W przy­

padku siarczynu sodowego przesyłanego wagonami lub kon­

tenerami I iczba próbek pierwotnych nie powinna być 

mniejsza niż dziesięć Próbki należy pobierać z rożnych 

miejsc, a odległości mlędzy mlejscami pobierania próbek 

powinny wynosić około 0, 5 m
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Próbki pierwotne należy pobierać próbnikiem 15 wg 

PN-74/C-60008 Pobrane  próbki pierwotne należy połączyć 

ze soby tworząc w ten sposob próbkę ogólny z której po 

dokładnym wymieszaniu pobrać średniy próbkę laboratoryj­

ny nie mniejszy niż 250 g Sredmy próbkę laboratoryjny 

podzielić na dwie części Jedny część przeznaczyć do wy­

konania badan a drugy przechowywać w szczelnych s ło i ­

kach przez  2 miesiyce od daty wysłania par tu  z zakładu 

produkcyj nego

5 4 Opis badan

5 4 1 Sprawdzanie wyglądu zewnętrznego wykonać wi­

zualnie

5 4 2 Oznaczanie zawartości  s iarczynu sodowego

5 4 2 1 Odczynniki i roztwory

a) Jod cz d a , roztwor 0, 1N

b) Kwas siarkowy cz d a roztwór 0, 5-procentowy

c) Skrobia ,  roztwór 1-procentowy

d) T ios ia rczan  sodowy cz d a roztwór 0, 1N

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

próbki odvażyć w naczynku wagowym z dokładnościy do 

0 0002 g Do kolby stożkowej pojemności 300 cm3 wpro­

wadzić za pomocy biurety 50 cm'* roztworu jodu dodać 

25 cm* kwasu siarkowego i wsypać odważony próbkę s i a r ­

czynu sodowego Naczynie wagowe spłukać mewieIky

ilosciy wody do kolby z jodem

Zawartość kolby wymieszać do rozpuszczenia  się s i a r ­

czynu sodowego Nadmiar jodu odm i areczkowac roztworem 

t iosiarczanu sodowego wobec skrobii do zaniku niebieskie­

go zabarwieni a

Z aw artość  sia rczynu  sodowego ) obliczyć w procen­

tach wg wzoru

0 , 0063025 ( V - V )  100
x = -------------i-------^ ------  (l)

1 m

w którym
3

V -  objętość śc i ś le  0, IN roztworu jodu, cm ,

\ -  objętość śc iś le  0, IN roztworu t iosiarczanu
1 3

sodowego zużytego do miareczkowania, cm , 

rn -  odwaźka badanego siarczynu sodowego po- 

fenolowego g,

0 0063025 -  masa sia rczynu  sodowego odpowiadajyca 
3

1 cm śc iś le  0, 1N roztworu jodu, g

Za wynik należy przyjęć średniy  arytmetyczny wyników 

co najmniej dwóch oznaczan me rożmycych się między soby 

więcej niż 0 5%

5 4 3 Oznaczanie zawartości sia rczanu sodowego 

5 4 3 1 Odczynniki i roztwory

a) Chlorek barowy cz d a roztwór 10-procentowy

b) Kwas solny cz d a ( 1, 19)

c) Oranż metylowy, roztwor 0, 1-procentowy

5 4 3 2 Wykonanie oznaczania Około 3 g badanego

siarczynu sodowego odważyć z dokładnościy do 0 , 0 0 0 2  g
3 3do zlewki pojemności 260 cm Dodać 100 cm wody i

3
20 cm kwasu solnego Roztwór odparować do sucha Pod­

czas gotowania sprawdzać odczyn roztworu dodajyc kilka 

kropel roztworu oranźu metylowego W przypadku gdyby 

oranż metylowy me zabarwiał roztworu na czerwono należy

dodać 2 cm3 kwasu solnego Do pozostałości po odparowa-
3 3mu dodać 100 cm wody zagotować i wkrophć 2 0  cm ro z ­

tworu chlorku barowego Roztwór z wytryconym osadem
o

utrzymywać w temperaturze około 90 C przez 2 godz a 

następnie przesyczyć przez  twardy sęczek ilościowy Osad 

na sęczku przemywać gorycy wody do zaniku reakcji na jon 

chlorkowy Sęczek z osadem umieścić w wyprażonym i 

zważonym tyglu porcelanowym, spalić , a następnie wypra­

żyć przez 2 godz w temperaturze 800°C Po ochłodzeniu w 

eksykatorze tygiel zważyć

Zawartość s ia rczanu sodowego (AT2) obliczyć w procen­

tach wg wzoru

m,  0,608 100
X Z— ---- ----------------------

m

w którym

m  ̂ -  masa wyprażonego osadu, g,

rn -  odważka badanego sia rczynu sodowego, g,

0 608 -  przelicznik masy BaSO^ na masę Na^SO^

Za wynik należy przyjęć średniy arytmetyczny wyników 

co najmniej dwóch oznaczan me różmycych się między soby 

więcej niż 0, 5%

5 4 4 Oznaczanie zawartości fenolu 

5 4 4 1 Odczynniki i roztwory

a) Bromek potasowy -  bromian potasowy cz d a (KBr + 

+ KBrO^),  roztwor 0, 1N

b) Jodek potasowy cz

c) Kwas solny cz ( 1 19)

d) Skrobia roztwór 1-procentowy

e) T los iarczan  sodowy cz d a , roztwór 0 IN

f) Woda utleniona cz roztwor 5-procentowy

g) Wodorotlenek sodowy cz roztwor 8 -procentowy

5 4 4 2 Wykonanie oznaczania Około 5 g s iarczynu so ­

dowego pofenolowego odważyć z dokładnościy do 0 ,0 1  g 

Próbkę p rzen ieść  ilościowo do kolby stożkowej pojemności 

500 cm3 z doszlifowanym korkiem i dodać 50 cm3 wody
3 o

2 0  cm roztworu wodorotlenku sodowego i 120  cm wody

utlenionej Zawartość kolby ogrzać do wrzenia i gotować

przez  15 min Po schłodzeniu całej  zawartości dodać 
3

30 cm roztworu bromku-bromianu potasowego, zakwasić 
3

20  cm kwasu solnego zamknyć kolbę i odstawić w ciemne 

miejsce na 15 min Następnie dodać 3 g jodku potasowego 

zamknyć kolbę i ponownie wstawić w ciemne miejsce i po 

3 min miareczkować roztworem t iosiarczanu sodowego Pod
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koniec miareczkowania dodać roztworu skrobi Należy wy­

konać równolegle ślepę próbę którę wykonuje się w tych 

samych warunkach

Z aw artość  fenolu (X3 ) obliczyć w procentach wg wzoru 

0,001568 ( V  —  V, )  100
A g ------------------------------------------------- (3)

m

w którym

V -  objętość śc i ś le  0 1N roztworu t iosiarczanu 

sodowego zużytego do miareczkowania ślepej 

próby, cm**,

Vj -  objętość śc i ś le  0 1N roztworu t iosiarczanu 

sodowego zużytego do miareczkowania bada­

nej próby, cm**

m -  odważka badanego s ia rczynu  sodowego, g,

0 001568 -  masa fenolu odpowiadajęca 1 cm** śc i ś l e  0, 1N 

roztworu t iosiarczanu sodowego g 

Za wynik należy przyjęć ś redn ię  arytmetycznę wyników 

co najmniej dwóch oznaczać nie różnięcych się między sobę 

więcej niż 0 , 0 2 %

5 4 5 Oznaczanie zawartości  że laza  w przeliczeniu na 

tlenek żelazawy

5 4 5 1 Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz d a ( 1 42)

b) Kwas sa licylowy cz d a , roztwór w etanolu, 2 -p ro -  

centowy

c) Kwas solny cz d a ( 1, 19)

d) Octan sodowy cz d a roztwór 25-procentowy

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

5 4 5 2 Wykonanie oznaczania Do zlewki pojemności 
3

250 cm odważyć około 5 g badanego sia rczynu sodowego z
3 3

dokładnościę do 0,02 g, dodać 70 cm wody, 10 cm kwasu
3

solnego i gotować do usunięcia  SO^ Następnie dodać 1 cm 

kwasu azotowego i gotować przez  1 min Po ostygnięciu 

roztwór doprowadzić octanem sodowym do pH 2 * 3  i ro z ­

cieńczyć wodę do objętości 100  cm'*, dodać 2 cm kwasu 

salicylowego i miareczkować roztworem wersenianu dwu- 

sodowego do zaniku fioletowego zabarwienia

Z aw artość  że laza  w przeliczeniu na FeO ( X 4) obliczyć 

w procentach wg wzoru

0,003593
x , = ----------- 100

(4)

w którym

V -  objętość ś c i ś l e  0 , 05M roztworu wersenianu

dwusodowego zużytego do miareczkowania, 
3cm ,

m  -  odważka badanego sia rczynu  sodowego, g,
3

0, 003593 -  masa FeO odpowi adajęca 1 cm śc i ś l e  0, 05M 

roztworu wersenianu dwusodowego, g

Za wynik należy przyjęć ś rednię  arytmetycznę wyników 

co najmniej dwóch oznączan nie różnięcych się między 

sobę więcej niż 0 03%

5 4 6 Oznaczanie zawartości wody Odważyć z dokład­

nościę do 0,0002 g około 5 g badanego siarczynu sodowego 

w naczynku wagowym uprzednio wysuszonym do stałe j masy 

Próbkę suszyć w temperaturze 105°C przez 3 godz a na­

stępnie ostudzić w eksykatorze i ponownie zważyć

Zawartość wody (X5) obliczyć w procentach wg wzoru

* 5

~  m 1 

m
100 (5)

w którym

vn -  masa s iarczynu sodowego przed suszeniem, g,

TUj- masa s iarczynu sodowego po suszeniu, g 

Za wynik należy przyjęć ś rednię  arytmetycznę wyników 

co najmniej dwóch oznaczać nie różnięcych się między sobę 

więcej niż 0, 05%

5 4 7 Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w wo­

dzie wykonać wg P N -5 4 /C -0 4 5 17 Do filtracji  dopuszcza 

się również sęczki twarde

5 4 8 Oznaczanie zawartości  chlorku sodowego

5 4 8 1 Odczynniki i roztwory

a) Ałun żelazowo-amonowy cz , roztwór nasycony

b) Azotan srebrow y cz d a , roztwór 0 IN

c) Kwas azotowy cz , roztwór 1 4

d) Nitrobenzen cz

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

5 4 8 2 Wykonanie oznaczania Odważyć około 5 g ba­

danej próbki z dokładnościę do 0 ,0 1  g, rozpuścić w wodzie 

w kolbie pomiarowej pojemności 250 cm* i uzupełnić ob­

ję tość wodę do kreski Następnie do kolby stożkowej po- 
3 3jemności 300 cm odmierzyć pipetę 25 cm przygotowanego 
3 3

roztworu, 30 cm kwasu azotowego i 25 cm wody Całość

utrzymywać we wrzeniu p rzez  10 min, a następnie po ochło-
3 3dżemu dodać 1 cm nitrobenzenu i pipetę 10 cm roztworu

azotanu srebrowego Po dokładnym wymieszaniu dodać 

2 cm* roztworu ałunu żalazowo-amonowego i nadmiar azo­

tanu srebrowego odm i areczkować roztworem rodanku amo­

nowego do różowego zabarwienia

Zawartość chlorku sodowego ( X . )  obliczyć w procentachO
wg wzoru

0,005846 ( V , -  y2)  250 100 5,846 ( V, — V,

6 m  25 m

w którym

V, -  objętość śc i ś le  0 IN roztworu azotanu s r e -
3

browego wziętego do oznaczania, cm f

V2 -  objętość ś c i ś le  0, IN roztworu rodanku amo-
3

nowego zużytego do miareczkowania cm ,

TO -  odważka badanej próby, g
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3
O, 0C5846 -  masa chlorku sodowego odpowiadająca 1 cm 

ś c i ś l e  0, IN roztworu azotanu srebrowego, g

Za wynik należy przyjęć ś redm ę arytmetyczny wyników 

co najmniej dwóch oznaczań nie różmęcych się między sobę 

więcej niż 5% wyniku mniejszego

5 5 Zaokrąglanie i zapisywanie wyników P rzy  oblicza­

niu wyników stosować zasady in terpre tac j  i wg P N -7 0 /  

N-02120, metoda Z

5 6 Ocena wyników badan Siarczyn  sodowy pofenolowy 

należy uznać za zgodny z wymaganiami normy, jeżeli wyniki 

badań wg 5 4 sę zgodne z wymaganiami wg rozdz 3

5 7 Zaświadczenie o wynikach badan Dla każdej par tu  

s iarczynu sodowego pofenolowego wytwórca jest  obowięza- 

ny wystawić i p rzes łać  odbiorcy zaświadczenie s tw ierdza-  

jęce zgodność produktu z wymaganiami normy

K O N I E C

1 Instytucja opracowująca normę -  Zakłady Chemiczne

ORGANIKA-ZACHEM w Bydgoszczy

2 Normy i dokumenty zwięzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne Wytyczne pobierania 

i przygotowywania próbek

P N -5 4 /C -0 4 5 17 Chemiczne badania i próby Oznaczanie 

substancji n ierozpuszczalnych w wodzie w produktach 

chemicznych

PN-74/C-60008 Próbniki do pobierania próbek produktów 

bezkształtnych

PN-75/M -78216 Palety  ładunkowe płaskie jednopłytowe 

czterowejściowe bez skrzydeł drewniane 800x 1200  

EUR

PN-70/N -02120 Zasady zaokręglania i zapisywania liczb

PN-76/C-79252 Transportowe jednostki opakowaniowe 

Znaki i znakowanie Wymagania podstawowe

Opakowania transportowe Worki papiero­

we Szeregi  wymiarowe

P N -76/P-79005  Opakowania transportowe Worki papiero ­

we

P rz ep isy  o ładowaniu i wyładowywaniu wagonów towaro­

wych w komunikacji wewnętrznej Załęcznik nr 10 do 

ar t  27 ust 4, p 4 DKP ( Dz T i Z K z 1968 r  nr 4, 

poz 10 wraz z późniejszymi zmianami)

Instrukcja o ładowaniu samochodów ciężarowych i przyczep 

Załęcznik do zarzędzenia  Ministra Komunikacji z dnia 

7 m arca 1963 r  (Mon Pol nr 24, poz 123 z 1963 r )

3 Symbol wg SWW -  1222-541

4 Autor projektu normy -  mgr Włodzimierz Borzych, 

mgr inż Ewa Radzinska Zakłady Chemiczne ORGANIKA- 

-ZACHEM w Bydgoszczy

INFORMACJE DODATKOWE

PN-68/O-79027


