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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest bezwodnik kwasu chro-
mowego przeznaczony do celow galwanotechnicz-
nych. Bezwodnik kwasu chromowego ma:

a) wzor chemiczny CrCh,

b) ciezar czgsteczkowy 99,9942.

Bezwodnik kwasu chromowego jest srodkiem
szkodliwym o wiasnosciach utleniajacych.

2. OZNACZENIE

BEZWODNIK KWASU CHROMOWEGO GALWAN.
BN-76/6068-11

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogolne. Bezwodnik kwasu chro-
mowego do celdw galwanotechnicznych powinien
mie¢ posta¢ ptatkéw, kawatkéw lub grudek wiel-
kosci nie wiekszej niz 15 mm, barwy ciemnoczer-
wonej bez widocznych zanieczyszczen.

3.2. Wymap”ma chemiczne — wg tabl. 1

Tablica 1
Sktadnik Zawarto$c

a) Bezwodnika kwasu chromowego Cr03,

°/o, nie mniej niz 98,0
b) Substancji nierozpuszczalnych w wo-

dzie, %, nie wiecej niz 0,3
c) Siarczanow, w przeliczeniu na SO4"

“lo, nie wiecej niz 0,4
d) Metali stragcanych weglanem sodo-

wym, °/o, nie wiecej niz 01
e) Chlorkéw, w przeliczeniu na Cl

°lo, nie wiecej niz 0,005

Zgtoszona przez

Grupa katalogowa X 12

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Bezwodnik kwasu chromowego
do celow galwanotechnicznych nalezy pakowaé w
spos6b zapewniajacy paroszczelnosé i zachowanie
wymaganej czystosci produktu.

Opakowanie powinno by¢ dostosowane do szyb-
kiego, tatwego i wielokrotnego otwierania.

Opakowanie szklane dopuszcza sie do 5 kg ma-
sy produktu.

Opakowanie transportowe powinno dodatkowo
zapewnia¢ trwato$¢ w czasie transportu.

Na kazdym opakowaniu nalezy umiesci¢ w spo-
séb trwaty napis zawierajgcy co najmniej:

a) nazwe lub znak wytwoércy,

b) oznaczanie wg rozdz. 2,

c) numer partii,

d) mase netto,

e) znak niebezpieczenstwa wg PN-67/0-79252,
p. 2.3.4,

f) napis ostrzegawczy ,,Ostroznie - srodek szko-
dliwy” wykonany czerwonymi literami na biatym
tle,

g) napis ,Chroni¢ przed wilgocig”.

4.2. Przechowywanie. Bezwodnik kwasu chro-
mowego do celéow galwanotechnicznych nalezy
przechowywaé w pomieszczeniach suchych w ta-
ki sposéb, aby uniemozliwi¢ zmieszanie sie produk-
tu z substancjami tatwo utleniajgcymi sie i palny-
mi w razie przypadkowego uszkodzenia opakowa-
nia.

Ilosci do 5 kg mogg by¢ przechowywane w po-
mieszczeniach laboratoryjnych.

4.3. Transport bezwodnika kwasu chromowego
do celéw galwanotechnicznych w ilosci ponad
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10 kg nie nalezy transportowa¢ tym samym pojaz-
dem co materiaty wybuchowe, samozapalne i tat-
wopalne.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan. Badania obejmuja:

a) sprawdzenie postaci, barwy i nieobecnosci

obcych wtracen (3.1),
b) oznaczanie zawartosci
chromowego (3.2a),

c) oznaczanie zawarto$ci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie (3.2b),

bezwodnika kwasu

d) oznaczanie zawarto$ci siarczanéw (3.2c),

e) oznaczanie zawartosci metali strgcanych we-
glanem sodowym (3.2d),

f) oznaczanie zawartosci chlorkow (3.2e).

5.2. Pobieranie probek. Przy pobieraniu prébek
nalezy stosowaé¢ zasady wedtug PN-67/C-04500.
Z kazdej partii podlegajacej odbiorowi nalezy po-
braé w sposéb losowy, w zaleznosci od licznosci
partii, liczbe opakowan wg tabl. 2.

Tablica 2

Liczba opakowan Liczba opakowan, ktére nalezy

w partii pobra¢ do pobrania probek
do 5 wszystkie

6 -T-15 5

IG -r- 25 7

2G H- 63 8

64 H- 160 10

ponad 160 16, jednak nie mniej niz 5%

Z kazdego wylosowanego opakowania jednostko-
wego nalezy pobra¢ 2 prdébki pierwotne probni-
kiem 15 lub 16 wedtug PN-74/C-60008, zagtebiajac
go co najmniej do 3J gtebokosci warstwy liczac
od gory.

Srednig probke laboratoryjng o masie co naj-
mniej 250 g nalezy przygotowaé wedtug PN-67/
C-04500.

Pobrang prébke nalezy szybko sproszkowaé¢ w
mozdzierzu porcelanowym, dobrze wymieszaé i
umiesci¢ w szczelnie zamknietym naczyniu szkla-
nym, z ktorego bedg pobierane probki do poszcze-
golnych oznaczan.

5.3. Opis badan

5.3.1.  Sprawdzenie postaci, barwy i nieobecnos-
ci obcych wtragcen wykonuje sie przed i po roz-
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drobnieniu proébki
wietleniu dziennym.

5.3.2. Oznaczanie zawarto$ci bezwodnika kwasu
chromowego

nieuzbrojonym okiem w o$-

5.3.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Jodek potasowy cz. wolny od jodanéw, roz-
twér 10-procentowy.

b) Kwas solny cz.d.a. (1,18), rozciericzony wodg
w stosunku 1+ 1

c) Skrobia rozpuszczalna cz., roztwdr 1l-procen-
towy. Roztwor przygotowywany nie rzadziej niz
1 raz na 3 dni.

d) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwér 0,1 N.

5.3.2.2. Wykonanie oznaczania. 3 g badanego
bezwodnika kwasu chromowego, odwazonego z do-
ktadnoscig do 0,002 g, rozpusci¢ w wodzie, przelaé
ilosSciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm3
dopetni¢ wodg do kreski i wymiesza¢. 25 cm3tego
roztworu pobrac¢ pipetg i przenies¢ do kolby stoz-
kowej pojemnosci 500 cm3 z doszlifowanym kor-
kiem, doda¢ 200 cm3 wody, 10 cm3 roztworu jod-
ku potasowego i 5 cm3 roztworu kwasu solnego.
Kolbe natychmiast zamkngé korkiem, zawartosé
wymiesza¢ i pozostawi¢ w ciemnym miejscu na
okres 10-5-15 min. Nastepnie wydzielony jod mia-
reczkowaé¢ roztworem tiosiarczanu sodowego do
zmiany barwy na jasnozielong, dodajac w koncu
miareczkowania 2 cm3roztworu skrobi.

5.3.2.3. Obliczanie. Zawarto$¢ bezwodnika kwa-
su chromowego CrCh w procentach (X,) obliczy¢
wg wzoru

__V+0,00333/ 1000 1 100 13,32V
1 ml125
w ktérym:

V — objeto$¢ $cisle 0,1 N roztworu tiosiar-
czanu sodowego zuzytego do miarecz-
kowania, cm3

nij — odwazka badanego bezwodnika kwa-

su chromowego, g,
0,00333 — ilos¢ bezwodnika kwasu chromowego
odpowiadajaca 1 cm3scisle 0,1 N roz-
tworu tiosiarczanu sodowego, g.
5.3.2.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Sred-
nig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoch ré-
wnolegtych oznaczan, réznigcych sie miedzy so-
ba nie wiecej niz 0,2
5.3.3. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych
w wodzie
5.3.3.1.  Wykazanie oznaczania. Do 10 g rozdrob-
nionego badanego bezwodnika kwasu chromowe-
go odwazonego z doktadnoscig do 0,002 g dodac
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okoto 200 cm3wody destylowanej, ogrza¢ do tem-
peratury okoto 30°C i utrzymywac¢ w tej tempera-
turze przez 20 min, mieszajac zawarto$¢ zlewki
precikiem szklanym.

Nie rozpuszczong pozostatos¢ odsaczy¢ przez
szklany tygiel z dnem porowatym o gestosci 4, up-
rzednio wysuszony w temperaturze 105°C do sta-
tej masy. Osad w tyglu przemywac goracg wodg
destylowang do zaniku zabarwienia przesgczu i
wysuszy¢ w temperaturze 105°C do statej masy.
Przed wazeniem ostudzi¢ w eksykatorze.

Przesgcz zebrac iloSciowo do kolby pomiarowej
pojemnos$ci 500 cm3 dopetni¢ wodg do kreski, wy-
miesza¢ i pozostawi¢ do oznaczania zawartosci
siarczandw.

5.3.3.2. Obliczanie. Zawarto$¢ substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie w procentach (X2 obliczy¢
wg wzoru

m21 100
m,

w ktdrym:
m2 — masa osadu w tyglu, g,

mz — odwazka badanego bezwodnika kwasu
chromowego, g.

5.3.3.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $red-
nig arymetyczng wynikdw co najmniej dwoch
réwnolegtych oznaczan réznigcych sie miedzy sobg
nie wiecej niz o 10%.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci siarczan6w wyko-
nuje sie wg PN-70/C-84121 p. 54.3.1 i 5.4.3.2.

5.3.4.1. Obliczanie. Zawartos¢ siarczanéw w
przeliczeniu na SGf w procentach (X? obliczy¢
wg wzoru

m4 «0,4115 «500 « 100 _  m4+205,75
inin 100 m.,
w ktorym:
m — masa osadu w tyglu, g,
m5 — odwazka badanego bezwodnika kwasu

chromowego, g,
0,4115 — wspodtczynnik do przeliczenia BaSCk na
son
5.3.4.2. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ srednig
arytmetyczng wynikow co najmniej dwoch réwno-
legltych oznaczan roznigcych sie miedzy sobg nie
wiecej niz o 0,5%.
5.3.5. Oznaczanie zawartosci metali strgcanych

roztworem weglanu sodowego wykonuje sie wg
PN-70/C-84121 p. 54.4.1 i 54.4.2

5.3.5.1. Obliczanie. Zawartos¢ metali strgcanych
weglanem sodowym w procentach (X4) obliczyé
wg wzoru

ad— m6 e 100
m,
w ktdrym:
m6 — masa osadu w tyglu, g,
m — odwazka badanego bezwodnika kwasu

chromowego, g.

5.3.5.2. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ sred-
nig arytmetrycang wynikdw co najmniej dwadch
réwnolegtych oznaczan roznigcych sie miedzy so-
ba nie wiecej niz o 0,2%.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci chlorkéw

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84), rozciericzony
wodg w stosunku 1+ 2,

b) Azotan srebrowy AsNC>3 cz.d.a, roztwér 0,1 N,

c) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4), rozcienczony wodg
w stosunku 1+ 1,

d) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84),
wodg w stosunku 1+ 2,

e) Nadtlenek wodoru cz.d.a.,
centowy,

f) Roztwdr wzorcowy chlorkéw przygotowany
wedtug PN-68/C-06500 p. 3.2.1.13 i rozciefAczony
wodg w stosunku 14-9. 1 cm3roztworu zawiera
0,1 mg chlorkéw.

rozcienczony

roztwér 10-pro-

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 16 ¢
badanego bezwodnika kwasu chromowego z do-
ktadnoscig do 0,001 g, umiesci¢ w kolbie pomiaro-
wej o pojemnosci 100 cm3 rozpusci¢ w wodzie, do-
petni¢c wodg do kreski i wymieszaé. Odmierzy¢
pipetg 25 cm3tego roztworu do cylindra Nesslera
0 pojemnos$ci 100 cm3i doda¢ 5 cm3kwasu siarko-
wego. Nastepnie dodawac¢ powoli 5cm3 nadtlenku
wodoru, dopetni¢ wodg do 50 cm3i doda¢ 2 cm3
kwasu azotowego oraz 1 cm3 roztworu azotanu
srebrowego. Doktadnie wymieszaé.

Powstate zmetnienie poréwnaé¢ ze zmetnieniem
powstatym w réwnocze$nie sporzgdzonym roztwo-
rze poréwnawczym.

Roztwdr poréwnawczy przygotowuje sie przez
rozpuszczenie 18,6 g siarczanu chromowego w oko-
to 60 cm3wody, dodanie 10 cm3 kwasu siarkowe-
go i 0,5 g statego azotanu srebrowego. Roztwér na-
lezy dobrze wymieszaé, przenies¢ ilosciowo do kol-
by pomiarowej o pojemnosci 100 cm3 dopetni¢ wo-
dg do kreski i ponownie dobrze wymieszaé. Roz-
twor pozostawi¢ na 20 godz w ciemnym miejscu.
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Nastepnie przesgczy¢ przez twardy saczek i do
cylindra Nesslera pobra¢ 50 cm2 przesgczu. Dodaé
2 cm3 kwasu azotowego i 2 cm3 wzorcowego roz-
tworu chlorkdéw.

Azotan srebrowy do prébki badanej i wzorcowy
roztwor chlorkéw do roztworu poréwnawczego na-
lezy dodawac jednocze$nie. Zmetnienie porowny-
wacé po uptywie 15 min od chwili dodania odczyn-
nikdw, patrzac z boku, na ciemnym tle.

5.3.6.3.
mowego nie zawiera wiecej chlorkéw niz dopusz-

czono, jezeli powstate zmetnienie w badanym roz-
tworze jest mniejsze lub réwne zmetnieniu roztwo-
ru poréwnawczego.

5.4. Ocena wynikdéw badan. Badany bezwodnik
kwasu chromowego do celéw galwanotechnicznych
odpowiada wymaganiom normy, jezeli wyniki
wszystkich badan sg zgodne z trescig rozdz. 3.

5.5. Zaswiadczenie o wynikach badan. Producent
obowigzany jest przedstawi¢ zaSwiadczenie 0 wy-

Wynik. Badany bezwodnik kwasu chro-nikach badan stwierdzajace zgodno$¢ produktu z

wymaganiami normy.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme — Instytut Mecha-
niki Precyzyjnej w Warszawie.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-68/6068-11

a) zmieniono wymagania w zakresie opakowania, prze-
chowywania i transportu bezwodnika kwasu chromowe-
go dla celéw galwanotechnicznych,

b) sprecyzowano wymagania — dla uzyskania zgodnos-
ci z normg potrzebna jest zgodno$¢ wynikow wszystkich
badan,

c¢) dodano wymagania dotyczace zaswiadczenia produ-
centa o zgodnos$ci produktu z norma.

3. Normy zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania
i przygotowania probek

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od-
czynnikéw roztworéw pomocniczych oraz roztworéw do
kolorymetrii i nefelometrii

PN-74/C-60008 Prébniki do pobierania probek produk-
tow bezksztattnych

PN-70/C-84121 Bezwodnik chromowy topiony techniczny

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transporto-
wych. Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe
4. Dokumenty zwigzane z norma
Rozporzadzenie Min. Zdrowia i Opieki Spotecznej z
dnia 28.12.1963 r. w sprawie orzeczenia substancji trujg-
cych (Dz. U. 1964 r., nr 2, poz. 8).
Rozporzadzenie Min. Zdrowia i Opieki
dnia 28.12.1963r. w sprawie wykazu trucizn
szkodliwych (Dz. U. 1964 r., nr 2, poz. 9).
Karta informacyjna ,Substancje niebezpieczne” dziat 4,
temat 27, karta tematyczna 1 ,Bezwodnik kwasu chromo-
wego” (Wyd. — Instytut Wydawniczy CRZZ — Warszawa,
czerwiec 1974).
5. Normy zagraniczne
Indie IS 330-1968 Specification for chromium trioxide
NRD TGL 8592 Grundchemikalien. Chrom (VI)-oxid tech-
nisch
Rumunia STAS 4116-64 Anhidrida cromoca technica
ZSRR TOCT 2548-69 Ahthaphr xpomoboh MexaHHHecnnn
6. Autorzy projektu normy — dr inz. Stanistaw Bag-
dach, doc. dr Jan Socha, mgr Irena Zagrodzka — Instytut
Mechaniki Precyzyjnej, Warszawa.
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