UKD 546.33'766-41

NORMA BRANZOWA

WYROBY
PRZEMYStU
CHEMICZNEGO

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
chromian sodowy stosowany jako odczynnik che-
miczny.

Chromian sodowy ma:

a) wzor chemiczny Na2Cr04-4H2,

b) mase czasteczkowg 234,031.

1.2. Zakres stosowania normy. Norme nalezy
stosowa¢ w zakresie produkcji i obrotu.

2. PODZIAL | OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosSci zanie-
czyszczen, rozréznia sie dwa gatunki chromianu
sodowego oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

cz. — czysty.

2.2. Przykiad oznaczenia chromianu sodowego
czystego do analizy:
CHROMIAN SODOWY cz.d.a. BN-79/6191-167

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Chromian sodowy po-
winien mie¢ posta¢ krysztatéw barwy zétej, tatwo
rozpuszczalnych w wodzie.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg
tabl. 1

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Chromian sodowy nalezy pakowac, przechowy-
wac i transportowa¢ zgodnie z PN-70/C-80001 w
workach polietylenowych zgrzewanych lub wigza-
nych, dodatkowo zabezpieczonych przez umiesz-
czenie ich w bebnach metalowych lub hobokach.
Masa netto powinna wynosi¢ 50 Kkg.

BN-79
6191-167

Odczynniki
\ Chromian sodomy

Grupa katalogowa X 51

Tablica 1
. Gatunki
Wymagania
cz.d.a. cz
a) Chromianu sodowego NaXZr04
*4H20, /o, nie mniej niz 97,0 95
b) Substancji nierozpuszczalnych
w wodzie, ®g nie wiecej niz 0,005 0,01
¢) Wolnych alkaliow w przelicze-
niu na OH—; «>, rlie wiecej niz 0,03 0,06
d) Siarczanéw w przeliczeniu na
SO*~, ¢/» nie wiecej niz 0,025 0,05
e) Chlorkébw w przeliczeniu na
Cl— 4 nie wiecej niz 0,003 0,006
f) Substancji stracajacych sie
amoniakiem (Al, Fe, Cr i inne),
°/» nie wiecej niz 0,01 0,025
g) Wapnia w przeliczeniu na Ca2+.
+/o, nie wiecej niz 0,005 0,01

Za zgodag odbiorcy dopuszcza sie inny rodzaj
opakowania, jesli przeprowadzone proby wykaza,
ze zabezpiecza ono produkt w sposdb nie gorszy niz
podane opakowanie i ma wymiary zgodne z syste-
mem wymiarowym opakowan wg PN-64/0-79021.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan
a) oznaczanie zawarto$ci chromianu sodowego
(3.2a),

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

C) oznaczanie zawartosci
(3.2¢),

d) oznaczanie zawartosci siarczanow (3.2d),
e) oznaczanie zawartosci chlorkow (3.2e),

f) oznaczanie zawartosci substancji stracajacych
sie amoniakiem (3.2f),
g) oznaczanie zawartosci wapnia (3.29).

wolnych alkaliow

Zgtoszona przez Zaktady Chemiczne ALWERNIA w Alwerni
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego
dnia 20 kwietnia 1979 r. jako norma obowigzujagca od dnia 1 stycznia 1980 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 13/1979, poz. 69)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1979 Wplyw do WN 11579. Oddano do sktadu 30.6.79
Druk ukoficzono w pazdzierniku 79. Obj. 0,60 a. w. Naktad 2300+ 42 egz. ZGT-3 - 2254

Cena zt 3,60



5.2. Pobieranie probek. Przy pobieraniu prébek
odczynnika cz.d.a. nalezy stosowa¢ wytyczne wg
PN-70/C-80047. Przy pobieraniu prébek odczynni-
ka cz. nalezy stosowat¢ wytyczne wg PN-67/
C-04500, przyjmujac:

a) wielko$¢ partii 1000 kg,

b) wielko$¢ prébki pierwotnej 200 g,

c) liczbe probek jednostkowych wg tabl. 2,

d) wielkos¢ probki og6lnej réwng iloczynowi
wielko$ci prébki pierwotnej i liczby prébek jed-
nostkowych,

e) wielkos¢ Sredniej probki laboratoryjnej 400 g.

Tablica 2

Liczba opakowan jednost- Liczba prébek

kowych w partii jednostkowych
do 15 6
164- 25 9
26-t- 63 12
644-160 14
powyzej 160 15

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartosci chromianu sodo-
wego (Na2Cr04-4H2)

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Jodek potasowy cz.d.a.

b) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor 15-procen-
towy.

c) Skrobia cz.d.a., roztwér 0,5-procentowy.

d) Tiosiarczan sodowy cz.d.a.,, roztwor
(mol/dm3,.

5.3.1.2.  Wykonanie oznaczania. Okoto 2 g bada-
nego chromianu sodowego odwazy¢ z doktadnoscia
do 0,0002 g, rozpusci¢ w kolbie pomiarowej pojem-
nosci 200 cm3 dopetni¢ objetos¢ roztworu wodg do
kreski i dobrze wymieszaé. Pobra¢ pipetg 20 cm3
otrzymanego roztworu do kolby stozkowej z do-
szlifowanym korkiem, pojemnosci 500 cm3 doda¢
2 g jodku potasowego, 10 cm3 kwasu siarkowego
i pozostawi¢ w ciemnym miejscu.

Po uptywie 10 min dodac¢ do kolby okoto 250 cm3
wody i miareczkowac roztworem tiosiarczanu so-
dowego do zielonego zabarwienia, dodajgc pod ko-
niec miareczkowania roztworu skrobi (réwnoczes-
nie wykona¢ probe kontrolng, ktérej wynik nalezy
uwzgledni¢ przy obliczeniach).

Zawarto$¢ chromianu sodowego (X4) obliczy¢ w
procentach wg wzoru

(V-Vi)- 0,007801 -200-100

0,IN

= m-20
(V-Vi)'7,802
m
w Kktorym:

V — objeto$¢ scisle 0,AN (mol/dm3 roz-

BN-79/6191-167

tworu tiosiarczanu sodowego zuzy-
tego do miareczkowania badanej
probki, cm3

objetos¢ scisle 0,AN (mol/dm3)roz-
tworu tiosiarczanu sodowego zuzy-
tego do miareczkowania proby
kontrolnej, cm3

odwazka badanego chromianu so-
dowego, g,

ilos¢ NaZr04-4H2 odpowiadajgca
1 cm3scisle 0,IN (mol/dm3) roztwo-
ru tiosiarczanu sodowego, g.

Vj —

m

0,007801 —

5.32. Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie

5.3.2.1. Odczynniki i roztwory. Roztwoér do
sprawdzania obecnosci jonu chromianowego, przy-
gotowany w nastepujacy sposob: 0,25 g dwufeny-
lokarbazydu cz. rozpusci¢ w 50 cm3 alkoholu ety-
lowego 96-procentowego z dodatkiem 5 cm3 kwasu
octowego lodowatego cz.d.a.

5.3.2.2. Wykonanie oznaczania. 50,00 g badanego
chromianu sodowego rozpusci¢ w 200 cma3 goracej
wody. Roztwdr przesgczy¢ przez szklany tygiel do
saczenia G4, wysuszony uprzednio do statej masy.
Pozostatos¢ w tyglu przemywaé gorgcg woda do
zaniku reakcji na jon chromianowy (préba z alko-
holowym roztworem dwufenylokarbazydu w $ro-
dowisku kwasnym), a nastepnie suszy¢ w tempe-
raturze 105-f-110°C do statej masy.

Badany chromian sodowy odpowiada wymaga-
niom normy, jesli masa suchej pozostatosci nie
przekracza:

dla odczynnika cz.da. — 2,5 mg,

dla odczynnika cz. — 5,0 mg.

5.3.3.
(OH-)

5.3.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwor 0,0IN (mol/dm3).
b) Fenoloftaleina cz., roztwdér alkoholowy 0,1-
-procentowy.

Oznaczanie zawartosci wolnych alkaliow

5.3.3.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g chromianu
sodowego rozpusci¢ w wodzie, przenies¢ ilosciowo
do kolby pomiarowej pojemno$ci 100 cm3i uzupet-
ni¢ wodg do kreski. Do dwoch kolb stozkowych
pojemnosci 100 cm3odmierzyé po 40 cm3badanego
roztworu. Do pierwszej kolby doda¢ 2 krople fe-
noloftaleiny i dodawa¢ roztworu kwasu solnego do
uzyskania takiego samego zabarwienia, jak w kol-
bie drugiej i jeszcze jako nadmiar potowe dodanej
ilosci kwasu. Nastepnie do drugiej kolby dodac
1 cm3roztworu fenoloftaleiny i dodawac roztworu
kwasu solnego, az do uzyskania zabarwienia iden-
tycznego jak w kolbie pierwszej.

Badany chromian sodowy odpowiada wymaga-
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niom normy, je$li do oznaczania badanego roztwo-
ru w kolbie drugiej zuzyto nie wiecej niz:

dla odczynnika cz.d.a. — 3,5 cm3roztworu kwa-
su solnego,

dla odczynnika cz. — 7,0 cm3 roztworu kwasu
.solnego.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci chlorkéw (CI-)

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory

a) ' Kwas azotowy cz.d.a. (1,4).

b) Azotan srebra cz.d.a., roztwér 0,AN (mol/dm3).

c) Roztwor wzorcowy chlorkéw przygotowany
wg PN-68/C-06500 i rozcienczony wodg 10+990
(1 cm3 rozciericzonego roztworu wzorcowego za-
wiera 0,01 mg CI-).

d) Roztwor wzorcowy chromianu sodowego, nie
zawierajgcy Cl-, przygotowany w nastepujacy
sposéb: 10,00 g badanego chromianu sodowego roz-
pusci¢ w 70 cm3wody o temperaturze 50°C, dodaé
25 cm3 kwasu azotowego, 5 cm3 roztworu azotanu
srebra i pozostawi¢ na 48 h. Do przygotowania roz-
tworu poréwnawczego wzig¢ 20 cm3 przezroczystej
cieczy po odstaniu.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 2,00 g
chromianu sodowego i rozpusci¢ w 30 cm3 wody.
Otrzymany roztwOr przesaczyé przez uprzednio
przemyty goracg woda saczek. Do roztworu dodac
2 cm3 kwasu azotowego, ogrza¢ do temperatury
50°C, doda¢ 1 cm3roztworu azotanu srebra i do-
brze wymieszaé. Badany chromian sodowy odpo-
wiada wymaganiom normy, je$li powstate zmet-
nienie badanego roztworu po 10 min jest mniejsze
lub réwne zmetnieniu roztworu poréwnawczego,
zawierajacego w tej samej objetosci i w takim sa-
mym naczyniu 20 cm3roztworu dwuchromianu so-
dowego nie zawierajgcego chlorkéw, oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,06 mg CI-,

dla odczynnika cz.= — 0,12 mg CI-.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci siarczanéw (S042-)

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory

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

b) Chlorek barowy cz.d.a., roztwér 10-procento-
wy.

¢) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a., roz-
twor 25-procentowy.

d) Kwas octowy lodowaty cz.d.a.

e) Azotan srebra cz.d.a., roztwor 0,1N (mol/dm3).

f) Roztwér do przemywania (1 cm3 kwasu sol-
nego o gestosci 1,19 w 100 cm3wody).

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 10,00 g chromia-
nu sodowego rozpusci¢ na gorgco w 100 cm3 wodly.
Roztwoér zakwasi¢ 25 cm3 kwasu octowego i 1 cm3
kwasu solnego i ostroznie, pod szkietkiem dodawac
20 cm3 chlorowodorku hydroksyloaminy. Po za-
konczeniu burzliwej reakcji, roztwér ogrzaé do
wrzenia i utrzymywac w tej temperaturze w ciggu

15 min, az do zajécia catkowitej redukcji, na co
wskazuje zmiana zabarwienia roztworu na czysto
zielona.

Nastepnie do wrzacego roztworu dodawaé krop-
lami 10 cm3 gorgcego roztworu chlorku barowego
i pozostawi¢ w cieptym miejscu na 18-*-20 h, a na-
stepnie odsgczy¢ wydzielony osad przez twardy
iloSciowy saczek. Osad na saczku przemy¢ kilka-
krotnie roztworem kwasu solnego (1+ 99), a na-
stepnie goragcg wodg do zaniku reakcji ?ia jon
chlorkowy (préba z roztworem azotanu srebra).

Saczek wraz z osadem, ktéry po przemyciu po-
winien by¢ biaty przenies¢ do tygla porcelanowego
uprzednio wyprazonego w temperaturze 800-"
900°C do statej masy, wysuszy¢, ostroznie spalic,
a nastepnie wyprazy¢ w temperaturze 800~k900°C
do statej masy.

Badany chromian sodowy odpowiada wymaga-
niom normy, je$li masa wyprazonego osadu nie
przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. — 6,0 mg,

dla odczynnika cz. — 12,0 mg.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci substancji stragcajg-
cych sie amoniakiem

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek amonowy cz.d.a.,, roztwor nasycony
i roztwor 2-procentowy.

b) Amoniak cz.d.a., roztwdr 25-procentowy, nie
zawierajgcy dwutlenku wegla.

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego
chromianu sodowego rozpusci¢ w 40 cm3 wody w
zlewce pojemnosci 100 cm3

Otrzymany roztwor przesaczy€, do przesaczu do-
da¢ 5 cm3nasyconego roztworu chlorku amonowe-
go, a po ogrzaniu do wrzenia doda¢ 5 cm3amonia-
ku. Roztwér pozostawi¢ na 18-"20 h, wytrgcony
osad odsgczy¢ na bezpopiotowym saczku, przesgcz
zachowa¢ do oznaczania wapnia, a osad przemywac
2-procentowym roztworem chlorku amonowego,
zobojetnionym amoniakiem wobec czerwieni me-
tylowej, a nastepnie wodg destylowang i wyprazy¢
do statej masy.

Badany chromian sodowy odpowiada wymaga-
niom normy, jesli masa wyprazonego osadu nie
przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. — 1 mg,

dla odczynnika cz. — 25 mg.

5.3.7. Oznaczanie zawartosci wapnia (Ca2+)

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak cz.d.a., roztwor 10-procentowy.

b) Szczawian amonowy cz.d.a., roztwdr nasyco-
ny w temperaturze 20°C.

c) Roztwdér wzorcowy wapnia przygotowany
zgodnie z PN-68/C-06500 i rozciericzony 10+90
(I cm3 tak przygotowanego roztworu zawiera
0,1 mg Ca2+).
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d)  Roztwdr wzorcowy chromianu sodowego nieamoniaku i mieszaning ogrza¢ do wrzenia. Powsta-

zawierajgcy substancji strgcanych amoniakiem
i wapnia (Ca2+), przygotowany w nastepujacy Spo-
sob: 10,00 g badanego chromianu sodowego rozpu-
$ci¢ w -90 cm3wody, doda¢ 6 cm3amoniaku i 4 cm3
roztworu szczawianu amonowego.

Mieszaning ogrza¢ do wrzenia i po uptywie
18-4-20 h przesaczyc.

Do ,przygotowania roztworu poréwnawczego
wzig¢ 50 cm3otrzymanego przesaczu.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. Otrzymany prze-
sgcz wg 5.3.6.2 przenies¢ ilosciowo do kolby pomia-
rowej pojemnosci 100 cm3 i uzupetni¢ wodg do
kreski. Pobra¢ 50 cm3tego roztworu, dodaé 2 cm3
roztworu szczawianu amonowego i 2 cm3roztworu

te zmetnienie poréwnaé ze zmetnieniem otrzyma-
nym w réwnoczesnie sporzadzonym roztworze po-
rébwnawczym, zawierajagcym w tej samej objetosci
50 cm3 roztworu chromianu sodowego nie zawie-
rajgcego substancji strgcanych amoniakiem i wap-
nia, 2 cm3szczawianu amonowego, 2 cm3roztworu
amoniaku oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,25 mg Ca2+,

dla odczynnika cz. — 0,5 mg Caz2+.

Intensywno$¢ zmetnienia roztworu badanego
i porownawczego poréwna¢ po uptywie 1 h na
ciemnym tle. Badany chromian sodowy odpowiada
wymaganiom normy, je$li zmetnienie roztworu
badanego jest mniejsze lub réwne zmetnieniu roz-
tworu poréwnawczego.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1 Instytucja opracowujgca norme — Zaktady Che-
miczne ALWERNIA w Alwerni.

2. Normy zwiagzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne.
nia i przygotowywania prébek
PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od-
czynnikéw, roztworé6w pomocniczych oraz roztworéw
do kolorymetrii i nefelometrii
PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie,
i transport

Wytyczne pobiera-

przechowywanie

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek
i przygotowania $redniej probki laboratoryjnej
PN-64/0-79021 System wymiarowy opakowan

3. Symbol wg SWW
cz.d.a. — 1331-11,
cz. — 1331-42.

4. Dotychczasowe normy. Niniejsza norma zastepuje
ZN-55/MPChem/05-386.



