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N O R M A B R A N Ż OWA BN-BB 
WYROBY 

Siarczan PRZEMYSŁU 

CHEMICZNEGO uwodniony 

I . WSTĘP 

1.1. P rzedm iot norm y. Przedmiotem no rmy jest siar
czan sodowy uwodniony tech niczny , otrzymywany ja ko 
produkt uboczny w produkcji włó k ien wi zkozowyc h. 
Głównym składnikiem jest związek o wzorze 

Na 2S04 . IOH 20. 
1.2. Za kres stosowa nia przedmiotu normy. Siarcza n 

sodowy uwod niony tec hniczny stosowany jest głównie 
w przemyśle chemicznym i farbiarskim. 

2. PODZIAŁ I OZ NACZENIE 

2.1. G atunki. W zależności od za wartości głównego 
składnika i za n ieczyszczeń rózróżnia się dwa gat un ki 
siarczanu sodowego uwod nionego technicz nego, ozna
czone kolejno cyframi rzymskimi I i I I. 

2.2. Przykład oznacza nia siarczanu sodowego uwod
n ionego tec hnicznego gatunku I: 

SIARCZAN SODO W Y UWODNIONY TECHN ICZNY I 
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3. WYM AGANIA 

3. 1. Wy magania ogólne. Siarczan sodowy uwodnio ny 
techniczny powinien mieć postać drobnych kryszta łów 

o ba rwie białej z lekko żółtym lub szary m odc ien iem, 
mających własności trwałego zbry la nia. 

Zaleca się. aby s iarczan sodowy uwodniony tech
niczny. dostarczany dla przemysłu środków p i o rących. 

mial barwę białą i nie zaw i erał za n ieczyszczeń mecha
Ilicznych. 

3 .2. W ymagania fizykochemiczne - wg tabl. I. 

4. PAKOWANIE, PRZEC HOWYWANIE 
I TRANSPORT 

4.1. Pakowanie. Siarcza n sodowy uwod niony tech
niczny należy pakować w i l ości po 50 kg netto w worki 
po lie ty lenowe wg BN-84/64 14-06, szczeln ie zamykane . 
Po uzgod nieniu pomiędzy dos tawcą, odbiorcą i prze
woźnikiem, dopuszcza się inny rodzaj opakowa nia, któ-

sodowy 
6016-12 

techniczny Zamiast 
BN-67/6016-12 

Grupa katalogowa 1014 

re będzie zapewn iać zachowanie jakośc i produktu w co 
najmniej równie sku teczny sposób o ra z będ zie mieć 

wymiary zgodne z zasadami systemu wymia ro wego 
o pakowaó wg PN-78/0-7902I. Dopuszcza si<; także 

dostawy luze m sia rczanu sodowego technicznego środ 

kami transport u kolejowego lub drogowego . 
Na każdym opakowaniu należy umi eścić trwały napi s 

zawierający co najmniej: 
a ) nazwę lub znak wytwórni , 
b) oznaczen ie wg 2.2, 
c) masę netto , 
d ) numer parti i i da tę p rod ukcji, 
e) liczbę warstw skl adowall ia najwyżt:j S, 
f) liczbę warstw ładowania najwyżej 10. 

Wymiary o raz sposób umieszczenia znaków - wg 
PN-85/ 0 -79252. 

W przypad ku produk tu wysyłanego luzem należy do 
każd ej jednostk i t ranspo rt owej dołączyć dokument 73-

wi e rający dane wg poz. a) ...,.. d). 

Tabl ica ł 

W ynlagania 
Gatunki l 

I II 

al Siarczan sodowy. %(m/m). n i l' 41.5 40.0 
mn iej niż lub ~ia rC7an soduwy 

uwodniony (Na,SO , IOH ,O). 

%(mlm). ni e mniej niż 93,0 90.0 
bl Substancje ni crozpuszcza lnc w 

wodzie, %( ml nl) . 1111: więcej ni ż 0,2 0.5 
e) W ol ne kwasy II pr7eliezeniu na 

H2S0 •. %(m/ m). ni e więcej nil 1.0 1.5 
d) Że l azo (Fe] +). %(ml m). nie więcej 

n iż 0.002 0.(0) 
e) Cynk (Zn ' +). %(mlm). nie wi<;ccj 

! 

niż 0.02 I 
O.()~ 

4 .2. Przechowywanie. Siarczan sodowy uwodniollY 
techniczny na l eży przechowywać, w suchych i czyst yc h 
pom ieszcze niach. L iczba warstw s kł adowa nia workó \\ 
w stosie - najwyżej 5. 

4.3. T ransport. Siarcza n sodowy uwodniony techni cz
ny n ie jest materiał em niebezp ieczn ym i ni c pnd)(,~ : · 

prze pisom RIO/ADR. 

Zgłoszona przez Insty tut Chemii Nieorganicznej 
Ustanowiona p rzez Dyrek tora Instytu tu Chemii Przemysłowej dnia 17 sierpn ia 1988 r. 

jako norma obowiązująca od dn ia 1 stycznia 1990 r. 
(Dz. Norm. i M ia r nr 2/1989. poz. 4). 

WYDAWNICTWA 'JORMALlZACYJNE .. ALFA·· 1989. Druk . Wyd Norm . W· wa . Ark wyd. 0.80 Nak! 2100 + 40 Zam 169/ 89 
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Produkt należy przewozić kryty mi środka mi tra ns
portu zgodnie z obowi ązującymi przepisa mi .') Ładune k 
powin ien być rozłożony równomiernie w sposób za bez
pieczający przed przemieszczeniem opa k owań o ra z 
wzajem nym uszkod ze niem. Liczba warstw ładowania 
worków w stosie - najwyżej 10. 

5. BADANIA 

5.1. Program badań. Rocl7aje i grupy baclall poda no 
w tabl. 2. 

Lp. 

2 

Ta blica 2 

Rodzaj,· b~dań 

2 

Sprawd7enlt' po'taci I bar
wy 

Olllaczanie zawartości 

Grupa nadań 

pdnc niepclne 

4 

+ + 

sia rT7anu sodowl'go + + 

OIJ13C73nic 7awa n ości 

~lIb,tancji nicr07pll'7c7al- + 
nych w wodZIe 

4 Oznaczanie zawa rt ośc i 

wolnych kwasów 

5 

6 

O znaczanie 7aw;Jrt0~L'i 7C-

101 711 

07naC7anie 
cynku 

lilwartości 

+ 

+ 

+ 

+ 

Mct Otb 
wg 

5 

5.4.2 

5.4.3 
lub 

5.4.4 

5.4.5 

5.4.6 

5.4.7 

5.4.8 

Zna k + 07nacza nadanie . które nalóy pr7e prowadz i ć. 

Znak - o/nacza badanie, którego nic pl7c prowadza się. 

Badania nicpełne należy przeprowadzać przy ko ntroli 
jakości każdej part ii produktu. 

Badania pełn e należy przeprowadzać o kresowo co 
najmniej ra 7 w kwartale , a także w przypadku rekla
macji jakośc i dostarczanej part ii produktu o raz w przy
padku wprowadzenia is to tn yc h zmia n w technologi i 
produk cji. 

5.2. Wielkość partii. Pa rti ę p rod uktu stanowi najwy
żej 60 t siarcza nu odowego uwodnionego technicznego 
jednego gatu nku. 

5.3. Pobieranie próbek. Przy pobieran iu próbek na
leży stosować wytyczne ogólne wg PN-67/ C-04500. Z 
k ażdej pa ni i przeznaczonej do odbioru na l eży wybrać 

w sposób losowy w zależności od l iczności partii li czb<; 
opa kowań wg tabl. 3. 

Tablica 3 

Lic7ba ,,)pakowań pa fi ii 
Liczba opak owań. które nalc7y 

w 
wybrać dl' pobie rania próbe k 

do 15 6 
16 25 9 
26 63 12 

64 160 14 
161 250 15 

powyiej 250 16 

II Pat rl Informacje dodalkowt' p. 3. 

Z każdego wylosowanego o pakowa ni a n a l eży pob rać 

dwie próbki pierwo tne, każda o masie co najm niej 
100 g. Próbki należy pobie rać próbnikiem 15 lub 16 
wg PN-74/C-60008 zanurzając go do o kolo 3/4 głębo

k ośc i opakowa ni a. 
Z partii s ia rC7anu sodowego uwodni o nego technicz

nego dos tarczo nego luzem na l eży pobrać co naj mniej 
pięć próbl!k pierwotnych , każda o masie co najm niej 
100 g, z ka żdej jednostki t ra nspo rt owej z różnych miejsc 
i gł ębokości próbnikiem 16 wg PN-74/C-60008 . 
Dopuszcza si<; także po bi eranie próbek pie rwot nych 
podczas załadowywa nia lub rozładowywa ni a jednostek 
transportowyc h. Próbki te nalt:ży pobrać w jednako
wych ods tępach czasu nil: p rzckraczajc}cych połowy 

o kresu zała dunku lub rozł ad unk u całej jed nos tki t rans
portowej. 

U produce nta do puszcza się pobiera nie próbek pie r
wo tn yc h w czasie n a pełniania opa kowa ll jednost ko
wyc h IO~LIi'lc liczbę opakowań wg tabl. 3 i postępując 
dalej w pod a ny uprzednio sposó b. 
Pobrane pró bki pierwotne należy po lączyć w próbkę 
ogó l ną, I. któ rej po do kładnym wymieszan iu należy 

pobrać ś redn i ą próbkę l a bora t o ryj ną o mas ie co naj
mni ej 500 g. 

5.4. Opis badań 
5.4.1. Postanowienia ogólne. Przy wyk onywaniu a na

liz n a l eży s tosować odczy nniki o stopniu c zystości 

cZ.d.a. o ra z wodę destyl owaną lub wodę o równoważnej 
czys t ości. 

5.4.2. Sprawdzenie postaci i barwy wykonać wizualnie 
nie uzbrojonym ok iem. 

5.4.3. Oznaczanie zawartości siarczanu sodowego po 
st rąceniu wodorotlenków i szczawianów metali wielowar
tościowych oraz oddzieleniu osadu t ) należy wykonać wg 
BN-86/60 16-52 p. 5.4 .2, 7 nastę pującymi zmia nami 
i uzupełni e ni a mi: 

a ) d o ozna cza nia należy odważyć 10 g próbki z d o
kładnością do 0,00 I g, 

b) ni e wy k on ywać oznacza nia ch lorków, 
c) przed włożeniem do pieca pa rownicę należy umie

śc i ć w suszarce w temperaturze 250°C na 30 min , 
d) zawa rt ość siarczanu sod owego (X t ) obl i czyć w 

procen tac h wg wzoru 

m i . 250 . 100 

m . 50 
(Xv ' 1,340 + X 4 • 1,449) 

m i ·500 
- (Xn . 1,340 + X 4 • 1.449) ( I) 

m 

w którym: 
m i masa wyprażonego osadu w parownicy pla

tynowej. g, 
m ma sa odważki próbki, g, 
Xv a lk a l iczność oznaczona wg BN-86/601 6-52 

p. 5.4.2.3, %(m/m); jeżel i roztwó r próbki 
ma odczyn kwaś n y wobec ora nżu me tylo
wego X o = O. 

II Metoda 7godna z ISO/O P 5 142 1985. 
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X4 - zawa rtość wolnych kwasów oznaczona wg 
5.4.6, %(mlm): jeże l i roztwór próbki ma 
odczyn a lkaliczny wobec o ranżu metylowe

go X4 = O. 
1,340 współczynnik przeliczeniowy Na 2CO J na 

Na ZS04, 
1.449 wspólczynnik przeliu:enlOwy H 2S04 na 

Na 2S04. 
e) zawartość sia rczanu sodowego Jzie~ i<; c iowodnego 

(X 2 ) należy obliczyć w procen tach wg wzoru 

X 2 = 2.27 . XI (2) 

w któ rym : 

XI zawartość siarC7anu sodowego wg S.4.3d, 
%( ml m). 

2.27 wspólczynnik pueliczeniowy Na 2S04 na 
Na 2S04 . J()H ~O . 

5.4.4. Oznaczanie zawa rtości siarcza nu sodowego me
todą prażen ia 

5.4.4.1. Zasada metod}. Metoda polega na praże n iu 

próbki w temperaturze 700° C do stalcj masy. 
Metody n ie należy stosować do analiz rozjemczych. 
5 .4 .4.2. W ykonanie oznaczania. D o tygla po rce lano

wego wyprażonego w temperalur/e 700°C do s ta łej 

masy odważyć 2 g próbki z dok l adnośc ią do 0 ,001 g. 
. Tygie l um ieścić w suszarce w temperaturze 105°C na 

I h . Następni e tygie l 7 pozo~; t alośc ią przen ieść do su
szarki O temperatul7t' 250°C i pOlostawić na 30 min, 
tygiel przenieść do pieca i pra7.yć do s talej masy w ciągu 
około J h podwyższając stopniowo tem pe ra tu rę do 
700°C. Tygiel z osadcm ostudzić w eksykatorze i zwa
żyć z dokladn ością do 0,0002 g. 

Zawartość ~iarczanu sodowego (Xil obliczyć w pro-
centae ll wg wzoru 

ml·IOO 
- -- - X , 

111 

w kt órym: 
m i - masa wypra:lonego osa du w tygl u, g, 
m - masa odważki próbki, g. 

(3) 

X J - zawarto~ć substancji nicrozpuszcza ln ych w 
wodzie oznaC7ona wg 5.4.5 , %(mlm). 

5 .4 .4.3. W yni k końcowy oznaczania. Za wyn ik końco
wy oznaczan ia nait'ży pr7yjąć średnią arytmetyczną wy
ników co najmniej dwóch równoległych oznacza ń. mię

dzy którymi różnica nic przekraCL<l 0.5% wyniku niż

szego. 
5.~.4.4. Zawartość sia rcza nu sodowego dziesięciowod

nego (X 2) należy obliczyć w procentach wg wzoru (2) , 

w którym XI jest lo zawartość sIarczanu sodowego 
071laC701la wg 5.4.4.2. % (mlm) . 

5.4.5. Oznaczanie zawartości substancj i nierozpu
szczalnych w wodzie (X j ) Ila leży wyk o nać wg BN -861 
60 16-52 p. 5.4.4. z Ila~t<;,puj <!cymi zmianami: 

a) do oznaczania należy odważyć 20 g próbki z do
kładnością do 0.0 ł g. 

b) pl7e~ąCi' i wody -; pr-;emyc ia odrzuc ić. 

5,-ł.6. Oznaczanie za wa r tości wolnych kwasów (X 4) 

w przeliczeniu na kwas siarkowy należy wykonać wg 
BN-S6/ 6016-52 p. 5.4.5. 

5.4,7, Oznaczanie zawartości żelaza na leży wykonać 

metodą t"o tokoloryme tryczną z zas tosowaniem 2,2-dwu
pirydyl u wg PN-8 1/C-04521/02, z następującymi zm ia

nam i i zaleceniam i dodatkowy mi: 
a) w celu przygotowania skali wzorców odmierzyć 

do ko lb pomiarowych pojemnośc i 100 mi kolejno: 0 ,0: 
1,0 ; 2,0; 4,0; 6,0 m i roztwo ru wzorcowego roboczego I 
że l aza wg PN-8 1/ C-0452 1/ 02 p. 4g) , co odpowiada: 
0 ,0; 0 ,0 I ; 0,02: 0,04; 0,06 mg Fe, 

b) red ukcję związków że l aza należy przeprowadzić 

roztwore m chloro wodorku h ydroksyloaminy , 
c) przy sporządzaniu skali wzorców i oznaczaniu 

że l aza w próbce a nalitycz nej ni e dodawać kwasu cytry
nowego, 

d) absorbancję roztwo rów mie rzyć przy dlugości fali 
522 nm w kuwe tac h o grubości warstwy absorpcyjnej 

I cm wzg l ędem roztworu skali wzorców nie zawierają
cego roztworu wzorcowego roboczego żelaza , 

e) próbkę ana lit yczną do oznaczania zawart ości że

laza przygotować w na _ tępujący sposób: odważyć 10 g 
pró bk i z d o kładn ością do 0 ,0 I g, odważkę przenieść do 
zlewk i pojemności 400 mi dodać 100 mi wod y i 15 mi 
kwasu so lnego ( 1.1 9), przykryć szk ieł kiem zegarkowym 
i ogrzać do wrze ni a utrzy mując w tym stanie 15 mi n. 
Po ochłodzeniu roztwór przenieść ilościowo do ko lby 

pomiarowej pojemnośc i 250 m i, dopełnić wodą do kre~
ki i wymieszać . J eżel i otrzymany roztwór byłby mętny , 

nal eży go przesączyć przez sączek z bibuły o średniej 
gęstości. Pobrać 25.0 mi roztworu do kolby pomia ro
wej pojemnośc i 100 mI. dodać 10 mi roztwo ru kwa 'w 
solnego i rozc ieńczyć wodą do objętości 50 mi , 

n zawartość że l aza w przel iczeniu 11<1 Fe)+ (X, ) obli

czyć w procentach wg w70ru 

Xs = 

w którym: 

(mi - tri " ) ·250 . 100 

tri . 25 . 1000 
(4) 

fil 

mi zawartość żelaza w próbce analitycznej ot!c /\
tana z krzywej wzorcowej, mg . 

m ] zawartość żelaza w próbie kont rolnej odcz) ta 
na z krzywej wzorcowej, mg. 

m masa odważk i próbki. g, 
g) za wynik kOllCOWy oznaczania mdciy przyj,)ć 

średnią arytmetyczną wyników co najmniej dwóch IÓ\v

no leglych oznaczaó, między którymi rÓl.nica nI c pue
kracza 10% wyn iku niższego. 

5.4.8. Oznaczanie zawartości cynku 
5.4 ,8.1. Zasada metody polega na komplcbometl\u

nym miarcezkowan iu roztworu próbki roztworcm \\C1-

sen ia nu dwusodowego wobec czerni er iochromowcj T 
jako wskaźn ika. 

5.4.8.2 . Odczynniki i roztwory 
a) Wodorotlenek sodowy, roztwór u c(NaOI-I) ok(lł() 

O, I mol/l. 

b) Cynk, roztwó r wzorcowy o c(ZnCI 2) = 0.01 00 

mol/l przygotowany w następujący sposób: 0.6537 g 
cy nku meta licznego o zawartości glównego składn i k;! 

nic mniej niż 99 ,9%(mlm), uprzednio przem ytego al ~: ()

holem e tylowy m lub eterem i wysuszonego, umic~cić 

w zlewce pojemności 250 mi. docl::ć 10 mi ro-;IWPrLl 
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kwasu so lnego ( I + I) i pr7 y kryć szk iełkiem zegarko
wym. Cynk r07puścić ogrzewając n:.J l aźni wodnej. od
parować 7awa rt ość zlewki do obj<;tości 3 -7- 4 mI. Po
zos tał ość rozpuśc i ć w wodzie. pr7enieść ilościowo clo 
kolby pojemności I I. dopeł ni ć wnd'l do kreski i wy
mies7ać . 

cl Roztwór buJ"o rowy o pH 9,5 -:-- 10.0 przygotowa
n y w n as t ępujący sposób: 70 g chl orku amonowego roz
puścić \\' 100 mi wody. Do ot rzymanego roztworu do
dać 570 mi roztworu a mon iak u 25%(mlm). rozcieńczyć 
\0\ od'j do obję t o: ci I I i wymieszać. 

dl Wersenian dwusodowy NaiEDTAl . 2H 20, ro7-
twór o c[ <I1(EDTA1] = 0.01 mol / l przygotowany w 

. następujący sposób: 3.725 g oduynnika umicścić w 
ziL'wce. roi'puścić w wod7ie 1c k ko o!!rzewając. ost udz i ć , 

pr7enieść ilościowo do kolby pomiarowej pojemnośc i 

I I. dopelnić wodą do kres ki i wymi eszać. 

M ianowa nic rozt woru wersenianu dwusodowego 
przeprowadz ić w następujący sposób: od mi e rzyć 20 ,0 m i 
r071woru wzorcowego cynku. dodać 30 mi wody i zo
bojętnić rOi'twofem wodoro tl enku sodo wego wobec pa
pterka wskaźnikowego uniwersa lnego. Na. tępni e dodać 
10 mi roztwo ru buforowego. szczyptę czerni e ri oehro
mowej T (wskaźnika) i miareczkować roztwo rem wer
sen ianu dwusod o wego do zm iany 7abarwienia czer
wonoJ"ioiL'towego na niebiesk ie. Należy wykonać trzy 
równo legle oZllaczan ia w tyc h . amyc h warunkach. 

Współczynni k molarności roztworu we rse nianu dwu
sod owego (K) o bliczyć wg wzo ru 

K 
20 

V 
(5) 

w którym V - objętość r07 tworu wcrsen ianu dwuso
dowego 7użytego do mia reczkowania. mI. 

Za wynik kot1cowy mianowa nia nale7.y przyj<}ć śred
nią ary tmet)'c7l1ą wyników. dla k tó ryc h różnica międ7y 
wynikami skrajnymi ni e przekracza 1% wyniku piż

szego. 
e) Czertl criochro l11 owa T . wskaźn ik przygotowany 

wg PN-81/C-0650 1 p. 2.6.9. 
n Bł ęki t bromotymolowy . roztwó r O .ł %(m/m) przy

gotowany wg PN -Rł /C-06501 p. 2.2.3 . 

5.4.8.3 . W ykonanie oznacza nia . Odważyć lOg próbki 
z dokładnością d o 0.0 I g, odważkę rozpuśc i ć w 50 mi 
wody w ko lbie stożkowej pojemnośc i 300 m I. Roztwór 
zobojętni ć roztwore m wodorotlenku sodowego wobec 
papierk a wskaźn i kowego uniwersa lnego. Nastę pni e do
d ać 10 m i roztworu buforowego. szczyptę czerni erio
chro mowej T (wskaźn ik a) i miarecz k ować mia nowa
nym roztwo rem werse nianu dwusodowego do zmiany 
zabarwie ni a z cze rwo norio le to wego na n ie bieskie . Zale
ca s i ę przed miareczkowan iem I k rop l ę błękitu b romo
ty mo lowego. co zwiększa ostrość zmiany zabarwienia. 
Zawartość cynku (X6) ob li czyć w procentach wg 

wzo ru 

Xó = 
V . K . 0 ,0006538 100 V . K . 0,06538 

(6) 
m m 

w którym : 
V - obję t ość ro7two ru wersenian u dWllso

dowego zuży t ego do miareczkowania, 
mI. 

K - współczynnik 111 0 l arności roztworu 
wersenian u dwusodowego , 

m masa odważki próbk i. g. 
0 .0006538 - il ość cynku równoważna I mi roztwo

ru wersen ianll dwusodowego o e[ a2 
(ED T A)] = 0,0100 mol/ l,g. 

5 .4.8.4. W ynik końcowy oznaczania. Za wynik końco
wy oznacza nia n a l eży przyjąć średnią arytme t yczną wy
ników co najmniej dwóch równoległych oznaczań, mię
dzy którymi różnica nie przekracza 5% wyniku niż

szego. 
5.5. Interp retacja wyników badań . W yniki końcowe 

oznaczall porównać z wartościami liczbowymi wyma
ga ń s t osując metodę Z wg P -70/ N-0 2120. 

5.6. Ocena wyników badań . Pa rt ię siarczanu sodowe
go uwodnio nego tec hnicznego należy uznać za zgodną 
z wymaga niam i norm y, jeże l i wyniki bada ń pró bki po
branej wg 5.3 od pow i adają wymaganio m poda nym w 
rozdz. 3. 

5.7. Zaświadczenie o wynikach badań. Wytwórca jest 
obowiązany przesI ać odbi o rc y zaśw i adc7en i e stwierdza
jące zgodność prod uktu z wyma ga nia mi no rmy. 
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