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Chromian sodowy techniczny
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1. WSTEP Tablica 1
) Gatunki i
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest e i

chromian sodowy techniczny krystaliczny otrzy-
mywany z rudy chromowej przez utlenienie.
Chromian sodowy techniczny ma:
a) wzor chemiczny Na,CrO;-4 H,O
b) mase czasteczkowsy: 234,056.

1.2, Zakres stosowania przedmiotu normy. Chro-
mian sodowy techniczny krystaliczny ma zasto-
sowanie w przemysle chemicznym jako $rodek
utleniajacy, w przemysle barwnikarskim, w prze-
mysle fotograficznym, w przemysle chlodniczym
jako $rodek przeciwdzialajgcy korozji oraz w in-
nych przemystach.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci zanie-
czyszczen rozroznia sie dwa gatunki chromianu
sodowego oznaczone kolejnymi cyframi rzymski-
miIill

2.2. Przyklad oznaczenia chromianu sodowego
technicznego I gatunku:

CHROMIAN SODOWY TECHNICZNY I BN-76/6016-20

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Chromian sodowy kry-
staliczny powinien mie¢ posta¢ wiekszych lub
mniejszych krysztalow barwy zoéttej, latwo roz-
puszczalnych w wodzie. Dopuszcza sie krysztaly
o czesciowym zmatowieniu.

3.2. Wymagania chemiczne — wg tabl. 1.

1 11 |

a) Bezwodnika kwasu chro-
mowego CrQj, %, nie mniej
niz 41 41

b) Substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie, %o,
nie wiecej niz 0,1 0,2

¢) Siarczandw w przelicze-

niu na SOj ", %, nie

wiecej niz 0,5 nie normali-
d) Chlorkéw w przeliczeniu zuje sie
na Cl—, %, nie wiecej niz 0,5 0.8
e) Zelaza w przeliczeniu na
Fe,0,, %, nie wiecej niz 1) 0,05 0,1

) Oznaczanie wykonuje sie na zgdanie odbiorcy.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Chromian sodowy techniczny
krystaliczny nalezy pakowaé do szczelnych be-
bnéw metalowych o zawartosci 100 kg zgodnie
z BN-69/5046-02 lub do workéw polietylenowych
zgrzewanych o zawartosci 50 kg zgodnie z BN-70/
6414-06.

Za zgoda odbiorcy dopuszcza sie inny rodzaj
opakowania o wymiarach zgodnych z PN-64/
0-79021, gwarantujacy odpowiednig jakos¢ pro-
duktu oraz bezpieczenstwo skladowania i tran-
sportu.

Na kazdym opakowaniu powinien znajdowad
sie trwaly napis zawierajgcy co najmniej:

Zgtoszona przez Zaktady Chemiczne ALWERNIA
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 20 grudnia 1976 r.
jako norma obowigzujgca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 lipca 1977 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 3/1977 poz. §)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1977. Wplyw do WN 31.12.76. Oddano do skiadu 31.1.77.

Druk ukonezono w marcu 77. Obj. 0,55 a. w. Naklad 2800+42 egz.

Cena zt 2,48
LZG Z-d Nr 2 —273/77
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a) nazwe lub znak wytworni,

b) oznaczenie wg 2.2,

¢) numer partii produkcyjnej Ilub date pro-
dukeiji,

d) mase brutto i netto,

e) znak niebezpieczenstwa wg PN-76/0-79251 p.
2.3.4.

4.2. Przechowywanie. Chromian sodowy tech-
niczny krystaliczny nalezy przechowywac¢ w su-
chych i przewiewnych magazynach.

Nalezy unika¢ skladowania w sgsiedztwie pro-
duktow i materiatow palnych.

4.3. Transport. Chromian sodowy techniczny
krystaliczny nalezy przewozi¢ krytymi srodkami
transportu z zachowaniem Przepisow Ministerstwa
Komunikacji i Spraw Wewnetrznych w sprawie
bezpieczenstwa ruchu przy przewozie materialow
niebezpiecznych na drogach publicznych dotycza-
cych materiatlow klasy III c.

W przypadku transportu kolejowego chromian
sodowy techniczny krystaliczny nalezy przewozi¢
krytymi wagonami, z zachowaniem Przepisow
Ministra Komunikacji w sprawie bezpieczenstwa
przy przewozie koleja materialow i przedmiotéw
niebezpiecznych dotyczacych materialéw klasy
III c.

5. BADANIA

5.1. Pobieranie probek. Probki nalezy pobierad
zgodnic z zasadami podanymi w PN-67/C-043500.

7 kazde] partii w zaleznosci od jej licznosci, na-
lezy pobraé w sposdb losowy liczbe opakowan
jednostkowych wg tabl. 2.

Tabhlica 2
o ; Liczha opakowan, ktére
Liczha opa!ff}\van | nalezy wybra¢ do pobrania
w partii ‘ probek
i ;
do 15 | 6
16 = 25 ‘{ 9
26 = 63 ‘ 12
61 -+ 160 I‘ 14
powyzej 160 i 15

Z kazdego wylosowanego opakowania nalezy
pobra¢ préobnikiem nr 15 wg PN-74/C-60008 dwie
probki pierwotne, kazda o masie co najmniej
200 g.

Pobrane probki zsypa¢ do suchego naczynia,
dokladnie wymiesza¢, usredni¢ i pomniejszy¢ me-
todg kwartowania do masy okolo 500 g.

Pakowanie, przechowywanie, opis i przeznacze-
nie $redniej probki laboratoryjnej — wg PN-67/
C-04500 p. 6.1, 6.2 1 6.3.

Probke do analizy rozjemczej przechowywaé
przez 1 miesige.

5.2. Opis badan

5.2.1. Oznaczanie zawarto$ci bezwodnika kwasu
chromowego

5.2.1.1. Odeczynniki i roztwory

a) Jodek potasowy cz.d.a., roztwor 20-procen-
towy. '

b) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,11), albo roztwor
15-procentowy.

c) Skrobia cz., roztwér 0,5-procentowy. Roztwor
skrobi powinien by¢ klarowny i przygotowywany
nie rzadziej niz 1 raz na 3 dni.

d) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwoér miano-
wany 0,1 N.

5.2.1.2. Wykonanie oznaczania. 2 g rozdrobnio-
nego badanego chromianu sodowego, odwazonego
z dokladnoscig do 0,0002 g, rozpusci¢ w wodzie,
przela¢ iloSciowo do kolby pomiarowej pojem-
nosci 200 cm?® i uzupelni¢ wodg do kreski. 25 cm?3
roztworu pobranego pipeta wla¢ do kolby stozko-
wej z doszlifowanym korkiem pojemnosci 5060
cm?, deda¢ 10 em?® roztworu jodku potasowego
i 20 cm? kwasu siarkowego. Kolbe zakry¢ korkiem,
zawarto$¢ jej wymieszaé¢ i pozostawi¢ w ciemnym
miejscu na 10 min. Nastepnie doda¢ 150250 cm3
wody i miareczkowaé¢ roztworem tiosiarczanu so-
dowego az do zmiany barwy na jasnozielona, do-
dajac pod koniec miareczkowania okolo 3 cm?
skrobi. Roéwnoczesnie wykonaé $lepg
prébe, ktorej wynik nalezy uwzgledni¢ przy obli-
czeniach.

Zawartos¢ bezwodnika kwasu chromowego (X;)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

(V. — V,) - £,00332 - 200 - 100

reztworu

2,664 - (V — V)

X, = -
m - 25 m
w ktérym'

V — objetos¢ $cisle 0,1 N roztworu tio-
siarczanu scdowego zuzytego do
miareczkowania  badanej  probki,
cm3,

Vy — objetos¢ scisle 0,1 N roztworu tio-

siarczanu sodowego zuzytego do
miareczkowania S$lepej proby, cm?,
0,00333 — ilos¢ bezwodnika kwasu chromowe-
go odpowiadajgca 1 ecm? scisle 0,1 N
roztworu tiosiarczanu sodowego, g,
m — odwazka badanego produktu, g.
5.2.1.3. Wynik. Za wynik nalezy przyjac srednig
arytmetyczna wynikoéw co najmniej dwoéch ozna-
czan, ktorych roéznica nie powinna przekraczac
0,2%o.
5.2.2. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych
w wodzie
5.2.2.1. Odczynniki i roztwory. Roztwér do
oznaczania Cr®", przygotowany w nastepujacy spo-
sob: 0,25 g dwufenylokarbazydu cz. rozpusci¢ w 50
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cm?® alkoholu etylowego 96-procentowego z do-
datkiem 5 cm?® kwasu octowego lodowatego cz.d.a.

5.2.2.2. Wykonanie oznaczania. 25,00 g badane-
go chromianu sodowego rozpusci¢ w 200 cm? wo-
dy. Roztwor przesgczy¢ przez szklany sgczek nr 4
wysuszony do stalej masy. Osad na sgczku prze-
mywaé gorgcg wodg do zaniku reakeji na Cré*
(proba z alkoholowym roztworem dwufenylokar-
bazydu w Srodowisku kwasnym), a nastepnie su-
szy¢ w temperaturze 105110 °C do stalej masy.

Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie (X,) obliczy¢ w procentach wg wzoru

o, = m, - 100
m
w ktérym:
m; — masa wysuszonej pozostatosci, g,
m — odwazka badanego produktu, g.

Przesacz i wszystkie wody z przemycia nalezy
zebra¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm?,
dopelni¢ wodg do kreski i zachowa¢ do nastepnych
oznaczan.

5.2.3. Oznaczanie zawarto$ci siarczanow

5.2.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebra cz.d.a., roztwoér 1l-procentowy.

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

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

d) Kwas octowy lodowaty cz.d.a. lub cz.

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

f) Roztwor do przemywania (1 ¢cm? kwasu sol-
nego o gestosci 1,19 w 100 cm? wody).

¢) Woda utleniona cz.d.a., roztwor 30-procente-
wy.

5.2.3.2. Wykonanie oznaczania. Do zlewki po-
jemnosci 400 cm3 pobra¢ pipeta 100 cm? roztwo-
ru wg 5.2.2.2, doda¢ 25 em? kwasu octowego, 1 cm3
kwasu solnego i ostroznie, pod szkielkiem, doda-
wac¢ 20 cm? chlorowodorku hydroksyloaminy lub
10 em?® wody utlenionej. Po zakonczeniu burzliwej
reakcji, roztwor ogrza¢ do wrzenia i utrzymywac
w te) temperaturze w ciggu 15 min, az do zajscia
caltkowitej redukeji Cré" do Cr3" , na co wskazuje
zmiana zabarwienia roztworu na czysto ziejone,

Nastepnie do wrzacego roztworu dodawac kro-
plami 10 ecm? gorgcego roztworu chlorku barowe-
go i pozostawi¢ do odstania na 2 godz.

Po uptywie tego czasu odsaczy¢ osad przez
twardy ilosciowy sgczek i przemy¢ kilkakrotnie
roztworem kwasu solnego (1+100), a nastepnie
gorgcg wodg destylowang do zaniku reakeji na
jon chlorkowy (proba z roztworem azotanu sre-
bra).

Saczek wraz z osadem, ktory po przemyciu po-
winien by¢ bialy, przenie$¢ do tygla porcelano-

wego uprzednio wyprazonego w temperaturze
800--900°C do statej masy, wysuszyé¢, ostroznie
spali¢, a nastepnie wyprazy¢ w temperaturze
800--900°C do stalej masy.

Zawartos¢ siarczanow
w procentach wg wzoru

(X3) nalezy obliczyé¢

e am m, - 0,4115 - 500 - 100 - 205,75 « my
100 - m m
w ktérym:
my — masa wyprazonego osadu, g,
m — odwazka badanego chromianu sodo-
wego, g,
0,4115 — wspoélczynnik do przeliczenia BaSOq
na jon SO%~
5.2.3.3. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ sred-

nig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoch
oznaczan, ktérych réznica nie powinna przekra-
cza¢ 5% wyniku nizszego.

5.2.4. Oznaczanie zawartoSci chlorkéw

5.2.4.1. Odczynniki i roztwory. Azotan srebra
cz.d.a., roztwor 0,1 N.

5.2.4.2. Wykonanie oznaczania. Odmierzy¢ pipe-
ta 20 cm3 roztworu wg 5.2.2.2 i rozcienczyé do
100 cm?. Nastepnie z mikrobiurety dodawaé¢ 0,1 N
roztworu azotanu srebra, az do wystgpienia czer-
wonobrunatnego zabarwienia.

Zawartos¢ chlorkéw w przeliczeniu na Cl™ (Xy)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

X, = V - 0,003546 - 500 - 100 _ 8,865 -V
m - 20 nl
w ktorym:

V — objetos¢ scisle 0,1 N roztworu azo-
tanu srebra zuzytego do miareczke-
wania, cm3,

m — odwazka badanego chromianu so-

dowego wg 5.2.2.2, g,
0,003546 — ilos¢ jonow Cl7, odpowiadajaca
1 cm3 Scisle 0,1 N roztworu azota-
nu srebra, g.
5.2.4.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $red-
nig arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch
oznaczan, ktorych roéznica nie powinna przekra-
cza¢ 5%0 wyniku nizszego.
5.2.5. Oznaczanie zawartos$ci zelaza

5.2.5.1. Odczynniki i roztwory
a) Amoniak cz.d.a., roztwor 25-procentowy.
b) Kwas solny cz.d.a., roztwor 10-procentowy.

5.2.5.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 2,0000 g
chromianu sodowego i rozpusci¢ w 50 cm? wody,
ogrza¢ do wrzenia i doda¢ 25 cm? amoniaku, az
do pojawienia sie stabego zapachu amoniaku.

Nastepnie roztwér gotowaé¢ okolo 2 min i po-
zostawi¢ na lazni wodnej do czasu opadnigcia wo-
dorotlenkow zelazowego i glinowego.
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Powstaly osad odsaczy¢, przemy¢ dokladnie go-
ragcg woda do zaniku barwy przesgczu sply-
wajacego z lejka i rozpusci¢ na saczku goracym
10%0 roztworem kwasu solnego.

Saczek dokladnie przemy¢ woda do zaniku re-
akcji na jon chlorkowy (proba z azotanem srebra).

Przesgcz przenies¢ iloSciowo do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 100 ¢cm3 i dopeini¢ wodg do kre-

ski. Pobra¢ z kolby 25 ¢m3 roztworu i dalej wy-
konywa¢ oznaczanie wg PN-75/C-04521/03.

5.3. ZaSwiadczenie wytwoércy o wynikach ba-
dan. Producent jest obowigzany dolaczy¢ do kaz-
dej wysylanej partii $wadectwo kontroli jakosci
stwierdzajgce, ze jakos¢ produktu odpowiada wy-
maganiom normy.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Zaklady Che-
miczne ALWERNIA.
2. Dotychczasowe normy. Z dniem 1 lipca 1977 r.
ZN-64/MPCh/N-106 zostaje uniewazniona.
3. Normy i dokumenty zwiazane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobiera-
nia i przygotowywania probek
PN-75/C-04521/03 Analiza chemiczna, Oznaczanie matych
zawartosci zelaza metodg kolorymetryczng z zastoso-
waniem tiocyjanianu amonowego
PN-74/C-60008 Probniki do pobierania probek produktow
bezksztaltnych
PN-64/0-79021 System wymiarowy opakowan
PN-76/0-79251 Produkty w opakowaniach jednostkowych.
Znaki i znakowanie. Wymagania podstawowe

BN-69/5046-02 Opakowania transportowe metalowe. Be-
bny lekkie

BN-70/6414-06 Opakowania transportowe 2z tworzyw
sztucznych. Worki polietylenowe otwarte, plaskie bez
fald bocznych, zgrzewane

Rozporzgdzenie Ministra Komunikacji i Spraw Wew-
netrznych z dnia 27 listopada 1971 r. w sprawie bez-
pieczenstwa ruchu przy przewozie materialow nie-
bezpiecznych na drogach publicznych (Dz. U. nr 35
z 1971 r. poz. 310)

Ministerstwo Komunikacji. Przepisy o przewozie koleja

materialow i przedmiotéw niebezpiecznych (PMN)
z dnia 15 wrzes$nia 1968 r.
4. Autor projektu normy — mgr Jerzy Korczynski

Zaklady Chemiczne ALWERNIA.
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