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1, WSTEP

1¢1, Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest chromian amonowy stosowany jako od-

czynnik chemiczny.
Chromian amonowy ma:

a/ wzér éhemiczny - (NHq_)z- Cr0,,
b/ ciezar czgsteczkowy - 152,09,

1.2, Gatunki, W zaleZznosci od zawartosci zanieczyszczen rozréznia sie dwa gatun-

ki chromianu amonowego, oznaczone:

czZ.d.8, = czysty do analizy,
Cz. - czysty.

1.3. Przyktad ognaczenia chromisnu amonowego gatunku ¢z.d.a.:

CHROMIAN AMONOWY cz.d.a. BN=64/6191-31

1.4. Normy zwigzane

PN~54/C~04518 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie makych gzawartosci chlorkéw w

produktach chemicznych metodq turbidymetryczng

Pi=54/C-04519 Chemiczne badania i préby. Oznaczanie malych zawartosci- siarczandéw w

produktach chemicznych metodg turbidymetryczng

PN/C=06500 Odczynniki, Przygotowanie roztwordéw do kolorymetrii i nefelometrii
PN-54/C=80001 Odczynniki. Opakowanie, znakowanie i przechowywanie
PN/C-80047 Odczynniki. Pobieranie prébek i przygotowanie Sredniej prébki labora-

toryjnej
2, WYMAGANTA

201, Wymagania ogélne. Chromian amonowy powinien mieé¢ postaé drobnych krysztazédw

barwy ztocistoz6ltej, dobrze rozpuszczalnych w wodzie.
22 Wymagania szczegdiowe

Wymagania Gatunic
cz.d.a. CZeo
a/ Tozsamosé Wg 4.2.1
b/ Zawarto$¢ chromianu amonowego (NH,), CrO,,
s CO najmmiej 99,5 99,0

Polskie Odczynniki Chemiczne

Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 1 pazdziernika 1964 r.
joko norma obowiqzujgca w zakresie produkcji od dnia 27 stycznia 1965 r.

(Mon. Pol. nr 5/1965 poz. 17)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 0,47 Nak!. 2500 +134 Zaom. 3567/66 Cena zt 3,60
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cd.tablicy
' Gatunki
Wymagania cz.d.a. CZ,

¢/ Zawartosé substancji nierozpuszczalnych W WO=

dzie, %, najwyze] 0,005 0,01
d/ Zawartos¢é chlorkéw (Cl) , %, najwysze] 0,001 0,005
e/ Zawartoi¢ siarczanéw (SOL7), %, najwyie 0,01 0,05
£/ Zawartoéé metali alkalicznych (jaxo siarczany)l

%y najwyzej 0,2 O,4
g/ Zawartosé wapnia (Ca), %, najwysej 0,004 0,01
h/ Zawartoéé zelaza (Fe), %, najwyzeJ 0,0005 0,01

5o PAKOWANIE, ZNAKOWANIE I PRZECHOWYWANIE

Chromian amonowy nalezy pakowaé, znakowa¢ i przechowywaé zgodnie z PN-54/C-80001;
rodza]j opakowania wg p. 2.2. b) typ laboratoryjny, rodzaj zamknig¢cia wWg Pe 2.3.7.3.
Masa netto:

gatunek cz.d.a., = 100, 250, 500 i 1000 g.
gatunek cz, - 100, 250, 500 i 1000 g.

4, BADANTIA

4,1, Pobierasnie prébek, Prébki nalezy pobieraé zgodnie z PN/C-80047. Masa Sred-
niej prébki laboratoryjnej powinna wynosié co najmniej 300 g.

4,2, Rodzaje i wykonanie badan

4,201, Sprawdzenie tozsamofci. 0,5 g chromianu amonowego rozpuscié w 10 ml wody
i przeprowadzié¢ badsnie nastepujgcos

a/ do 1 ml otrzymanego roztworu dodac¢ 1 ml kwasu solnego (1,12) i ogrzaé; po do-
daniu do goracego roztworu killku kropli alkoholu etylowego roztwdr zabarwia si¢ na
zielono: |

b/ do kilku mililitréw badanego roztworu dodaé¢ 10-procentowego roztworu wodoro-
tlenku sodowego i podgrzal; wydziela si¢ amoniak,

4,2.2, Oznaczanie zawartoSci chromianu amonowego OMH) o Cr0,

Be2e2:.7s Odczynniki i roztwory

a/ Jodek potasowy cz.d.a. (wolny od Jodanbw)
b/ Kwas siarkowy cz.deae f{1,11).

¢/ Tiosiarczan sodowy cz.d.a., , roztwér 0,1n.
d/ Skrohia cz.d.a., roztwbér O,5-procentowy.

4e242,2, Wykonanie oznaczania. 2 g badanego chromianu amonowego, odwazonego z do—
kiadneécig do 00,0002 g, rozpuScié w 100 ml wody w kolbie pomiarowej pojemmosSci 500 ml
i dopeinié objetosé roztworu do kreski, 25 ml otrzymanego roztworu pobraé¢ pipetg do
kolby stoikowej z doszlifowanym korkiem pojemnoéci 500 ml, dodaé 2 g jodku potasowe-
g0, 10 ml kwasu siarkowego, pozostawié w ciemmosci na okres 10 min., Nast¢pnie dodaé
250 < 300 ml wody. Wydzielony jod miareczkowaé roztworem tiosiarczanu sodowego doda-
jae pod komiec miareczkowania 2 <+ 3 ml roztworu skrobi.
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Zawartosé chromianu amonowego (X) obliczyé w procentach wg wzoru

VN *0,0506%6 * 500 * 100 VN '101°32
X = 4 = =
w ktérym: m

V - obgetosc roztworu tiosiarczanu sodowego zuzytego do miareczkowania, ml,
N - normalnoéé roztworu tiosiarczanu sodowego,
0,050696 - iloéé chromianu amonowego (NH4)2(hK¥} odpowiadajgca 1 ml Scisle 1n rozt-
woru tiosiarczanu sodowego, g,
m - odwazka badanego chromianu amonowego, g.
W razie uzycia jodku potasowego zawierajgcego jodany naleiy wprowadzié¢ odpowied-
nig poprawke, obliczong na podstawie wynikéw Slepej préby.

4,2,3, Oznaczanie zawartosci substancji nierozpuszczalnych w wodzie. 50 g bada-
nego chromianu amonowego, odwazonego z dok*adnoscig do 0,01 g, rozpuscié w 300 ml
gorgcej wody i przesgczylé przez uprzednio wysuszony i zwazony 2z doktadnosScig do
0,0002 g szklany tygiel do saczenia nr 4, Osad na tyglu przemy¢é goraca wodg,wysuszyé
w temperaturze'105+11ooc do stalej masy i zwaiyl.

Badany chromian amonowy odpowiada wymaganiom normy, Jjezeli masa wysuszonej pozo-
statosci nie przekroczy:

dla odczyunika cz.d.a. - 2,5 mg,
dla odczynnika cz. - 5,0 mg,

4,2,4, Oznaczanie zawartoéci chlorkéw (C17)

4,2,4.1, Odczynniki i roztwory

a/ Kwas azotowy cz.de.a. (1,15).

b/ Azotan srebra cz.d.a., roztwoér O,1n.

¢/ Roztwér wzorcowy zawierajgacy jony Cl™, przygotowany wg PN/C-06500 i rozcien-
czony w stosunku 10:1000, 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mgClL,

d/ Chromian amonowy nie zawierajgcy chlorkéw, przygotowany w nastepujacy sposéb:
10 g chromianu amonowego rozpuscié w 45 ml wody, dodaé¢ 50 ml kwasu azotowego, 5 ml
roztworu azotanu srebra i pozostawi¢ na 16 ¢ 18 godz., Po uplywie tego czasu odsgczyé
wydzielony osad przez sgczek przemyty uprzednio gorgcg wodg; do przyrzgdzania roztwo-
réw wzorcowych uzywaé 20 ml przesgczu.

4,2,4,2, Wykonanie oznaczania. 2 g badsnego chromianu amonowego, odwazonego z do-
ktadnoScig do 0,01 g, rozpusScié¢ w 20 ml wody, dodaé¢ 10 ml kwasu azotowego i wykonaé
oznaczanie wg PN-54/C-04518, N

Do roztwordw pordwnawczych dodaé 20 ml roztworu chromianu amonowego nie zawiera-
jacego chlorkdéw orazs

dla odczymnnika c¢z.d.,a, - 0,02 mg C1°,
dla odezynnika cz. - 0,1 mg Cl .

4,2,5. Oznaczanie zawartosci siarczanéw (804')

4e2¢541s Odczynniki i roztwory

a/ Kwas solny cz.d.a. (1,12).

b/ Alkohol etylowy 96=procentowy.

¢/ Amoniak cz.d.a. roztwbér 10~procentowy.

d/ Weglan sodowy bezwodny cz.d.&.

e/ Chlorek barowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy .

£/ Roztwér wzorcowy zawierajgcy jony SOﬁ', przygotowany wg PN/C-06500 i rozcien-
czony w stosunku 1021000, 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera
0,01 mg soc~
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4,2,5.,2., Wykonanie ozpnaczania. 3 g badanego chromianu amonowego, odwazonego z do-
ktadnoscig do 0,01 g, rozpuscié¢ w 50 ml wody, dodaé 15 ml kwasu solnego, 15 ml alko=
holu etylowego i ogrzewaé na wrzgce] azni wodnej w ciggu 1 godz. Otrzymany ciemno-
zielony roztwdr gotowaé przez 2+3 minh, rozciehczyé gorgcg wodgq do 250 ml,natychmiast
dodaé 40 ml roztworu amoniaku i ogrzaé do wrzenia., Po ozi¢bieniu przesgczyé i prze-
sacz uzupeinié wodg do 300 ml., 50 ml otrzymanego roztworu odparowal w parownicy por—
celanowej na wrzgce]j 2aZni wodnej z 0,2 g weglanu sodowego. Pozostalosé rozpubcié w
w 10 ml wody, zobojetnié roztworem kwasu solnego i wykonaé oznaczanie wg  PN-54/
C~04519, |

Do roztworéw pordwnawczych dodaé¢ 0,2 g weglanu sodowego, zobojetnié kwasem sol=-
nym orazs °

dla odeczynnika cz.d.a, = 0,05 mg Soﬁ-s

dla odczynnika cz. - 0,25 mg soﬁ'.

Pozostata czesé przesgczu zachowaé do oznaczania metali alkalicznych wg  4.,2,6.
i wapnia wg 4.2.7

4,2,6, Oznaczanie metali alkalicznych (jako siarczany). 100 ml przesgczu otrzy-

manego Wg 4.2.5.2., odparowaé do sucha na wrzgcej tazZni wodnej. Do pozostalosci dodaé
0,5 ml kwasu siarkowego (1,85) 1 odparowaé na 1afni piaskowej do calkowitego  odpe-
dzenia par kwasu siarkowego, a naste¢pnie ostroznie wyprazyé. Pozostalo&é rozpuscié w
5 ml wody i przesgczyé do tygla uprzednio wypraZonego i zwazZonego z doktadnoscig do
0,0002 g. Sgczek przemy¢ 10 ml wody. Przesgcz i wode z przemycia odparowaé do sucha
na wrzacej tazni wodnej i otrzymang pozostailos$é wyprazyé do statej masy w temperatu-—
rze 800°C,

Badany chromian amonowy odpowiada wymaganiom normy, Jjezell masa wyprazonej pozo-
stalosci nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.8. = 2 mg,
dla odczynnika czZ. - 4 g,

4,2.7. Oznaczanie zawartosci wapnia (ca®h

4.2¢701s Odczynniki 1 roztwory

a/ Amoniak cz.d.a., roztwér 10-procentowy.
b/ Szczawian amonowy, roztwdér nasycony.
2
¢/ Roztwlr wzorcowy, zawierajacy jony Ca“*, przygo towany wg PN/C=06500 i rozcien-

czony w stosunku 10:1000. 1 ml rozciehczonego roztworu wzorcowego zawiera Oﬁﬂlm;Ca?T

4o2,7.2, Wykonanie oznaczania. 100 ml przesgczu otrzymanego Wg 4.2.5.2, odparo-
wat na wrzgcej taZni wodnej do objetosci 20 ml. Roztwér w razie potrzeby przesgczyé,
doda¢ 25 ml roztworu amoniaku, 2,5 ml roztworu szczawianu amonowego, ogrzaé¢ do wrze-—
nia i szybko ochlodzié do temperatury 10°¢,

Badeny chromian amonowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli zm¢tmienie powstaie w
roztworze badanym po uplywie 1 godz nie bedzie silniejsze niz zmetnienie roztworupo-
réwnawczege przygotowanego réwnoczesnlie z roztworem badanym i zawlierajgcym w tej sa-
mej objetosci te same ilosSci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d,a, = 0,04 mg 032+,

dla odczynnika cz. - 0,1 mg Ca2+.

4,2,8, Oznaczanie zawartoSci zZelaza gFe3+!

4624851, Odczynniki i roztwory
a/ Amonisk cz.d.a., roztwdér 10-procentowy.
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v/ EKwas siaxrkowy cz.d.3., roztwér 10-procentowy .

¢/ kwas sulfosalicylowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

d/ Roztwér wzorcowy zawierajgcy Jony Fe5+, przygetowany wg PN/C-06500 i rozcieh-
czony w stosunku 10:1000, 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera 0,01 mg
Feot,
4,2,8,2, Wykonanie oznaczania. 2 g badanego chromianu amonowego dla  odczynnika
cz.deas 1 0,5 g dla odczynnika cz., odwazone z doktadnoscig do 0,01 g rozpuscié¢ w
50 ml wody, ogrzaé¢ do wrzenia i dodawaé,ciggle mieszajac, matymi porcjami roztworu
amoniaku do zmiany zabarwienia roztworu z pomaranczowego na 36ity. Nastepnie wusungé
nadmiar amoniaku przez gotowanie, po czym ogrzewal w ciggu 1 godz na wrzgcej taZni
wodnej. Wytrgcony osad lub zawiesine odsgczyé i przemyé poczgtkowo zimmg, a nastep-
nie gorgcg wodg, do zaniku pomarsiczowego zabarwlenia sgczka, 0sad na sgczku rozpus-
ci¢ w 5 ml kwasu siarkowego, saczek przemy¢ 20 ml gorscej wody, zbierajgc przesgcz i
wode z przemycia do zlewki, Otrzymany roztwér zobojetnié roztworem amoniaku, dodaé
5 ml nadmiaru i ponownie ogrzewaé w cigqgu 1 godz na wrzgcej 2azni wodnej. Utworzony
osad odsgczy¢é i1 przemyé najpierw zimg,a naste¢pnie gorgcq wodg, Osad na sgezku roz-
puécié w 3 ml kwasu siarkowego i sgczek przemyé 20 ml gorgcej wody. Nastepnie do roz-
tworu dodaé 10 ml kwasu sulfosalicylowego, 10 ml roztworu amoniaku i wymieszaé,

Badany chromian amonowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli powstale zsbarwienie
roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze niz zabarwienie roztworu pordwnawczego
przygotowanego réwnoczeénie, a zawierajgcego w tej samej objetosci te same iloéciod-

czynnikéw oraz:

dla odczynnika cze.d.a. = 0,01 mg Fe3+,
dla odczynnika cz. - 0,05 mg Feo',

KONTIEC



