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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest dwuchromian potaso-
wy, stosowany jako odczynnik.

Dwuchromian potasowy ma:

a) wzdr chemiczny KyCryOg,

b) mase czgsteczkowg 294,19.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznos$ci od zawartosci zanie-
czyszczen rozroznia sie trzy gatunki dwuchromia-
nu potasowego o oznaczeniach:

ch.cz. — chemicznie czysty,
cz.d.a. — czysty do analizy,
CZ. — czysty.

2.2, Przyklad oznaczenia dwuchromianu pota-

sowego czystego do analizy:
DWUCHROMIAN POTASOWY cz.d.a. BN-74/6191-124

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. Dwuchromian potaso-
wy powinien mieé¢ posta¢ krysztalow barwy po-
maranczowej rozpuszczalnych w wodzie.

3.2. Wymagania chemiczne

_ Gatunki
Wymagania ch.cz. I cz.d.a. CZ.
a) Dwuchromianu pota-
sowego (K,Cry,0,), Y,
nie mniej niz 99,8 99,8 99,5
b) Substancji nierozpu-
szczalnych w wodzie,
%, nie wiecej niz 0,001 0,005 0,01
c) Chlorkéw (Cl—), %o, nie
wiecej niz 0,002 0,005 0,01
d) Siarczanoéw (S0,7),
%, nie wiecej niz 0,01 0,02 0,05
e) Substancji stracajg-
cych sie amoniakiem
(Al, Fe, Cr i inne),
%, nie wiecej niz 0,004 0,02 0,05
f) Wapnia (Ca2t), %, nie
wiecej niz 0,005 0,01 0,02

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

Dwuchromian potasowy nalezy pakowaé, prze-
chowywa¢ i transportowa¢ zgodnie z PN-70/
C-80001 w workach polietylenowych zgrzewanych
lub workach polietylenowych wigzanych, dodat-
kowo zabezpieczonych przez umieszczenie ich w
bebnach metalowych lub hobokach. Masa netto
powinna wynosi¢ 25 kg i 50 kg.

Za zgodg odbiorcy dopuszcza sie inny rodzaj
i wielkos¢ opakowania, jezeli przeprowadzone
proby wykaza, ze zabezpiecza ono produkt w spo-
s6b nie gorszy niz podane opakowanie i ma wy-
miary zgodne z systemem wymiarowym opako-
wan.

5. BADANIA

5.1. Pobieranie probek. Probki nalezy pobieraé
zgodnie z PN-70/C-80047. Masa sredniej probki
laboratoryjnej powinna wynosi¢ nie mniej niz
400 g.

5.2. Oznaczanie zawartosci dwuchromianu po-
tasowego

5.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Jodek potasowy cz.d.a.

b) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwér 20-procen-
towy.

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

d) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwér miano-
wany 0,1n.

5.2.2. Wykonanie oznaczania. Okolo 2 g bada-
nego dwuchromianu potasowego odwazy¢ z do-
kladnoscig do 0,0002 g, rozpusci¢ w zlewce w ma-
tej ilo$ci wody na gorgco, przenies¢ ilosciowo po
ostudzeniu do kolby pomiarowej pojemnosci
500 cm3 i dopelni¢ objetos¢ roztworu wodg do
kreski. Pobra¢ pipetg 25 cm?® otrzymanego roz-
tworu do kolby stozkowej z doszlifowanym kor-
kiem, o pojemnosci 200 cm?, doda¢ 2 g jodku po-

Z.gtoszona przez Zaklady Chemiczne ALWERNIA w Kwaczale
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemysiu Nieorganicznego dnia 29 maja 1974 r.
jako norma obowigzujgca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 stycznia 1975 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 25/1974 poz. 78)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1974, Wplyw do WN 4674,

Druk ukonczono w grudniu. Obj. 0,50 a. w. Naktad 2700-+50 egz.

Oddano do skladu 17.7.74. Cena zi 2,40

RZG — 1911



2 BN-74/6191-124

tasowego oraz 15 cm3 roztworu kwasu siarkowego
i pozostawi¢ na 10 min w ciemnym miejscu. Na-
stepnie wlaé¢ do kolby okolo 100 cm? wody de-
stylowanej i miareczkowa¢ roztworem tiosiarcza-
nu sodowego, dodajac pod koniec miareczkowania
1 cm? roztworu skrobi. Rownoczesnie wykonac
Slepg probe, ktéorej wynik nalezy uwzglednic
przy obliczeniach.

Zawarto$¢ dwuchromianu potasowego (X;) obli-
czy¢ w procentach wedlug wzoru

(V—=Vv,) - 0,004903 - 500 - 100 _ 9.806 (V—-V,)

X, =
26 m m
w ktorym:

V — objetos¢ scisle 0,1n roztworu tio-
siarczanu sodowego, zuzyta do
miareczkowania badanej proébki,
cm3,

Vi — objetos¢ scisle 0,1ln roztworu tio-

siarczanu sodowego zuzyta do mia-
reczkowania $lepej proby, cm?3,
m — masa odwazki dwuchromianu po-
tasowego, g,
0,004903 — ilos¢ dwuchromianu potasowego
odpowiadajgca 1 cm3 Scisle 0,1n
roztworu tiosiarczanu sodowego, g.
5.3. Oznaczanie zawartoSci substancji nierozpu-
szczalnych w wodzie

5.3.1. Odczynniki i roztwory. Roztwér do ozna-
czania Cré" przygotowany w nastepujgcy sposob:
0,20 g dwufenylokarbazydu cz. rozpusci¢ w
90 cm?® alkoholu etylowego 96-procentowego z do-
datkiem 5 cm?® kwasu octowego lodowatego cz.d.a.

5.3.2. Wykonanie oznaczania. 50,00 g dwuchro-
mianu potasowego rozpusci¢c w 450 cm?® wody
destylowanej. Zlewke z roztworem nakry¢ szkiel-
kiem zegarkowym, ogrzewa¢ w ciggu 1 godz na
wrzgcej tazni wodnej, nastepnie przesgczy¢ przez
szklany tygiel nr 4. Pozostaios¢ w tyglu przemy-
wacé gorgceg wodg do zaniku reakeji na Crét (pro-
ba z alkoholowym roztworem, dwufenylokarbazy-
du w Srodowisku kwasnym), a nastepnie suszyc¢
w temperaturze 105 = 110°C do statej masy.

Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie (Xs) obliczy¢ w procentach wediug wzoru

(my, —my) - 100

m

2

w ktéorym:
m; — masa tygla szklanego z substancjami nie-
rozpuszczalnymi w wodzie, g,
ms — masa pustego tygla, g,
m — masa odwazki dwuchromianu potasowe-
80, 8.

Badany dwuchromian potasowy odpowiada
wymaganiom normy, jezeli masa wysuszonej po-
zostalo$ci nie przekroczy:

0,5 mg dla odczynnika ch.cz.,

2,5 mg dla odczynnika cz.d.a.,

5,0 mg dla odczynnika cz.

Przesgcz i pierwsze wody z przemycia nalezy
zebra¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm3,
dopelni¢ wodg do kreski i zachowaé do oznacza-
nia wg 95.6.2.

5.4. Oznaczanie zawartos$ci chlorkow

5.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebra cz.d.a., roztwoér 0,1n.

b) Kwas azotowy cz.d.a. (1,15) nie zawierajgcy
chlorkow.

c) Roztwor, zawierajgcy chlorki, przygotowany
wg PN-68/C-06500.

Roztwor dwuchromianu potasowego, nie zawie-
rajgcy Cl, przygotowa¢ w nastepujgcy sposob:
10 g dwuchromianu potasowego rozpusci¢c w
150 cm? wody destylowanej, doda¢ 100 cm? kwasu
azotowego, ogrza¢ do temperatury 50°C, doda¢
10 cm? azotanu srebra i odstawi¢ na 48 godz. Do
przygotowania roztworu wzorcowego wzig¢ 26
cm? cieczy po odstaniu.

5.4.2. Wykonanie oznaczania. 1 g badanego
dwuchromianu potasowego odwazy¢ z dokladnos-
cig do 0,01 g i rozpusci¢ w 20 cm? wody. Do roz-
tworu doda¢ 10 cm3 kwasu azotowego, ogrzaé¢ do
temperatury 50°C i doda¢ 1 cm3 roztworu azotanu
srebra.

Badany dwuchromian potasowy odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli powstale zmetnienie ba-
danego roztworu po 10 min jest mniejsze lub
rowne zmetnieniu roztworu wzorcowego, zawie-
rajgcego w tej samej objetosci i w takim samym
naczyniu 26 cm?® roztworu dwuchromianu pota-
sowego, nie zawierajgcego chlorkéw oraz:

0,02 mg Cl— dla odczynnika ch.cz.,

0,05 mg Cl— dla odczynnika cz.d.a.,

0,1 mg Cl— dla odczynnika cz.

Roztwor azotanu srebra dodawaé¢ do badanego
roztworu, dodajgc rownoczesnie roztwor zawie-
rajagcy Cl— do roztworu poréwnawczego.

W przypadku dwuchromianu potasowego nie
zawierajgcego Cl—, do przygotowania roztworu
wzorcowego wzigé 1 g dwuchromianu potasowe-
go, 10 ml kwasu azotowego, 1 ml roztworu azota-
nu srebra, odpowiednie ilosci wody i roztworu
zawierajgcego Cl—.

5.5. Oznaczanie zawartoSci siarczandow

5.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Chlorek baru cz.d.a., roztwor 10-procentowy.

b) Kwas solny cz.d.a., roztwor 25-procentowy.

c) Roztwoér zawierajgcy siarczany przygotowa-
ny wg PN-68/C-06500.

Roztwor dwuchromianu potasowego, nie za-
wierajacy siarczandw przygotowaé¢ w nastepujgcy

~ spos6b: 5 g dwuchromianu potasowego odwazyc

i rozpusci¢ w 180 cm?® wody destylowanej, dodac
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20 cm® kwasu solnego oraz 50 cm3 chlorku baru
i pozostawi¢ na 24 godz. Nastepnie przesgczyc¢
przez gesty bezpopiolowy sgczek uprzednio prze-
myty gorgcg woda. Do przygotowania roztworu
wzorcowego wystarcza 45 cm? przesgczu.

5.5.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 1 g ba-
danego dwuchromianu potasowego, rozpusci¢ w
45 cm? wody, jezeli potrzeba przesgczy¢ przez
gesty bezpopiolowy sgczek uprzednio przemyty
gorgcg wodg. Do przesgczu doda¢ 4 cm? kwasu
solnego, 1 cm? roztworu chlorku barowego i wy-
miesza¢ dokladnie w ciggu 30 s. Powstale zmet-
nienie porowna¢ ze zmetnieniem otrzymanym w
rownoczesnie sporzgdzonym roztworze WwzOrco-
wym zawierajacym w tej samej objetosci i w ta-
kim samym naczyniu 45 cm?® roztworu dwuchro-
mianu potasowego nie zawierajgcego siarczanow,
4 cm3 roztworu kwasu solnego, 1 cm?® roztworu
chlorku barowego oraz:

0,1 mg SO?— dla odczynnika ch.cz.,

0,2 mg SO2~ dla odczynnika cz.d.a.,

0,5 mg SO~ dla odczynnika cz.

Intensywnos$¢ zmetnienia roztworu badanego
i wzorcowego porownac¢ po uplywie 3 godz na
ciemnym tle patrzac z boku.

Badany dwuchromian potasowy odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli zmetnienie badanego roz-
tworu jest mniejsze lub réowne zmetnieniu roz-
tworu wzorcowego.

Dopuszcza sie oznaczanie siarczandéw po uprzed-
nim zredukowaniu i oddzieleniu chromu.

5.6. Oznaczanie zawartosci substancji stracaja-
cych sie amoniakiem

5.6.1. Odczynniki i roztwory

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

b) Chlorek amonu cz.d.a. roztwor 5-procentowy.

5.6.2. Wykonanie oznaczania. Do 200 c¢cm? roz-
tworu otrzymanego wg 5.3 doda¢ 28 cm? amo-
niaku i zostawi¢ na wrzgcej tazni wodnej w zlew-
ce przykrytej szkieltkiem zegarkowym.

Roztwoér przesgezyé przez bezpopiolowy sgczek.
Osad przemywac gorgcg woda z dodatkiem roz-
tworu chlorku amonowego (10 cm3 na 100 cm?
wody).

Sgczek z osadem spali¢ i wyprazy¢ w tempera-
turze 1100 =+ 1200°C do stalej masy.

Badany dwuchromian potasowy odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli masa wyprazonego osa-
du nie przekroczy:

0,8 mg dla odczynnika ch.cz.,
4 mg dla odczynnika cz.d.a.,
10 mg dla odczynnika cz.

5.7. Oznaczanie zawartoSci wapnia

5.7.1. Odczynniki i roztwory
a) Amoniak cz.d.a., roztwor 10-procentowy.
b) Szczawian amonu cz.d.a., roztwor nasycony.

c) Roztwor zawierajacy wapn, przygotowany
wg PN-68/C-06500.

Dwuchromian potasowy nie zawierajgcy wap-
nia przygotowa¢ w nastepujgcy sposob: 20 g
dwuchromianu potasowego rozpusci¢ w 200 cm?
wody destylowanej, doda¢ 20 ¢m? roztworu amo-
niaku i 8 cm3? roztworu szczawianu amonu. Mie-
szanine ogrza¢ do wrzenia i po uplywie 18 -+ 20
godz przesaczyc.

Do przygotowania roztworu wzorcowego pobrac
20 cm? otrzymanego przesgczu.

5.7.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
dwuchromianu potasowego rozpuscic w 50 cm?
wody destylowanej, doda¢ 2 cm?® roztworu amo-
niaku i 2 cm?® roztworu szczawianu amonu. Mie-
szanine ogrza¢ do wrzenia.

Powstale zmetnienie poréwnac¢ ze zmetnieniem
otrzymanym w rownoczesnie sporzadzonym roz-
tworze wzorcowym zawilerajgcym w tej samej
objetosci i w takim samym naczyniu 55 cm? roz-
tworu dwuchromianu potasowego nie zawierajgce-
go wapnia, 2 cm? roztworu amoniaku oraz:

0,25 mg Ca?t dla odczynnika ch.cz.,

0,65 mg Ca?" dla odczynnika cz.d.a,,

1,0 mg Ca?" dla odczynnika cz.

Intensywnosci zmetnienia roztworu badanego
i wzorcowego porownaé¢ po uplywie 1 godz na
ciemnym tle patrzgc z boku.

Badany dwuchromian potasowy odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli zmetnienie roztworu ba-
danego jest mniejsze lub réwne zmetnieniu roz-
tworu wzorcowego.

KONIEC

Informacje dodatkowe
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme¢ — Zaklady Che-
miczne ALWERNIA w Kwaczale.

2. Istotne zmiany w stesunku do PN/C-80270. Wpro-
wadzono turbidymetryczng metode oznaczania siarcza-
n6éw na podstawie zalecenia RWPG PC 3258-T1.

Dotychczas obowigzujgca PN/C-80270
wazniona z dniem 1 stycznia 1975 r.

zostaje unie-

3. Normy i dokumenty zwiazane
PN-638/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od-

czynnik6w, roztworé6w pomocniczych oraz roztwordéw
do kolorymetrii i nefelometrii

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie
i transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania proébek
i przygotowania Sredniej probki laboratoryjnej

Systematyczny Wykaz Wyrobdéw. GUS. Warszawa: Wy-
dawnictwo Katalogow i Cennikéw 1969
4. Zalecenia miedzynarodowe

RWPG PC 3258-71 Peaktunnl. Kaguli {BYXpPOMOBOKHCIBIA



