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1. WSTĘP

Przedm iotem  norm y jest bezwodnik kwasu chro
mowego przeznaczony do celów galw anotechnicz- 
nych. Bezwodnik kwasu chromowego ma:

a) wzór chem iczny CrCb,
b) ciężar cząsteczkowy 99,9942.
Bezwodnik kwasu chromowego jest środkiem  

szkodliw ym  o własnościach utleniających.

2. OZNACZENIE

BEZW ODNIK KWASU CHROMOWEGO GALWAN.
BN-76/6068-11

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogólne. Bezwodnik kwasu chro 
mowego do celów galw anotechnicznych powinien 
mieć postać płatków , kaw ałków  lub grudek w iel
kości nie większej niż 15 mm, barw y ciem noczer
wonej bez widocznych zanieczyszczeń.

3.2. W ymap^ma chemiczne — wg tabl. 1.

Tablica 1

Składnik Zaw artość

a) Bezw odnika kw asu chromowego C r0 3, 
°/o, nie m niej niż 98,0

b) S ubstancji nierozpuszczalnych w  w o
dzie, %, nie więcej niż 0,3

c) Siarczanów, w przeliczeniu na S O 4" 
“/o, nie w ięcej niż 0,4

d) M etali strącanych  w ęglanem  sodo
wym , °/o, nie w ięcej niż 0,1

e) Chlorków, w  przeliczeniu na Cl 
°/o, nie w ięcej niż 0,005

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Bezwodnik kwasu chromowego 
do celów galw anotechnicznych należy pakować w 
sposób zapew niający paroszczelność i zachowanie 
wym aganej czystości produktu.

Opakowanie powinno być dostosowane do szyb
kiego, łatwego i w ielokrotnego otw ierania.

Opakowanie szklane dopuszcza się do 5 kg m a
sy produktu.

Opakowanie transportow e powinno dodatkowo 
zapewniać trw ałość w czasie transportu .

Na każdym  opakowaniu należy umieścić w  spo
sób trw ały  napis zaw ierający co najm niej:

a) nazwę lub znak wytwórcy,

b) oznaczanie wg rozdz. 2,

c) num er partii,

d) masę netto,

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

f) napis ostrzegawczy „Ostrożnie - środek szko
dliw y” w ykonany czerwonym i literam i na białym  
tle,

g) napis „Chronić przed wilgocią”.

4.2. Przechowywanie. Bezwodnik kwasu chro
mowego do celów galw anotechnicznych należy 
przechowywać w pomieszczeniach suchych w ta 
ki sposób, aby uniemożliwić zmieszanie się produk
tu  z substancjam i łatw o utleniającym i się i palny 
mi w razie przypadkowego uszkodzenia opakowa
nia.

Ilości do 5 kg mogą być przechowywane w po
mieszczeniach laboratoryjnych.

4.3. Transport bezwodnika kwasu chromowego 
do celów galw anotechnicznych w ilości ponad
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10 kg nie należy transportow ać tym  sam ym  pojaz
dem  co m ateria ły  wybuchowe, samozapalne i ła t 
wopalne.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badań. Badania obejm ują:

a) spraw dzenie postaci, barw y i nieobecności 
obcych w trąceń  (3.1),

b) oznaczanie zawartości bezwodnika kwasu 
chrom owego (3.2a),

c) oznaczanie zawartości substancji nierozpusz
czalnych w wodzie (3.2b),

d) oznaczanie zaw artości siarczanów (3.2c),

e) oznaczanie zawartości m etali strącanych w ę
glanem  sodowym (3.2d),

f) oznaczanie zawartości chlorków (3.2e).

5.2. Pobieranie próbek. P rzy  pobieraniu próbek 
należy stosować zasady według PN-67/C-04500. 
Z każdej partii podlegającej odbiorowi należy po
brać w  sposób losowy, w zależności od liczności 
partii, liczbę opakowań wg tabl. 2.

Tablica 2

Liczba opakowań 
w partii

Liczba opakow ań, k tóre należy 
pobrać do pobran ia próbek

do 5 wszystkie

6 -T- 15 5

IG -r- 25 7

2G H- 63 8

64 H- 160 10

ponad 160 16, jednak  nie m niej niż 5%

Z każdego wylosowanego opakowania jednostko
wego należy pobrać 2 próbki pierw otne p róbni
kiem  15 lub 16 według PN-74/C-60008, zagłębiając 
go co najm niej do 3U głębokości w arstw y licząc 
od góry.

Średnią próbkę laboratory jną o masie co n a j
m niej 250 g należy przygotować według PN-67/ 
C-04500.

Pobraną próbkę należy szybko sproszkować w 
moździerzu porcelanowym , dobrze wymieszać i 
umieścić w  szczelnie zam kniętym  naczyniu szkla
nym , z którego będą pobierane próbki do poszcze
gólnych oznaczań.

5.3. Opis badań

5.3.1. Spraw dzenie postaci, barw y i nieobecnoś
ci obcych w trąceń  w ykonuje się przed i po roz

drobnieniu próbki nieuzbrojonym  okiem w oś
w ietleniu dziennym.

5.3.2. Oznaczanie zawartości bezwodnika kwasu 
chromowego

5.3.2.1. Odczynniki i roztw ory

a) Jodek potasowy cz. w olny od jodanów, roz
tw ór 10-procentowy.

b) Kwas solny cz.d.a. (1,18), rozcieńczony wodą 
w stosunku 1 +  1.

c) Skrobia rozpuszczalna cz., roztw ór 1-procen
towy. Roztwór przygotow yw any nie rzadziej niż 
1 raz na 3 dni.

d) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztw ór 0,1 N.

5.3.2.2. W ykonanie oznaczania. 3 g badanego 
bezwodnika kw asu chromowego, odważonego z do
kładnością do 0,002 g, rozpuścić w wodzie, przelać 
ilościowo do kolby pom iarowej pojemności 1 dm3, 
dopełnić wodą do kreski i wymieszać. 25 cm3 tego 
roztw oru pobrać pipetą i przenieść do kolby stoż
kowej pojemności 500 cm3 z doszlifowanym kor
kiem, dodać 200 cm3 wody, 10 cm3 roztw oru jod
ku  potasowego i 5 cm3 roztw oru kw asu solnego. 
Kolbę natychm iast zamknąć korkiem , zawartość 
wymieszać i pozostawić w ciem nym  m iejscu na 
okres 10-5-15 min. Następnie wydzielony jod m ia
reczkować roztw orem  tiosiarczanu sodowego do 
zm iany barw y na jasnozieloną, dodając w końcu 
m iareczkowania 2 cm3 roztw oru skrobi.

5.3.2.3. Obliczanie. Zawartość bezwodnika kw a
su chromowego CrCh w procentach (X,) obliczyć 
wg wzoru

__V • 0,00333/ 1000 ■ 100 13,32 • V
1 ml ■ 25

w którym :
V — objętość ściśle 0,1 N roztw oru tiosiar

czanu sodowego zużytego do m iarecz
kowania, cm 3,

nij — odważka badanego bezwodnika kw a
su chromowego, g,

0,00333 — ilość bezwodnika kw asu chromowego 
odpowiadająca 1 cm3 ściśle 0,1 N roz
tw oru tiosiarczanu sodowego, g.

5.3.2.4. W ynik. Za w ynik należy przyjąć śred 
nią arytm etyczną w yników co najm niej dwóch ró 
wnoległych oznaczań, różniących się między so
bą nie więcej niż 0,2.

5.3.3. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych 
w wodzie

5.3.3.1. W ykazanie oznaczania. Do 10 g rozdrob
nionego badanego bezwodnika kwasu chrom owe
go odważonego z dokładnością do 0,002 g dodać
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około 200 cm3 wody destylow anej, ogrzać do te m 
p e ra tu ry  około 30°C i utrzym yw ać w tej tem pera
turze przez 20 min, mieszając zawartość zlewki 
pręcikiem  szklanym .

Nie rozpuszczoną pozostałość odsączyć przez 
szklany tygiel z dnem  porow atym  o gęstości 4, u p 
rzednio wysuszony w tem peraturze 105°C do s ta 
łej masy. Osad w tyglu  przem ywać gorącą wodą 
destylow aną do zaniku zabarw ienia przesączu i 
wysuszyć w tem peratu rze 105°C do stałej masy. 
P rzed ważeniem  ostudzić w eksykatorze.

Przesącz zebrać ilościowo do kolby pom iarowej 
pojem ności 500 cm3, dopełnić wodą do kreski, w y
mieszać i pozostawić do oznaczania zawartości 
siarczanów.

5.3.3.2. Obliczanie. Zawartość substancji nieroz
puszczalnych w wodzie w procentach (X2) obliczyć 
wg wzoru

m2 ■ 100 

m,

w którym :

m.2 —  masa osadu w tyglu, g,
mz — odważka badanego bezwodnika kwasu 

chromowego, g.

5.3.3.3. W ynik. Za w ynik należy przyjąć śred 
nią arym etyczną w yników  co najm niej dwóch 
rów noległych oznaczań różniących się między sobą 
nie więcej niż o 10%.

5.3.4. Oznaczanie zawartości siarczanów w yko
nu je  się wg PN-70/C-84121 p. 5.4.3.1 i 5.4.3.2.

5.3.4.1. Obliczanie. Zaw artość siarczanów w 
przeliczeniu na S G f w procentach (X?) obliczyć 
wg wzoru

m4 • 0,4115 • 500 • 100 _  m4 • 205,75

in:i ■ 100 m.,

w którym :

m — m asa osadu w tyglu, g, 
m5 —  odważka badanego bezwodnika kwasu 

chromowego, g,
0,4115 — współczynnik do przeliczenia BaSCk na 

SO^

5.3.4.2. W ynik. Za w ynik należy przyjąć średnią 
ary tm etyczną w yników  co najm niej dwóch rów no
ległych oznaczań różniących się między sobą nie 
więcej niż o 0,5%.

5.3.5. Oznaczanie zawartości m etali strącanych 
roztw orem  w ęglanu sodowego w ykonuje się wg 
PN-70/C-84121 p. 5.4.4.1 i 5.4.4.2

5.3.5.1. Obliczanie. Zawartość m etali strącanych 
węglanem  sodowym w procentach (X4) obliczyć
wg wzoru

__ m6 • 100
a 4 —

m,

w którym :
m6 — masa osadu w tyglu, g,
m — odważka badanego bezwodnika kw asu 

chromowego, g.

5.3.5.2. W ynik. Za w ynik należy przyjąć śred 
nią ary tm etrycaną wyników co najm niej dwóch 
rów noległych oznaczań różniących się między so
bą nie więcej niż o 0,2%.

5.3.6. Oznaczanie zawartości chlorków

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkow y cz.d.a. (1,84), rozcieńczony 
wodą w stosunku 1 +  2,

b) Azotan srebrow y AsNC>3 cz.d.a, roztw ór 0,1 N,

c) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4), rozcieńczony wodą 
w stosunku 1 +  1,

d) Kwas siarkow y cz.d.a. (1,84), rozcieńczony 
wodą w stosunku 1 +  2,

e) N adtlenek wodoru cz.d.a., roztw ór 10-pro-
centowy,

f) Roztwór wzorcowy chlorków przygotow any 
według PN-68/C-06500 p. 3.2.1.13 i rozcieńczony 
wodą w stosunku 14 - 9 .  1 cm3 roztw oru zawiera 
0,1 mg chlorków.

5.3.6.2. W ykonanie oznaczania. Odważyć 16 g 
badanego bezwodnika kw asu chromowego z do
kładnością do 0,001 g, umieścić w  kolbie pom iaro
wej o pojemności 100 cm3, rozpuścić w wodzie, do
pełnić wodą do kreski i wymieszać. Odmierzyć 
pipetą 25 cm3 tego roztw oru do cylindra Nesslera 
o pojemności 100 cm3 i dodać 5 cm3 kwasu siarko
wego. N astępnie dodawać powoli 5 cm 3 nadtlenku 
wodoru, dopełnić wodą do 50 cm3 i dodać 2 cm3 
kw asu azotowego oraz 1 cm3 roztw oru azotanu 
srebrowego. Dokładnie wymieszać.

Pow stałe zm ętnienie porównać ze zm ętnieniem  
pow stałym  w równocześnie sporządzonym  roztw o
rze porównawczym.

Roztwór porównawczy przygotow uje się przez 
rozpuszczenie 18,6 g siarczanu chromowego w oko
ło 60 cm 3 wody, dodanie 10 cm3 kw asu siarkow e
go i 0,5 g stałego azotanu srebrowego. Roztwór na 
leży dobrze wymieszać, przenieść ilościowo do kol
by  pom iarowej o pojemności 100 cm3, dopełnić wo
dą do kreski i ponownie dobrze wymieszać. Roz
tw ór pozostawić na 20 godz w ciem nym  miejscu.
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N astępnie przesączyć przez tw ardy  sączek i do 
cy lindra Nesslera pobrać 50 cm 1 2 3 przesączu. Dodać 
2 cm 3 kw asu azotowego i 2 cm3 wzorcowego roz
tw oru  chlorków.

Azotan srebrow y do próbki badanej i wzorcowy 
roztw ór chlorków  do roztw oru porównawczego na 
leży dodawać jednocześnie. Zm ętnienie porów ny
wać po upływ ie 15 m in od chwili dodania odczyn
ników , patrząc z boku, na ciem nym  tle.

5.3.6.3. Wynik. Badany bezwodnik kw asu chro
mowego nie zaw iera więcej chlorków niż dopusz

czono, jeżeli powstałe zm ętnienie w badanym  roz
tw orze jest m niejsze lub rów ne zm ętnieniu roztw o
ru  porównawczego.

5.4. Ocena wyników badań. Badany bezwodnik 
kw asu chromowego do celów galw anotechnicznych 
odpowiada wym aganiom  norm y, jeżeli w yniki 
w szystkich badań są zgodne z treścią rozdz. 3.

5.5. Zaświadczenie o wynikach badań. Producent 
obowiązany jest przedstaw ić zaświadczenie o w y
nikach badań stw ierdzające zgodność produktu  z 
wym aganiam i normy.

K O N I E C

INFORM ACJE DODATKOWE

1. In sty tu c ja  opracow ująca norm ę — In s ty tu t M echa
n ik i P recyzyjnej w  W arszawie.

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

a) zm ieniono w ym agania w  zakresie opakow ania, p rze
chow yw ania i tran sp o rtu  bezw odnika kw asu chrom ow e
go dla celów galwanotechnicznych,

b) sprecyzow ano w ym agania — dla uzyskania zgodnoś
ci z norm ą potrzebna jest zgodność w yników  w szystkich 
badań,

c) dodano w ym agania dotyczące zaśw iadczenia p rodu 
cen ta o zgodności p roduk tu  z norm ą.

3. Normy związane

PN-67/C-04500 P roduk ty  chemiczne. W ytyczne pobierania 
i  przygotow ania próbek

PN-68/C-06500 A naliza chemiczna. Przygotow anie od
czynników roztw orów  pomocniczych oraz roztw orów  do 
ko lorym etrii i nefelom etrii

PN-74/C-60008 P róbn ik i do pobieran ia próbek p roduk 
tów  bezkształtnych

PN-70/C-84121 Bezwodnik chrom owy topiony techniczny

PN-67/0-79252 P roduk ty  w  opakow aniach transporto 
wych. Znaki i znakowanie. W ym agania podstawowe
4. Dokumenty związane z normą
Rozporządzenie Min. Zdrow ia i Opieki Społecznej z 

dnia 28.12.1963 r. w  spraw ie orzeczenia substancji t ru ją 
cych (Dz. U. 1964 r., n r  2, poz. 8).

Rozporządzenie Min. Zdrow ia i Opieki Społecznej z 
dnia 28.12.1963 r. w  spraw ie w ykazu trucizn  i środków 
szkodliwych (Dz. U. 1964 r., n r  2, poz. 9).

K arta  inform acyjna „Substancje niebezpieczne” dział 4, 
tem at 27, k a rta  tem atyczna 1 „Bezwodnik kw asu chrom o
wego” (Wyd. — In sty tu t W ydawniczy CRZZ — W arszawa, 
czerwiec 1974).

5. Normy zagraniczne
Indie IS  330-1968 Specification fo r chrom ium  trioxide 
NRD TGL 8592 G rundchem ikalien. Chrom  (VI)-oxid tech- 
nisch
R um unia STAS 4116-64 A nhidrida cromoca technica 
ZSRR TOCT 2548-69 A hthaphr xpomoboh MexaHHHecnnn

6. Autorzy projektu normy — d r inż. S tanisław  Bag- 
dach, doc. d r Jan  Socha, m gr Irena  Zagrodzka — In sty tu t 
M echaniki P recyzyjnej, W arszawa.


