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N O R M A BRANŻOWA BN-84 
WYROBY 6193-39 

PRZEMYSŁU Odczynniki 
CHEMICZNEGO Kwas 

l. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest kwas 
winowy stosowany jako odczynnik chemiczny. 

K was winowy ma: 
a) wzór sumaryczny C 4H 60 6 

b) wzór strukturalny 

H 
f 

HO - C - COOH 
I 

HO - C - COOH 
ł 

H 

c) masę molową 150,09 g/mol. 
1.2. Zakres stosowania normy. Normę należy stoso

wać w zakresie produkcji i obrotu. 

2. PODZIAL I OZNACZENIE 

2.1. Gatunki. W zależności od zawartości głównego 
składnika i zanieczyszczeń, ustala się dwa gatunki kwa
su WInowego: 

cZ.d.a. - czysty do analizy, 
cz. - czysty. 
2.2. Przykład oznaczenia kwasu winowego czystego 

do analizy 
KWAS WINOWY cZ.d.a. BN-84/6193-39 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania ogólne. Kwas winowy powinien mieć 
postać bezbarwnych, bezwonnych kryształów rozpusz
czalnych w wodzie i alkoholu etylowym. 

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne - wg tablicy. 

Wymagania 
Gatunki 

cz.d.a. cz. 

a) Zawartość kwasu winowe-
go (C,H.O.), % (m/m), 
nie mniej niż 99,5 99,0 

b) Substancji nierozpuszczal-
nych w wodzie, % (m/ m), 
nie więcej niż 0,005 0,01 

. 
winowy 

cd. tablicy 

Wymagania 

e) Pozostałość po prażeniu 

(jako siarczany), % (m/m), 
nie więcej niż 

d) Chlorków (CI l, % (m/m), 
nie więcej nii 

e) Siarczanów (SD 24), 
% (m/m), nie więcej niż 

1) Fosforanów (PO 3:;), 

%(m/m), nie więcej niż 

g) Metali ciężkich (Pb2') , 

%(m/ m), nie więcej niż 

h) Żelaza (Fe''), %(m/m), nie 
więcej niż 

i) Wapnia (Ca2') , %(m/m), 
nie więcej niż 

j) Arsenu (As), %(m/m), nie 
więcej niż 

Zamiast 
BN-73/6193-39 

Grupa katalogowa 1052 

Gatunki 

cZ.d .a. cz. 

0,01 0,05 

0,0005 0,005 

0,005 0,02 

0,0005 0,005 

0,0005 0,001 

0,0005 0,002 
, 

0,002 0,005 

0,0001 0,0001 

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

4.1. Pakowanie 
4.1.1. Opakowania jednostkowe stanowią słoiki szkla

ne wykonane zgodnie z BN-84/6833-23, słoje typu 
POCH dla odczynników chemicznych z nakrętką z two
rzywa sztucznego, polietylenową lub inną , chemicznie 
odporną uszczelką lub podkładką tekturową chronioną 
folią polietylenową lub z innego tworzywa sztucznego. 

Masa netto: 100, 250, 1000, 500, 2500, 5000 g. 
W uzgodnieniu z odbiorcą dopuszcza się inny rodzaj 

i wielkość opakowania, jeżeli przeprowadzone próby, 
wykażą, że zabezpiecza ono produkt w sposób nie gor
szy niż podane opakowania i ma wymiary zgodne z za
sadami systemu wymiarowego opakowań . 

4.1.2. Opakowania transportowe - bębny tekturo
we') z nakładem w postaci worków polietylenowych 

beczki drewniane wg PN-76/0-79351. 
Masa netto - 50 kg. 

') Według ZN-79/ZZG-J1I-I77 Bębny transportowe zwijane z pa
pieru. Ogólne wymagania i badania. 

Zgłoszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne 
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsiębiorstwa Przemysłowo-Handlowego Polskie Odczynniki Chemiczne dnia 28 lutego 1984 r. 

jako norma obowiązująca od dnia 1 października 1984 r. 
(Dz. Norm. i Miar nr 6/1984 poz. 11) 

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE "ALFA" 1984. Druk . Wyd. Norm. W-wa, Ark . wyd. 0.65 Nak/. 2100 + 55 Zam. 952/84 Cena z/12.00 
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4.1.3. Znakowanie opakowań jednostkowych należy 

wykonać zgodnie z PN-70/C-8000 I. 
Kwas winowy jest odczynnikiem bezpiecznym. 
4.1.4. Znakowanie opakowań transportowych należy 

wykonać zgodnie z PN-76/0-79252. 
W przypadku konieczności stosowania paletyzacji , 

jednostki ładunkowe powinny być formowane na pale
tach o wymiarach 800Xl200 mm wg PN-8I/M-78216. 
Ładunek na palecie należy zabezpieczyć przed prze
suwaniem s ię i deformacją. 

4.2. Przechowywanie. Kwas winowy należy przecho
wywać w suchych magazynach. Nie dopuszcza się skła
dowania na powietrzu . 

4.3. Transport kwasu winowego może się odbywać 

dowolnymi krytymi środkami transportu, zgodnie 
z Przepisami o ładowaniu i wyładowywaniu wagonów 
towarowych w komunikacji wewnętrznej oraz Instruk
cją o ładowaniu samochodów ciężarowych i przyczep. 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje badań 
a) oznaczanie zawartości kwasu WIO owego (3.2a), 
b) oznaczanie zawartości substancji nierozpuszczal

nych w wodzie (3.2b), 
c) oznaczanie pozostałości po prażeniu (jako siarcza-

ny) (3.2c), 
d) oznaczanIe zawartości chlorków (3.2d), 
e) oznaczanIe zawartości siarczanów (3.2e), 
f) oznaczanIe za wartości fosforanów (3.2f), 
g) oznaczanIe zawart ości metali ciężkich (3.2g), 
h) oznaczanIe zawartości żelaza (3.2h), 
i) oznaczanIe zawartości wapnia (3.2i), 
j) oznaczanie zawartości arsenu (3.2j). 

5.2. Pobieranie próbek. Próbki należy pobierać zgod
nie z PN-70/C-80047. Masa średniej próbki laboratoryj
nej powinna wynosić co najmnIej 600 g. 

5.3. Opis badań 
5.3.1. Oznaczanie zawartości kwasu winoweg~ 

(CJ-ł 60 6) 
5.3.1.1. Odczynniki i roztwory 
a) Fenoloftaleina, roztwór alkoholowy I %(m/ m), 
b) Woda desty lowana , świeżo przygotowana wg 

PN-8I/C-06500. 
c) Wodorotlenek sodowy , roztwÓr o c(NaOH) = 

= 0,5 mol/l. 
5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. Około 3,0000 g bada

nego kwasu winowego umieścić w kolbie stożkowej po
jemności 200 mi i rozpuścić w 50 mi wody destylowa
nej , dodać 2 krople roztworu fenoloftaleiny i miarecz
kować roztworem wodorotlenku sodowego do powsta
nia lekk o różowego, nie zanikającego zabarwienia. 
Zawartość kwasu winowego (X I) obliczyć w procen

tach wg wzoru 

v . 0,03752 . 100 

m 
(I) 

w którym: 
V - objętość roztworu wodorotlenku potaso

wego zużyta do miareczkowania, mI , 

m 
0,03752 

odważka badanego kwasu winowego, g, 
ilość kwasu winowego odpowiadający 

l mi roztworu wodorotlenku sodowego, 
ściśle o c(NaOH) = 0,5 mol/I , g. 

5.3.2. Oznaczanie zawartości substancji nierozpusz
czalnych w wodzie. 50,00 g badanego kwasu winowego 
umieścić w zlewce pojemności 300 mi i rozpuścić 

w 150 I wody. Zlewkę przykryć szkiełkiem zegarkowym 
i ogrzewać przez godzinę na wrzącej łaźni wodnej. Na
stępnie roztwór przesączyć przez uprzednio przemyty 
wodą, wysuszony do stałej masy i zważony z dokład
nością do 0,0002 g szklany tygiel do sączenia nr 4. 
Pozostałość na tyglu przemyć 100 mi gorącej wody 
i wysuszyć wtemperturze 105 -;- 110°C do stałej masy. 

Zawartość substancji nierozpuszczalnych w wodzie 
obliczyć w procentach (X2) wg wzoru 

fi ' 100 

50 

w którym a - masa wysuszonej pozostałości, g. 

(2) 

5.3.3. Oznaczanie pozostałości po prażeniu (jako siar- . 
czany). 10,00 g badanego kwasu winowego umieścić 

w uprzednio wyprażonym i zważonym z dokładnością 
do 0,0002 g tyglu porcelanowym, dodać 0,5 mi kwasu 
siarkowego cZ.d.a. o d = 1,84 g/mi i ogrzewać począt
kowo na małym płomieniu, następnie spalić i wyprażyć 
da stałej masy w Iłiecu elektrycznym. 

Badany kwas winowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jeżeli masa wyprażonej pozostałości nie przekroczy: 

dla odczynnika cZ.d.a. - I mg, 
dla odczynnika cz. - 5 mg. 
5.3.4. Oznaczanie zawartości chlorków (CI) 
5.3.4.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-82/C-04518 

p. 2.3. 1. 
5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego kwa

su winowego rozpuścić w 10 mi wody, roztwór zbojęt
nić amoniakiem, dodać 4 mi kwasu azotowego, rozcień
czyć wodą do objętośc i 20 mi , oziębić do temperatury 
10°C i w razie potrzeby przesączyć przez sączek prze
myty uprzednio gorącą wodą do zaniku reakcji na 
jon CI - (próba z azotanem srebra). Wykonać oznacza
nie wg PN-82/C-04518 p . 2.3.2. 

Badany kwas winowy odpowiada wymaganiom nor
my , jeżeli powstała po l ° min opalizacja roztworu 
badanego nie będzie intensywniejsza od opalizacji roz
tworu porównawczego, przygotowanego równocześnie 
i zawierającego w tej samej objętości te same ilości 

odczynników oraz: 
dla odczynnika cZ.d.a . - 0,01 mg CI -, 
dla odczynnika cz. - 0, I mg CI -. 
5.3.5. Oznaczanie zawartości siarczanów (SO:-) 
5.3.5.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-82/C-04519 

p. 2.3.1. oraz: 
a) Kwas solny cz.d.a., roztwór 25%(m/m). 
b) Nadtlenek wodoru cz.d.a., roztwór 3%(m/m). 
c) Węglan sodowy cz.d.a., roztwór I %(m/m). 
5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego kwa-

su winowego odparować do sucha w tyglu platynowym 
z I mi roztworu węglanu sodowego na wrzącej łaźni 
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wodnej, a następnie ostrożnie wyprazyc w piecu elek
trycznym. Wyprażoną pozostałość rozpuścić w 15 mI 
wody i przenieść ilościowo do kolby stożkowej pojem
ności 100 mI z uprzednio zaznaczoną kreską na pozio
mie 46 mI, dodać 0,25 mI roztworu nadtlenku wodoru, 
ogrzać do wrzenia i gotować w ciągu kilku minut. 

Następnie roztwór oziębić i zobojętnić roztworem 
kwasu solnego wobec papierka lakmusowego. 

Objętość roztworu dopełnić wodą do kreski i wyko
nać oznaczanie wg PN-82/C-04519 p. 2.5.3. 

Badany kwas winowy odpowiada wymaganiom nor
my, jeżeli powstałe po 15 min zmętnienie roztworu 
badanego nie będzie intensywniejsze od zmętnienia roz-, 
tworu porównawczego, przygotowanego równocześnie 
i zawierającego w tej samej objętości te same ilości 

odczynników oraz: 
dla odczynnika cZ.d.a. - 0,05 mg SO},-
dla odczynnika cz. - 0,2 mg SO}.-
5.3.6. Oznaczanie zawartości fosforanów (pot) 
5.3.6.1. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas siarkowy, roztwór o cChH 2S0 4) = 

= 2,5 mol/l. 
b) Odczynnik do oznaczania fosforanów (roztwór 

l i 2) sporządzony wg PN-81/C-06500 p. 2.2.43. 
c) Roztwór wzorcowy zawierający jony POl; przygo

towany wg PN-81/C-06500, rozcieńczony w stosunku 
l: 100. I mI rozcieńczonego roztworu wzorcowego za
wiera 0,0 I mg P01.-

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego kwasu 
winowego rozpuścić w 20 mI wody, dodać 3 mI kwasu 
siarkowego, a następnie l mI roztworu l i I mI roztwo
ru 2. 

Mieszaninę ogrzewać przez 10 min na łaźni wodnej, 
w temperaturze 60°C. 

Badany kwas winowy odpowiada wymaganiom nor
my, jeżeli powstałe niebieskie zabarwienie nie będzie 

intensywniejsze niż zabarwienie roztworu porównaw
czego, przygotowanego równolegle i zawierającego 

w tej samej objętości te same ilości odczynników oraz: 
dla odczynnika cZ.d.a. - 0,01 mg POl; 
dla odczynnika cz. - O, I mg P01.-
5.3.7. Oznaczanie zawartości metali ciężkich (Pb2) 

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory - wg PN-80/C-04515 
p. 2.3.2. 

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego kwasu 
winowego umieścić w zlewce pojemności 100 mI i roz
puścić w 20 mI wody. 

Dalej wykonać oznaczame wg PN-80/C-045 1 5 
p. 2.3.3. 

Badany kwas winowy odpowiada wymaganiom nor
my, jeżeli powstałe po 10 min zabarwienie roztworu 
badanego nie będzie intensywniejsze od zabarwienia 
roztworu porównawczego, przygotowanego równocześ
nie i zawierającego w tej samej objętości te same ilości 
odczynników oraz: 

dla odczynnika . cZ.d.a. - 0,0 I mg 
dla odczynnika cz. - 0,02 mg 
5.3.8. Oznaczanie zawartości żelaza 

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory 
C-04521.03 p. 4. 

wg PN-81/ 

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego kwa
su winowego umieścić w kolbie stożkowej pojemności 
100 mI (z uprzednio zaznaczoną kresą na poziomie 
50 mI), rozpuścić w 20 mI wody , dodać 3 mI roztworu 
kwasu solnego i dalej wykonać oznaczanie wg PN-81/ 
C-04521.03 p. 8. 

Badany kwas winowy odpowiada wymaganiom nor
my, jeżeli powstałe po 10 min zabarwienie roztworu 
badanego nie będzie intensywniejsze od zabarwienia 
roztworu porównawczego, przygotowanego równocześ
nie i zawierającego w tej samej objętości te same il ości 

odczynników oraz: 
dla odczynnika cZ.d.a. 
dla odczynnika cz. 

0,005 mg Fe3+, 

0,02 mg Fe3+. 

, 
5.3.9. Oznaczanie zawartości wapnia (Ca2

) 

5.3.9.1. Aparatura 
a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-

nym wyposażeniem. 
b) Lampa wapniowa z katodą wnękową. 
5.3.9.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas siarkowy cz.d.a. o d = 1',11 g/mI. 
b) Roztwór wzorcowy zawierający jony Ca 2+, przygo

towany wg PN-68/C-04953 i rozcieńczony wodą w sto
sunku 10:90. l mI tak przygotowanego roztworu za
wiera 1.10-4 g Ca2+. 

5.3.9.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie należy 
wykonać w płomieniu acetylenowo-powietrznym 
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego 
aparatu. 
Wapń należy oznaczać przy długości fali 422,7 nm . 
Przyrząd do oznaczania należy przygotować zgodnie 

z instrukcją obsługi. Optymalne warunki pomiaru 
absorbancji wapnia dla spektrofotometru Pye Unicam 
SP90A są następujące: 

przepływ powietrza - 5,0 l/ min, 
przepływ acetylenu - 1,5 l/min , 
szerokość szczeliny - 0,08 nm, 
wysokość strefy pomiarowej - 5 mm , 
natężenie prądu lampy - 8 mA . 

5.3.9.4. Przygotowanie skali wzorców i krzywej wzor
cowej. Do pięciu kolb pomiarowych pojemności 100 mI 
wprowadzić po 0,3 mI kwasu siarkowego, a następnie 
kolejno: 0,5; 1,0; 2,0; 4,0 i 6,0 mI rozcieńczonego roz
tworu wzorcowego wapnia uzupełnić wodą do kreski 
i dokładnie wymieszać. . 

Stężenie wapnia w poszczególnych kolbach powinno 
wynosić 5 · 10-7, l· 10-6 , 2· 10-6 , 4· 10-6 i 6· 10-6 g/mI. 
Zmierzyć absorbancję wapnia w sporządzanych roz
tworach, a z uzyskanych wyników sporządzić wykres 
krzywej wzorcowej. 

5.3.9.5. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro
wej pojemności 50 mI odważyć 5,00 g badanego kwasu 
winowego, rozpuścić w wodzie, uzupełnić wodą do 
kreski i dokładnie wymieszać. Zmierzyć absorbancję 

wapnia w sporządzonym roztworze w warunkach po
danych w 5.3.9.3. 

Zawartość wapnia (X3) obliczyć w procentach wg 
wzoru 
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C· VI' 100 
(3) 

w którym: 
C stężenie wapnia odczytane z krzywej wzorco

wej, g/mi, 
VI - objętość roztworu próbki przygotowanego do 

pomiaru, mi, 
m I - odważka badanego kwasu winowego, g. 
5.3.10. Oznaczanie zawartości arsenu (As) 
5.3.10.1. Odczynniki, roztwory i aparatura - wg 

PN-8 I1C-045 l l i p. 2.3.2 i 2.3.3. 

5.3.10.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego 
kwasu winowego zmineralizować zgodnie z PN-8 II 
C-04511 p. 2.2.1.3 i dalej wykonać oznaczanie wg 
p. 2.3.6. 

Badany kwas winowy odpowiada wymaganiom nor
my, jeżeli zabarwienie papierka bromortęciowego, 

uzyskane z badanego roztworu, nie będzie intensyw
niejsze od zabarwienia papierka bromortęciowego uzy
skanego z roztworu porównawczego, przygotowanego 
równolegle, w tych samych warunkach i zawierającego 
w tej samej objętości te same ilości odczynników oraz 
dla odczynnika cZ.d.a. i cz. - 0,005 mg As. 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE 

l. Instytucja opracowująca normę - Przedsiębiorstwo Przemysło

wo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice. 
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-73/6193-39. Zmieniono me

tody oznaczania zawartości fosforanów i wapnia. 
3. Normy i dokumenty związane 

PN-8I/C-045 I I Analiza chemiczna. Oznaczanie małych zawartości 
arsenu 

PN-80/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych zawartości 
metali ciężkich 

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych zawartości 
chlorków metodą turbidymetryczną 

PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych zawartości 
siarczanów w bezbarwnych roztworach metodą turbidymetryczną 

PN-81/C-04521.03 Analiza chemiczna. Oznaczanie małych zawartoś
ci żelaza metodą kolorymetryczną z zastosowaniem tiocyjanianu 
(rodanku) amonowego 

PN-68/C-04953 Analiza chemiczna. Plomieniowo-fotometryczna me
toda oznaczania małych zawartości sodu, potasu, wapnia i strontu 

PN-81/C-06S00 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynników 
i roztworów pomocniczych 

PN-70/C-80oo1 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie i transport 

PN-70/C-8oo47 Odczynniki. Wytyczne pobierania próbek i przygo
towania średniej próbki laboratoryjnej 

PN-8I/M-78216 Palety ładunkowe płaskie jedno płytowe czterowej
ściowe bez skrzydeł drewniane 800 X 1200 - EVR 

PN-76/0-79252 Transportowe jednostki opakowaniowe. Znaki i zna
kowanie. Wymagania podstawowe 

P\'II-76/0-79351 Opakowania transportowe drewniane. Beczki 
BN-84/6833-23 Opakowania jednostkowe szklane. Słoje typu POCH 

do odczynników chemicznych 
Przepisy o ładowaniu i wyładowywaniu wagonów towarowych w ko

munikacji wewnętrznej Załącznik nr 10 do art. 27 ust. 4 p. 4 
DKP (Dz. TiZK z 1968 r. nr 4 poz. 10) 

Instrukcja o ładowaniu samochodów ciężarowych i przyczep. Załącz
nik do Zarządzenia Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. 
(Mon . Pol. nr 24 poz. 123) 

4. Symbol wg SWW 
cZ.d.a. 1331-11, 
cz. 133 I -42. 

S. Autorzy projektu normy - mgr inż . Barbara Płatun i mgr inż. 
H. Czepelak - PPH Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice. 


