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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest chro-
mian potasowy stosowany jako odczynnik chemiczny.
Chromian potasowy. ma:

a) wzor chemiczny K,CrOy,

b) mas¢ molowg — 194,20 g/mol.

1.2. Zakres stosowania normy. Normg¢ nalezy stoso-
wa¢ w zakresie produkcji 1 obrotu.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci gtdwnego
sktadnika 1 zanieczyszczen, rozroznia si¢ dwa gatunki
chromianu potasowego oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

cz. — czysty.

2.2. Przyktad oznaczenia chromianu potasowego
czystego do analizy:
CHROMIAN POTASOWY cz.d.a. BN-84/6191-180

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Chromian potasowy powi-
nien mieé postaé cytrynowozottych krysztatow dobrze
rozpuszczalnych w wodzie, nierozpuszczalnych w alko-
holu etylowym.

3.2. Wymagania chemiczne i fizyczne — wg tabl. 1.
Tablica 1
Wymagania dcuis

cz.d.a. cz.
a) Chromianu = potasowego
(K2CrOy), %(m/nr), nie mniej
niz 99,5 99,0
b) Substancji nierozpuszczal- ‘
nych w wodzie, %(m/m), nie
wigce] niz 0,004 0,01
c) pH-5 procentowego roz- :
tworu 8,5+10,0 8.5-+10,0
d) Chlorkéw (Cl), %(m/m),
nie wigcej niz 0,003 0,005

cd. tabl. 1
Wynigania Gatunki
cz.d.a. CZ.

e) Siarczanow (SO,

%(m/m), nie wiecej niz 0,025 0,05
f) Miedzi (Cu?"), (m/m), nie

wigce] niz 0,001 0,002
g) Otowiu (Pb¥), %(m/m), ‘
nie wigcej niz 0,005 0,01
h) Wapnia (Ca®’), %(m/m),

nie wiecej niz 0,007 0,01
i) Zelaza (Fe’"), %(m/m), nie

wigcej niz 0,005 0,01

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie

\ 4.1.1. Opakowania jednostkowe stanowig stoje szkla-

ne typu ,POCh"“ dla odczynnikéw chemicznych zgod-
nie z BN-84/6833-23 z nakretka polietylenowa lub inng
chemicznie odpornag uszczelka. '

Masa netto: 0,1; 0,25; 0,5 1 1 kg.

W uzgodnieniu z odbiorcg i przewoznikiem dopusz-
cza si¢ inny rodzaj i wielko$¢ opakowania, jezeli prze-
prowadzone proby wykazg, ze zabezpiecza ono produkt
w sposob nie gorszy od podanych opakowan i ma wy-
miary zgodne z zasadami systemu wymiarowego opa-
kowan.

4.1.2. Opakowania transportowe stanowig:

a) skrzynki z tarcicy wg BN-63/7161-06, odporne na
narazenie mechaniczne sprawdzone wg PN-70/0-79100
“odpowiednio dla grupy 2 klasy 2 i odmiany 1,

b) worki polietylenowe wg BN-76/6410-16 umiesz-
czone w bebnach metalowych wg BN-76/5046-02 od-
pornych na narazenia mechaniczne, sprawdzonych wg
PN-70/0-79100 odpowiednio dla grupy 2 klasy 2 i od-
miany 3.

4.1.3. Znakowanie, opakowan jednostkowych nalezy
umies$ci¢ napis ,Szkodliwe®.

4.1.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykonaé zgodnie z PN-70/C-80001 p. 4.3, umieszcza-
ja¢ dodatkowo:

Zgtoszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsigbiorstwa Przemystowo-Handlowego Polskie Odczynniki Chemiczne
dnia 10 grudnia 1984 r. jako norma obowigzujgca od dnia 1 lipca 1985 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 4/1985 poz. 8)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1985.

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 0,60 Nakt. 2200 + 55 Zam. 947/85

Cena zt. 12,00
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a) znaki manipulacyjne wg PN-76/0-79252 p. 2.4.1,
p. 243 1 p. 244,

b) napis ,Szkodliwe*®,

c) liczbg warstw tadowania — 3 warstwy,

d) liczbe warstw skladowania — 4 warstwy.

4.2. Formowania jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, jednostki tadunkowe nalezy
formowa¢ na paletach wg PN-81/M-78216.

fadunek na palecie powinien by¢ zabezpieczony
przed przesuwaniem si¢ 1 deformacja tak, aby tworzyt
wraz z paleta zwartg, stabilng jednostk¢ tadunkows.

4.3. Przechowywanie. Chromian potasowy nalezy
przechowywa¢ w pomieszczeniach suchych i1 -przewiew-
nych. |

Okres gwarancji — 2 lata.

4.4. Transport chromianu potasowego moze odbywac
si¢. dowolnymi krytymi §rodkami transportu zgodnie
z obowigzujacymi przepisami kolejowymi i samocho-
dowymi').

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan
a) oznaczanie zawarto$ci chromianu potasowego

(3.2a),
- b) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie (3.2b),

¢) oznaczanie pH 5-procentowego roztworu wodne-
go (3.2¢),

zawartosci
zawartosci
zawartosci
zawartosci

d) oznaczanie
€) oznaczanie
f) oznaczanie
g) oznaczanie

chlorkow (3.2d),
siarczanow (3.2e),
miedzi (3.2f),
ofowiu (3.2g),

h) oznaczanie zawarto$ci wapnia (3.2h),

1) oznaczanie zawartosci zelaza (3.21).

5.2. Pobieranie prébek. Przy pobieraniu prébek od-
czynnika cz.d.a., nalezy stosowa¢ PN-70/C-80047. Przy
pobieraniu probek odczynnika w gatunku cz., nalezy
stosowa¢ wytyczne wg PN-67/C-04500, przyjmujac:

a) wielkos¢ partii — 500 kg,

b) wielkos¢ probki pierwotnej — 200 g,

¢) liczb¢ probek jednostkowych — wg tabl. 2,

d) wielkos¢ prébki ogbdlnej — réwna iloczynowi wiel-
kosci probki pierwotnej 1 liczby probek jednostkowych,

e) wielkos¢ Sredniej probki laboratoryjnej — 500 g.

Tablica 2

Liczba opakowan jednostkowych Liczba probek
w partii jednostkowych

do 15 5

16= 25 7

26+ 63 8

64--100 9

powyzej 100 10

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartosci chromianu potasowego
(K2CrOy)

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Jodek potasowy cz.d.a.

') Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

b) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,11)g/ml.

c) Skrobia cz.d.a. roztwdr 1%(m/m).

d) Tiosiarczan  sodowy cz.d.a. o  st¢Zeniu
c¢(Na»S;0; - 5SH,O0) = 0,1 mol/l, przygotowany wg
PN-81/C-04530/02. |

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. 2,0000 g badanego
chromianu potasowego umiesci¢ w kolbie pomiarowe;]
pojemnos$ci 200 ml, rozpusci¢ w wodzie, wymieszac,
uzupetni¢ obj¢to$¢ roztworu woda do kreski i ponow-
nie dokladnie wymieszac.

20 ml otrzymanego roztworu przenies¢ do kolby
stozkowej z doszlifowanym korkiem pojemnosci 300 ml,
doda¢ 50 ml wody, 2 g jodku potasowego, 10 ml kwa-
su siarkowego, postawi¢ w ciemnym -miejscu. Po upty-
wie 10 min, rozcienczy¢ 100 ml wody i miareczkowac
roztworem tiosiarczanu sodowego, dodajac pod koniec
miareczkowania roztworu skrobi.

Zawarto$¢ chromianu potasowego K,CrOg4 obliczyé
w procentach (X)) wg wzoru

V -0,006473 - 200 - 100 V - 6,473

4 20 - m m (D
w ktorym:
V — objetos¢ tiosiarczanu sodowego S$cisle
o stezeniu ¢(Na»S;03 - 5H,0)= 0,1 mol/I
zuzyta do miareczkowania, ml,
m — odwazka badanego chromianu potaso-
wego, g,
0,006473 — ilos¢ chromianu potasowego odpowia-

dajaca 1 ml roztworu tiosiarczanu sodo-
wego SciSle o stezeniu ¢(NaxS;03 -
- 5H20) = 0,1 mol/l.

5.3.2. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie. 50,00 g badanego chromianu po-
tasowego rozpusci¢c w 150 ml wody. Dalej wykonac
oznaczani¢ wg PN-54/C-04517.

Zawartos$¢ substancji nierozpuszczalnych w wodzie
obliczy¢ w procentach (X:) wg wzoru

a - 100
X I ee— 2
2 = (2)
w ktdorym a — masa wysuszonego osadu, g.

5.3.3. Oznaczanie pH 5%(m/m) roztworu chromianu
potasowego wykona¢ wg PN-77/C-04963.

5.3.4. Oznaezanie zawartosci chlorkéw (Cl)

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebrowy cz.d.a.,
c(AgNO3) = 0,1 mol/l.

b) Kwas azotowy cz.d.a.
= 1,4 g/ml.

c) Roztwor wzorcowy zawierajgcy jony Cl przygo-
towany wg PN-81/C-06503 i rozcienczony 10 + 99,
1 ml tak przygotowanego roztworu wzorcowego za-
wiera 0,01 mg CI.

d) Roztwor chromianu potasowego nie zawierajacy
chlorkow, przygotowany w nastgpujacy sposob: 10,00 g
chromianu potasowego rozpusci¢ w 70 ml wody, w tem-
peraturze okoto 50°C, doda¢ 25 ml kwasu azotowego,
5 ml roztworu azotanu srebra i pozostawi¢ na 18 = 20 h.

roztwdér o stezeniu

o gestosci d(HNO;) =
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Odsgczy¢ wydzielony osad przez saczek odmyty od
jonow chlorkowych goraca woda. Dla przygotowania
roztworu porownawczego stosowac¢ 20 ml przesgczu.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego
chromianu potasowego rozpusci¢ w 25 ml wody, doda¢
I ml kwasu azotowego ogrza¢ do temperatury okoto
50°C, doda¢ 1 ml roztworu azotanu srebra i wymie-
szac.

Badany chromian potasowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli opalizacja powstata w badanym roztwo-
rze po uplywie 10 min nie be¢dzie silniejsza od opali-
zacjl roztworu porOwnawczego, przygotowanego jedno-
cze$nie, zawierajgcego w tej samej Objetosci 20 ml roz-
tworu chromianu potasowego nie zawierajgcego chlor-
kéw oraz: |

dla odczynnika cz.d.a. — 0,06 mg/Cl,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg/Cl .

5.3.5. Oznaczanie zawartosci }siarczan(’)w(SOF)

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy.

b) Azotan srebrowy cz.d.a..
c(AgNO;) = 0,1 mol/l.

c) Chlorek barowy cz.d.a., roztwér 10% (m/m).

d) Kwas solny cz.d.a. o gestosci d(HCl) — 1,19 g/ml.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 10,00 g badanego
chromianu potasowego rozpusci¢ w 50 ml wody, dodac¢
25 ml roztworu kwasu solnego oraz ostroznie maltymi
porcjami wla¢ 30 ml alkoholu etylowego, wymieszac
1 postawi¢ na wrzgcej {aini‘-wodnej do catkowitej re-
dukcji Cr®" do Cr’" (roztwér przybiera zabarwienie
ciemno zielone). Po skonczonej redukcji roztwor ogrze-
wac¢ na kuchence elektryczne) przykrytej azbestem do
odpg¢dzenia nadmiaru aldehydu mroéwkowego, nastgp-
nie ogrza¢ do wrzenia, doda¢ 10 ml roztworu chlorku
barowego 1 pozostawi¢ na 18 <+ 20 h.

Wytracony osad siarczanu barowego odsgczy¢ stosu-
jac bezpopiotowy sgczek, osad na sgczku przemyc¢ go-
racg wodg do zaniku zielonego zabarwienia, a takze
do zaniku reakcji na jony Cl (préba z azotanem sreb-
rowym), wysuszyC, spali¢ 1 wyprazy¢ do stale] masy.

Zawartos$¢ siarczanow obliczy¢ w procentach (X3) wg
wzoru

roztwor o stezeniu

b -0,41159 - 100

X3 = (3)

10 ¢
w ktoérym:
b — masa wyprazonego osadu BaSOs, g,
0,41159 — wspotczynnik przeliczeniowy masy BaSOy
nd ASO4

5.3.6. Oznaczanie zawartosci miedzi, otowiu, wapnia,
zelaza (Cu?' + Pb?" + Ca?" + Fe'’)

5.3.6.1. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr absorpcji atomowej z kompletnym
wyposazeniem.

b) Lampa

¢) Lampa

d) Lampa

e) Lampa

miedziowg katodg wng¢kowas.
olowiowg katodg wn¢kowgq.
wapniowg katoda wngkows.
zelazowa katoda wngkowa.

N

N N N

5.3.6.2. Odczynniki i roztwory

a) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony Cu?’, przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 rozcienczony wodg
I + 99. I ml rozcienczonego roztworu wzorcowego za-
wiera 1 - 107 g Cu?®"

b) Roztwodr wzorcowy zawierajacy jony Pb%' przy-
gotowany wg PN-81/C-06503 rozcienczony woda
10 + 90. 1 ml rozcienczonego. roztworu Wzorcowego
zawiera | - 10 g Pb?".

¢) Roztwér wzorcowy zawierajgcy jony Ca®’, przy-
gotowany wg PN-81/C-06503, rozcienczony woda
10 + 90. I ml rozcienczonego roztworu wzorcowgo
zawiera 1 - 10 g Ca?",

d) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Fe?', przy-
gotowany wg PN-81/C-06503, rozcienczony woda
10 + 90. 1 ml rozcienczonego roztworu wzorcowgo
zawiera 1 - 10™ g Fe''

5.3.6.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w plomieniu acetylenowo powietrznym,
w optymalnych warunkach ustalonych dla posiadanego
aparatu. Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowac
zgodnie z instrukcja obstugi.

— dla miedzi 324,7 nm,

— dla otowiu 217.0 nm lub 283,3 nm,

— dla wapnia 4227 nm,

— dla zelaza 248,2 nm.

5.3.6.4. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 200 ml wprowadzi¢ 20,00 g badanego
chromianu potasu, rozpusci¢ w wodzie, uzupetni¢c wodg
do kreski 1 dokladnie wymiesza¢ (roztwor A). Do
4 kolb pomiarowych pojemnoscit 50 ml odmierzy¢ po
20 ml roztworu A oraz podane w tabl. 3 obj¢tosci
rozcienczonych roztworéw wzorcowych miedzi, otowiu,
wapnia i zelaza. Objetos¢ kazdej kolby uzupetni¢ woda
do kreski i doktadnie wymieszaé. Stgzenie dodatkow
poszczegdlnych metali w sporzadzonych roztworach
podano w tabl. 3.

Zmierzy¢ kolejno w kazdym z roztworéw absorban-
cj¢ miedzi, otowiu, wapnia 1 zelaza w optymalnych
warunkach pomiaru ustalonych dla danego aparatu.
Zawartosci kazdego z onznaczonych pierwiastkoOw mie-

Tablica 3
Nr kolby Obj¢tos¢ dodanego rozcienczonego roztworu Stezenie dodatku wzorca, g/ml
W'/.()I'C()W'L'g,(), !TII

Cu?’ Pb’ Ca?’ Fel® Cu®' Pb2" Ca®* Fed?

i 0 0 0 0 0 0 0 0
11 1.0 0,25 0,5 0,25 2 - 107 5107 I - 10" 5107
Il 2,0 0.5 1.0 0,5 4 - 107 1 - 10" 2 - 10 1 - 107
v 3.0 1.0 1.5 1.0 6 - 107 2 - 107 3 - 10" 2 - 107
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dzi X4, olowiu Xs, wapnia Xs, Zelaza X7 obliczyé w pro-
centach wg wzoru

7 = .Yk .
n = 3 (4)

w ktorym:
k=1,2,3;n=4,56,7

Ao'Cn'Vl'V3'100

gdzie:
n — I, II, III, IV
cn — stezenie dodatku wzorca, g/ml,

Vi — objeto$¢ roztworu A probki, ml,

V3 — objeto$¢ roztworu probki przygotowanego
do pomiaru, ml,
A, — absorbancja oznaczonego w prdbce pierwiast-

ka z dodatkiem wzorca,
Ao — absorbancja oznaczonego w probce pierwiast-
ka bez dodatku wzorca,

¥ = V, — objgtosé roztworu pobrana z objgtosci Vi, ml,
(An = Ao) - m - V> m — odwazka badanego chromianu potasowego, g.
KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme¢ — Przedsi¢biorstwo Przemysto-

wo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice.
2. Normy i dokumenty zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przy-
gotowywania probek

PN-54/C-04517 Chemiczne badania i proby. Oznaczanie substancji
nierozpuszczalnych w wodzie w produktach chemicznych

PN-81/C-04530/02 Analiza chemiczna. Przygotowanie titrantow
(roztworéw mianowanych). Roztwory stosowane w miareczkowa-
niach utleniajaco redukujacych (redoks)

PN-77/C-04963 Analiza chemiczna. Oznaczanie pH wodnych roz-
tworow produktow chemicznych .

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéow do
kolorymetrii i nefelometrii

PN-70/C-80001 Odg¢zynniki. Pakowanie, przechowywanie i transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek i przygo-
towanie $redniej probki laboratoryjne)

PN-81/M-78216 Palety tadunkowe ptaskie jednoptytowe, czterowejs-
ciowe bez skrzydel drewniane 800X1200-EUR

PN-70/0-79100 Opakowania transportowe. Odporno$¢ na uszkodze-
nia mechaniczne. Wymagania i badania

PN-76/0-79252 Transportowe jednostki Znaki
i znakowanie. Wymagania podstawowe

BN-76/5046-02 Opakowania transportowe metalowe. Bgbny lekkie

BN-76/6410-16 Opakowania transportowe z tworzyw sztucznych.
Worki z folii poliolefinowych. Podzial i okreslenia

BN-84/6833-23 Stoje typu POCH do odczynnikéw chemicznych

BN-63/7161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe z tarcicy do od-
. czynnikéw chemicznych

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w spra-
wie ladowania samochodéw cigzarowych i przyczep (Mon. Pol.
nr 24, poz. 123 z 1963 r. i z 1968 r. nr 35, poz. 250)

Przepisy o tadowaniu i wyladowywaniu wagonéw towarowych w ko-
munikacji wewngtrznej. Zatacznik nr 10 do DKP (Dz.TiZK nr 4

poz. 10 z 1968 r.) wraz z pdZniejszymi zmianami)

opakowaniowe.

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

4. Autor projektu normy — mgr inz. R. Adamczyk, Przedsig¢bior-
stwo Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwi-
ce.



