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PRZEMYStU Odczynniki
CHEMICZNEGO Dwuchromian sodowy

Grupa katalogowa X 51

1. WOTEP
Przedmiotew normy Jest dwuchromian sodowy stosowany jako odezyn-
nik.
Dwuchromian sodowy ma:
a) wzdr chemiczny Na20r207 - 24,0,

b) mase czgsteczkowg 298,00,

2, PODZIAE I OZNACZENIE

2.1. Gatunki, W zaleznosci od zawartodci zanieczyszczen rozrdznia
sie dwa gatunki dwuchromianu sodowego 0 oznaczeniach:

cZedea, = czysty do analizy,

CZ. = czysty.

242y Przykltad oznaczenia dwuchromianu sodowego czystego do analizy:

DWUCHROMIAN SODOWY cz.d.a., BN=76/6191=143

3, WYMAGANTA

3.1. Wymagania ogblne, Dwuchromian sodowy powinien mieé postac
krysztatdéw barwy zéitopomaranczowej lub clemnoczerwonej IOZpusz—
czalnych w wodzie.

Zatoszona przez Zaklady Chemiczne ALWERNIA w Kwaczale

Ustanowiona przez Naczelnego Dyrekiora Zjednoczenio Przemystu Nieorganicznego
dnia 6 lutego 1976 r. joko norma obowiqzujqca w zakresie produkcji i obrofu
od dnia 1 paidziernika 1976 r.

(Dz. Norm. i Miar nr 7 /1976 poz.23)
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%e2e Wymagania techniczne

, . Gatunki
Wymagania
cz-doao cz,
a) anz tos¢ dwuchromianu sodowego (Na Cr 0 *2H OL
/oy nie mniej niz 99 9845
b) Zawarto$é substancji nierozpuszczalnych w
wodzie, %, nie wigecej niz 0,005 0,01
¢) Zawartosé chlorkdé6w w przeliczeniu na Cl, %,
nie wigcej niz 0,005 0,02
d) Zawartoséé siarczandéw w przeliczeniu na 504. Toq
nie. wigcej niz 0,025 . 0,05
e) Zawartos$é substancji strgcajgcych sie amonia-
kiem (Al, Fe, Cr i in,), %, nie wigcej niz 0,01 0,025
f) Zawarto$é wapnia w przeliczeniu na Ca, %, nie
wigcej niz 0,005 0,01

4, PAKOWANTE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

Dwuchromian sodowy nalezy pakowaé, przechowywaé¢ i transportowad
zgodnie z PN-70/C=-80001 w workach polietylenowych zgrzewanych.

Masa netto powinna wynosié 25 kg i 50 kg

Za zgodg odblorcy dopuszcza si¢ inny rodza) opakowania, Jezell
przeprowadzone préby wykazg, 2e zabezpiecza ono produkt w sposdb
nie gorszy niz podane opakowanie 1 ma wymiary zgodne z systemem wy-
miarowym opakowan.

5. BADANTA

5:1, Pobieranie probek. Prébki nalezy pobierac¢ zgodnie z FN-70/
C-80047, Masa Sredniej prébki laboratoryjnej powinna wynosié¢ nie
mniej niz 500 g,

5.2. Oznaczanie zawartoéci dwuchromianu sodowego (Na20r207 * 2H,0)

502e7. Odczynniki i roztwory

a) Jodek potasowy Cz.d.a.

b) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor 20=procentowys.
¢) Skrobia cz.d.a.y roztwér O,5=procentowy.

d) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwér 0,1 N.

5,2.2. Wykonanieg oOznaczania, Okolo 8 g badanego dwuchromianu so-

dowego odwazyé z dokladnoscig do 0,0002 g, rozpusdcié w kolbie pomia-
roweJ pojemnodgci 1000 cm5 i dopeilnié objetosé roztworu wodg do kres—
ki, Pobra¢ pipetg 25 e’ otrzymanego roztworu do kolby stozkowe] z
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doszlifowanym korkiem pojemnosci 500 cmﬁ, dodac¢ 2 g jodku potasowe-—

go i 20 cm5 kwasu siarkowego i pozostawié¢ w ciemnym miejscu.

Po upiywie 10 min dodaé¢ do kolby okoto 250 cm5 wody i miareczkowaé
roztworem tiosiarczanu sodowego do zielonego Zabarwienia, dodajgc
pod koniec miareczkowania skrobi (réwnoczeénie wykonaé Slepg probe,
ktérej wynik nalezy uwzglednicé¢ przy obliczeniach),.

Zawartosc dwuchromisnu sodowego (X,) obliczyc¢ w procentach wg wzoru

" (V-v,).0,0049675 - 1000 -100 19,87 - (V-V,)
1= m - 25 - m

V - objetosc¢ scisle 0,1 N roztworu tiosiarczanu sodowego
zuzytego do miareczkowania badanej probki, cmg,
V, - objetos¢ sciéle 0,1 N roztworu tiosiarczanu sodowego
zuzytego do miareczkowania slenej préby, cmB,
m - odwazka badanego dwuchromianu sodowego, £,
0,0049675 = 1los¢ Na,Or,0, * 2H,0 odpowiadajaca 1 cn’ gcisle 01 N
roztworu tiosiarczanu sodowego, g.

5.%. Oznaczanie zawartosci substanc;ji nierozpuszczalnych w wodzie
3r6+

5e%+1e Odczynniki i roztwory. Roztwdér do oznaczania Przygo-
towany w nastepujgcy sposoébs 0,25 g dwufenylokarbazydu cz. Tozpus—
ci¢ w 50 cm5 alkoholu etylowego 96-procentowego z dodatkiem 5 cm5
kwasu octowego lodowatego czZ.d.a.

5e%e24 Wykonanie oznaczania. 50,00 g badanego dwuchromianu sodo-
2 gorgcej wody. Zlewke 2 roztworem nakrydé
szkielkiem zegarkowym, ogrzewaé¢ w ciggu 1 godz na tazni wodnej, na-—
stepnie przesgczyé przez szklany saczek nr 4 wysugzony do stale]ma-
sy. Pozostalo$é w tyglu przemywadé goracs wods do zaniku reakcji na
Cr6+ (préba z alkoholowym roztworem dwufenylckarbazydu w Srodowisku

wego rozpuscié w 200 cm

kwasnym), a nastepnie suszyé¢ w temperaturze 105+110°C do statej ma-
SY.

Badany dwuchromian sodowy odpowiada wymaganiom normy, Jezell masa
suchej pozostatosci nie przekracza:

dla odczynnika cz.d.a. = 2,5 mng,

dla odczynnika cz. - 5,0 mg.

Przesgcz 1 pierwsze porcje wody z przemycia nalezy zebraé do kol-
by pomiarowe] pojemnosci 250 cm5, dopeinié wodg do kreski i zacho-
waé do oznaczania zawartosci siarczandéw oraz zawartosdci subsvancji

strgcajgcych sie¢ amoniakiem.,
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5.4, Oznaczanie zawartoéci chlorkéw (Cl7)

S5ete1, Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebra cz.d.a., roztwér 0,1 N,

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

¢) Roztwdér wzorcowy chlorkéw przygotowany wg PN-68/C-06500,

d) Roztwér wzorcowy dwuchromianu sodowego, nie =zawierajacy C1 ,
przygotowany w nastepujgcy sposéb: 10,0 g badanego dwuchromianu so-
dowego rozpuscic w 150 cm5 wody, dodaé¢ 100 cm5 kwasu azotowego, o-
grzaé¢ do temperatury 5000, dodaé¢ 10 cm3
48 godz. Do przygotowania roztworu wzorcowego wzigé 26 cm

azotanu srebra i odstawié na
5 przezro=-
czystej cieczy po odstaniu.

S5.4.2, Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego dwuchromianu sodowe-—
go rozpuscicé w 20 cm3 wody. Do roztworu dodaé 10 cm3 kwasu azotowe-—
go, ogrzaé do temperatury 50°C i dodaé 1 cn’ roztworu azotanu sreb-

ra. Badany dwuchromian sodowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli po-

wstale zmqtnienie'badanego roztworu po 10 min Jjest mniejsze lub réw-
ne zmetnieniu roztworu wzorcowego, zawierajgcego w tej samej obje-
tosci i w takim samym naczyniu 26 cm3 roztworu dwuchromianu sodowe=-
g0 nie zawierajacego chlorkéw orazs

dla odeczynnika cz.d.a. = 0,05 mg C1,

dla odczynnika ¢z, - 0,2 mg Gl .

5.5. Oznaczanie zawartoéci siarczandw (SOE')

5¢5¢1e Odeczynniki i roztwory

a) Chlorek varowy cz.d.a., roztwér 10-procentowy,

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

¢) Roztwér wzorcowy siarczandéw przygotowany wg PN-68/C-06500,

d) Roztwér dwuchromianu sodowego nie zawierajgcy siarczandéw przy-—
gotowany w nastepujgcy sposdéb: 5,0 g dwuchromianu sodowego rozpus-
cié w 180 cm§ wody, dodaé¢ 10 cm5 kwasu solnego oraz 50 cm5 roztworu
chlorku baru i pozostawié na 24 godz. Przesgczyé przez gesty bez-
popiotowy sgczek, uprzednio przemyty goraca wodg.

Do przygotowania roztworu wzorcowego pobracé¢ 50 cm5 przesgczu.

5.5.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego dwuchromianu sodowe=-
go rozpuscic w 50 cm3 wody i jezeli potrzeba, przesaczyé przez gesty
bezpopiotowy saczek uprzednio przemyty goraca wodg. Do przesgczu do-
daé 4 cm5 kwasu solnego, 1 cm” roztworu chlorku barowego i wymieszaé

doktadnie w ciggu %0 s. Powstale zmetnienie pordéwnaé ze zmetnieniem
otrzymanym w rownoczesSnie sporzgdzonym roztworze wzorcowym zawierae
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5 roztwo—
ru dwuchromianu sodowego nie zawierajgcego siarczandw, 4 Gm5 roz-—
tworu kwasu solnego, 1 cmj roztworu chlorku barowego oraz:

dla odczynnika CZ.de.a. — 0,25 mg SOEI

dla odczynnika cz. = 0,5 mg SO .

Intensywnog§é zmetnienia pordwnaé po upiywie 3% godz na ciemnym tle,
patrzgec z boku. Badany dwuchromian sodowy odpowiada wymaganiom nor-
my, Jjezeli zmetnienie badanego roztworu jest mniejsze 1lub rdéwne
zmetnieniu roztworu wzorcowego. Dopuszcza sie oznaczanie siarczandw

po uprzednim zredukowaniu i oddzieleniu chromu.

5.6s Oznaczanie zawartosci substancji strgcajacych si¢ amoniakiem

5¢641s Odczynniki i roztwory

a) Amoniak cz.d.a.,, roztwér 25-procentowy, nie zawierajgcy dwu-
tlenku wegla,

b) Chlorek amonowy cz.deas, roztwdér S5-procentowy.

jacym w tej samej objetosci i w takim samym naczyniu 50 cm

54642+ Wykonanie oznaczania., Do 50 cm5 roztworu  otrzymanego wg
5¢%.2 dodaé 14 cm” amoniaku i zostawié na wrzagcej lazni wodne]j tak
diugo, az zapach amoniaku bedzie ledwo wyczuwalny., Wytrgcony osad
odsgczy¢é na bezpopiolowym sgczku i przemywaé gorgcg wodg 2z dodat-
kiem roztworu chlorku amonowego (10 cm5 na 100 cm5 wody)e

Sgczek z osadem spalié i wyprazyé w temperaturze 44100 = 1200°%¢ do
state]j masy.

Badany dwuchromian sodowy odpowiada wymaganiom normy, Jjezell masa
wyprazonego osadu nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. = 1 mg,

dla odczynnika cz. = 2,5 mg.

Przesacz i wode z przemycia pozostawié do oznaczania zawartosci
wapnia,

5s7, Oznaczanie zawartosSci wapnia §Ca2

5¢7e1e Odczynniki i roztwory
a) Amonigk czZ.dea., roztwér 10-procentowys

b) Roztwdér wzorcowy wapnia przygotowany wg PN-69/C-06500,

¢) Roztwér wzorcowy dwuchromianu sodowego nie zawierajgey wapnia
przygotowany w nastepujacy sposdb: 40 g badanego dwuchromianu sodo-
wego rozpuscié w 164 cm5 wody, dodad 28 cm3 amoniaku, 8 cm” szcza-
wianu amonowego, ogrzal do wrzenia i po upiywie 18 + 20 godz prze-
sgczyé.

Do przygotowania roztworu pordwnawczego wzigé 25 cm5 pPrzesgczue

i
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2.7:2. Wykonanie oznaczania., Przesacz otrzymany wg 5.6.2 odparo-
waé do objetosci okoko 40 em”, przelaé do kolby pomiarowaj pojemno-
sci 50 cm” o otrzymanego
roztworu, dodac 2 cm3 roztworu szczawianu amonowezo 1 mieszaning

i uzupetni¢ wodsg do kreski. Pobra¢ 25 cm

ogrzaé do wrzenia. Powstale zmetnienie pordwnac ze zmetnieniem otrzy-
manym w réwnoczesénie sporzgdzonym roztworze wzorcowym, zawierajgcym
w te] samej objetosci 25’cmj roztworu dwuchromianu sodowego nie za-
wierajacego wapnia, 2 cm5 roztworu amonisku oraz:

dla odczynnika cz.d.a. = 0,25 mg Ca,

dla odczynnika cz. = 045 mg Ca.

Intensywnosé zmetnienia roztworu badanego i wzorcowego pordwnaé po
uptywie 1 godz na ciemnym tle. Badany dwuchromian sodowy odpowiada
wymaganiom normy, Jjezeli zmetnienie roztworu badanego Jjest mniejsze
lub roéowne zmetnieniu roztworu wzorcowego,.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE
1. Instytucja opracowujgca norme - Zaklady Chemiczne ALWERNIA.

2, Istotne zmiany w stosunku do PN-54/C-80057

a) podwyiszono zawarto$¢ dwuchromianu sodowego w gatunku ¢z, do 98,5%,

b) zaostrzono wymagania dotyczace zawartosci Ca: w gatunku cz.d.a. do 0,005%
icze 0,01%,

¢) wprowadzono turbidymetryczng metode oznaczania siarczandw,

Dotychczas obowigzujaca PN-54/C-80057 zostaje uniewazniona z dniem 1 pazdzier-
nika 1976 r.

5. Normy zwigzane

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna, Przygotowywanie odczymrnikéw, roeztiworéw po-
mocuiczych oraz roztworéw do kolorymetrii i nefelometrii

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

PH-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek i przygotowywania sSredniej
prébki laboratoryjnej

4, Normy zagraniczme
ZSRR I'OCT 4237-66 PeaKTWUBH. HaTpuil ABYXDOMOBUKMCIH

5. Auter projektu normy - mgr Genowefa Gliwa,




