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NORMA BRANZOWA BN-84
WYROBY - 6193-39
PRZEMYSt.U Odczynniki
CHEMICZNEGO " Zamiast
Kwas winowy BN-73/6193-39
Grupa katalogowa 1052
1. WSTEP cd. tablicy
. ) _ W . Gatunki
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest kwas yomagacis e -
. i 5 . cz.d.a. .
winowy stosowany jako odczynnik chemiczny.
Kwas winowy ma: ¢) Pozostalo§¢ po prazeniu
, (jako siarczany), % (m/m),
a) wz?r sumaryczny CaiHeO¢ nie wicce] niz 0.0} 508
b) wzér strukturalny d) Chlorkéw (C17), % (m/m),
nie wigcej niz 0,0005 0,005
},[ e) Siarczandow (502;),
HO - CIZ - COOH % (m/m), nie wigcej niz 0,005 0,02
3
O-C - f) Fosforanow (PO,
2 ! e %(m/m), nie wigcej niz 0,0005 0,005
H g) Metali ciezkich (Pb?"),
%(m/m), nie wigcej niz 0,0005 0,001
c) mas¢ molowag — 150,09 g/mol. h) Zelaza (Fe*"), %(m/m), nie
1.2. Zakres stosowania normy. Norme¢ nalezy stoso- ) $¢c3j. nii(c P 0,0005 0,002
. . i apnia a‘), %(m/m),
wac¢ w zakresie produkcji 1 obrotu. His. slees) 2 0.002 0.005
j) Arsenu (As), %(m/m), nie
2. PODZIAL 1 OZNACZENIE wioeel Dik 0.0001 0,0001

2.1. Gatunki. W zaleznoS$ci od zawarto$ci gldwnego
sktadnika 1 zanieczyszczen, ustala sie¢ dwa gatunki kwa-
Su winowego:

cz.d.a. — czysty do analizy,

cz. — czysty.

2.2. Przyktad oznaczenia kwasu winowego czystego
do analizy

KWAS WINOWY cz.d.a. BN-84/6193-39

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Kwas winowy powinien mie¢
posta¢ bezbarwnych, bezwonnych krysztaldw rozpusz-
czalnych w wodzie i alkoholu etylowym.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tablicy.

. ki
Wymagania e

cz.d.a. cz.

a) Zawarto$¢ kwasu winowe-
go (C4HeOs), % (m/m),
nie mnie) mz

b) Substancji nierozpuszczal-
nych w wodzie, % (m/m),
nie wigcej niz

99,5 99,0

0,005 0,01

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie

4.1.1. Opakowania jednostkowe stanowia stoiki szkla-
ne wykonane zgodnie z BN-84/6833-23, stoje typu
POCH dla odczynnikéw chemicznych z nakretkg z two-
rzywa sztucznego, polietylenowa lub inng, chemicznie
odporng uszczelkg lub podktadka tekturowg chroniong
folig polietylenowa lub z innego tworzywa sztucznego.

Masa netto: 100, 250, 1000, 500, 2500, 5000 g.

W uzgodnieniu z odbiorcg dopuszcza si¢ inny rodzaj
i wielko§¢é opakowania, jezeli przeprowadzone préby,
wykaza, ze zabezpiecza ono produkt w spos6b nie gor-
szy niz podane opakowania i ma wymiary zgodne z za-
sadami systemu wymiarowego opakowan.

4.1.2. Opakowania transportowe — be¢bny tekturo-
we!) z nakladem w postaci workéw polietylenowych
i beczki drewniane wg PN-76/0-79351.

Masa netto — 50 kg.

) Wedtug ZN-79/ZZG-111-177 Bebny transportowe zwijane z pa-
pieru. Ogdlne wymagania i badania.

Zgtoszona przez Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsiebiorstwa Przemystowo-Handlowego Polskie Odczynniki Chemiczne dnia 28 lutego 1984 r.
jako norma obowigzujaca od dnia 1 paidziernika 1984 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 6/1984 poz. 11)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1984,

Druk. Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd. 0,65 Nakt. 2100 + 55 Zam. 952/84

Cena zt 12,00
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4.1.3. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-70/C-80001.

Kwas winowy jest odczynnikiem bezpiecznym.

4.1.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-76/0-79252.

W przypadku konieczno$ci stosowania paletyzacji,
jednostki tadunkowe powinny by¢ formowane na pale-
tach o wymiarach 800X1200 mm wg PN-81/M-78216.
Ladunek na paleci¢ nalezy zabezpieczyé przed prze-
suwaniem si¢ 1 deformacja.

4.2. Przechowywanie. Kwas winowy nalezy przecho-
wywac w suchych magazynach. Nie dopuszcza si¢ skia-
dowania na powietrzu.

4.3. Transport kwasu winowego moze si¢ odbywa¢é
dowolnymi krytymi $rodkami transportu, zgodnie
z Przepisami o tadowaniu i wyladowywaniu wagonow
towarowych w komunikacji wewng¢trznej oraz Instruk-
cjag o tadowaniu samochodéw ci¢zarowych i przyczep.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartosci kwasu winowego (3.2a),

b) oznaczanie zawartosci substancji nierozpuszczal-
nych w wodzie (3.2b),

¢) oznaczanie pozostatosci po prazeniu (jako siarcza-
ny) (3.2¢),

d) oznaczanie

€) oznaczanie

f) oznaczanie

g) oznaczanie

h) oznaczanie

chlorkéw (3.2d),
siarczanow (3.2e),
fosforanéw (3.2f),
metali ciezkich (3.2g),
zelaza (3.2h),

1) oznaczanie zawartosci wapnia (3.2i),

j) oznaczanie zawarto$ci arsenu (3.2)).

5.2. Pobieranie probek. Probki nalezy pobiera¢ zgod-
nie z PN-70/C-80047. Masa $redniej probki laboratoryj-
nej powinna wynosi¢ co najmniej 600 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie
(CsHsOy)

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Fenoloftaleina, roztwor alkoholowy 1%(m/m),

b) Woda destylowana, $wiezo przygotowana wg
PN-81/C-06500.

¢) Wodorotlenek sodowy, roztwor o c¢(NaOH) =
= 0,5 mol/Il.

5.3.1.2. Wykonanie oznaczania. Okoto 3,0000 g bada-
nego kwasu winowego umiesci¢ w kolbie stozkowej po-
jemnosci 200 ml i rozpusci¢ w 50 ml wody destylowa-
nej, doda¢ 2 krople roztworu fenoloftaleiny i miarecz-
kowac¢ roztworem wodorotlenku sodowego do powsta-
nia lekko rézowego, nie zanikajacego zabarwienia.

Zawarto$¢ kwasu winowego (X ;) obliczyé w procen-
tach wg wzoru

zawartosci
zawartoscl
zawartosci
zawartosci
zawartosci

zawartosci kwasu  winowego

V -0,03752 - 100
X, = - (1)

w ktérym:
V' — objetos¢ roztworu wodorotlenku potaso-
wego zuzyta do miareczkowania, ml,

m — odwazka badanego kwasu winowego, g,
0,03752 — ilo$¢ kwasu winowego odpowiadajacy
1 ml roztworu wodorotlenku sodowego,

sciSle o ¢(NaOH) = 0,5 mol/l, g.
5.3.2. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie. 50,00 g badanego kwasu winowego
umiesci¢é w zlewce pojemnosci 300 ml i rozpuscié
w 150 | wody. Zlewke¢ przykry¢ szkietkiem zegarkowym
i ogrzewaé przez godzing na wrzacej tazni wodnej. Na-
stepnie roztwoér przesaczy¢ przez uprzednio przemyty
wodg, wysuszony do stalej masy i zwazony z doklad-
noscig do 0,0002 g szklany tygiel do sjczenia nr 4.
Pozostato$¢ na tyglu przemy¢ 100 ml goracej wody
i wysuszy¢ w temperturze 105+ 110°C do stalej masy.
Zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych w wodzie

obliczy¢ w procentach (X;) wg wzoru

a - 100

X) = ————— 2
2 50 (2)
w ktorym ¢ — masa wysuszonej pozostatosci, g.

5.3.3. Oznaczanie pozostatosci po prazeniu (jako siar-
czany). 10,00 g badanego kwasu winowego umiescié
w uprzednio wyprazonym i zwazonym z dokfadnoscig
do 0,0002 g tyglu porcelanowym, doda¢ 0,5 ml kwasu
siarkowego cz.d.a. o d = 1,84 g/ml 1 ogrzewac¢ poczat-
kowo na malym ptomieniu, nast¢pnie spali¢ i wyprazy¢
do stalej masy w piecu elektrycznym.

Badany kwas winowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli masa wyprazonej pozostatosci nie przekroczy:

dla odczynnika cz.d.a. — 1 mg,

dla odczynnika cz. — 5 mg.

5.3.4. Oznaczanie zawartosci chlorkow (Cl)

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04518
pi. 2.3.1

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 2,00 g badanego kwa-
su winowego rozpusci¢ w 10 ml wody, roztwér zbojet-
ni¢ amoniakiem, doda¢ 4 ml kwasu azotowego, rozcien-
czy¢ woda do objgtosci 20 ml, ozigbi¢ do temperatury
10°C i w razie potrzeby przesgczy¢ przez saczek prze-
myty uprzednio gorgcg wodg do zaniku reakcji na
jon Cl (préba z azotanem srebra). Wykonaé oznacza-
nie wg PN-82/C-04518 p. 2.3.2.

Badany kwas winowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli powstata po 10 min opalizacja roztworu
badanego nie bgdzie intensywniejsza od opalizacji roz-
tworu poréwnawczego, przygotowanego rownoczesnie
1 zawierajacego w tej samej objgtosci te same ilosci
odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg CIl,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg Cl.

5.3.5. Oznaczanie zawartosci siarczanéw (SO})

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04519
p. 2.3.1. oraz:

a) Kwas solny cz.d.a., roztwor 25%(m/m).

b) Nadtlenek wodoru cz.d.a., roztwor 3%(m/m).

c) Weglan sodowy cz.d.a., roztwor 19%(m/m).

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego kwa-
su winowego odparowac do sucha w tyglu platynowym
z 1 ml roztworu weglanu sodowego na wrzacej tazni
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wodnej, a nastgpnie ostroznie wyprazy¢ w piecu elek-
trycznym. Wyprazong pozostalos¢ rozpusci¢ w 15 ml
wody 1 przenie$¢ ilosSciowo do kolby stozkowej pojem-
nosci 100 ml z uprzednio zaznaczong kreska na pozio-
mie 46 ml, doda¢ 0,25 ml roztworu nadtlenku wodoru,
ogrza¢ do wrzenia 1 gotowaé¢ w ciggu kilku minut.

Nastepnie roztwor ozigbi¢ 1 zobojetni¢ roztworem
kwasu solnego wobec papierka lakmusowego.

Objetos¢ roztworu dopetni¢ woda do kreski i wyko-
na¢ oznaczanie wg PN-82/C-04519 p. 2.5.3.

Badany kwas winowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli powstale po 15 min zmg¢tnienie roztworu
badanego nie bg¢dzie intensywniejsze od zmetnienia roz-
tworu poréwnawczego, przygotowanego roéwnoczesnie
1 zawierajagcego w tej samej objgtosci te same ilosci
odczynnikow oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg SO;;

dla odczynnika cz. — 0,2 mg SO;-

5.3.6. Oznaczanie zawartoéci fosforanéw (PO;-)

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy, roztwér o
= 2,5 mol/L

b) Odczynnik do oznaczania fosforanéw (roztwoér
1 1 2) sporzadzony wg PN-81/C-06500 p. 2.2.43.

c) Roztwor wzorcowy zawierajacy jony PO}, przygo-
towany wg PN-81/C-06500, rozcieficzony w stosunku
1:100. 1 ml rozcieficzonego roztworu wzorcowego za-
wiera 0,01 mg PO;:

5.3.6.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego kwasu
winowego rozpusci¢ w 20 ml wody, dodaé¢ 3 ml kwasu
siarkowego, a nast¢gpnie 1 ml roztworu 1 i I ml roztwo-
u 2

Mieszaning ogrzewac przez 10 min na tazni wodnej,
w temperaturze 60°C.

Badany kwas winowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli powstale niebieskie zabarwienie nie be¢dzie
intensywniejsze niz zabarwienie roztworu poréwnaw-
czego, przygotowanego roéwnolegle 1 zawierajacego
w te] samej objetosci te same ilosci odczynnikOw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg PO}

dla odczynnika cz. — 0,1 mg PO;-

5.3.7. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich (Pb%)

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-80/C-04515
I

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego kwasu
winowego umiesci¢ w zlewce pojemnosci 100 ml 1 roz-
pusci¢ w 20 ml wody.

Dalej wykona¢ oznaczanie
P 2i03

Badany kwas winowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli powstate po 10 min zabarwienie roztworu
badanego nie begdzie intensywniejsze od zabarwienia
roztworu porownawczego, przygotowanego roOwnoczes-
nie 1 zawierajgcego w tej samej objetosci te same iloSci
odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg Pb*",

dla odczynnika cz. — 0,02 mg Pb?".

5.3.8. Oznaczanie zawartosci zelaza (Fe'")

5.3.8.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-81/
C-04521.03 p. 4.

C(l/z H2S04) =

wg PN-80/C-04515

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanego kwa-
su winowego umieséci¢ w kolbie stozkowej pojemnosci
100 ml (z uprzednio zaznaczong kresg na poziomie
50 ml), rozpusci¢ w 20 ml wody, doda¢ 3 ml roztworu
kwasu solnego i1 dalej wykona¢ oznaczanie wg PN-81/
C-04521.03 p. 8.

Badany kwas winowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli powstate po 10 min zabarwienie roztworu
badanego nie bedzie intensywniejsze od zabarwienia
roztworu poréwnawczego, przygotowanego réwnoczes-
nie i zawierajgcego w tej samej objetosci te same iloSci
odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,005 mg Fe*",

dla odczynnika cz. — 0,02 mg Fe'

5.3.9. Oznaczanie zawartosci wapnia (Ca?®’)

5.3.9.1. Aparatura

a) Spektrofotometr absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampa wapniowa z katodg wngkowas.

5.3.9.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a. o d = 1,11 g/ml.

b) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Ca?’, przygo-
towany wg PN-68/C-04953 i rozcienczony wodg w sto-
sunku 10:90. 1 ml tak przygotowanego roztworu za-
wiera 1-107* g Ca?".

5.3.9.3. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy
wykona¢ w  plomieniu  acetylenowo-powietrznym
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu.

Wapn nalezy oznaczaé¢ przy dtugosci fali 4227 nm.

Przyrzad do oznaczania nalezy przygotowac zgodnie
z instrukcjag obstugi. Optymalne warunki pomiaru
absorbancji wapnia dla spektrofotometru Pye Unicam
SP90A s3 nastgpujace:

przeptyw powietrza — 5,0 1/min,
przeptyw acetylenu — 1,5 1/min,
“szeroko$é szczeliny — 0,08 nm,
wysokos¢ strefy pomiarowej — 5 mm,

nat¢zenie pragdu lampy — 8 mA.

5.3.9.4. Przygotowanie skali wzorcow i krzywej wzor-
cowej. Do pieciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml
wprowadzi¢ po 0,3 ml kwasu siarkowego, a nast¢pnie
kolejno: 0,5; 1,0; 2,0; 4,0 1 6,0 ml rozcienczonego roz-
tworu wzorcowego wapnia uzupeini¢ woda do kreski
1 dokladnie wymieszac. ,

Ste¢zenie wapnia w poszczegolnych kolbach powinno
wynosié 5-107, 1-107, 2-10%, 4-10°i 6-10° g/ml.
Zmierzy¢ absorbancj¢ wapnia w sporzadzanych roz-
tworach, a z uzyskanych wynikéw sporzadzi¢ wykres
krzywej wzorcowe;j.

5.3.9.5. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 50 ml odwazy¢ 5,00 g badanego kwasu
winowego, rozpusci¢ w wodzie, uzupeini¢c woda do
kreski i doktadnie wymiesza¢. Zmierzy¢ absorbancj¢
wapnia w sporzadzonym roztworze w warunkach po-
danych w 5.3.9.3.

Zawartos¢ wapnia (X3) obliczy¢é w procentach wg
wzoru
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C-V:-100
Xy = (3)
mi
w ktoérym:
C — stezenie wapnia odczytane z krzywej] wzorco-
wej, g/ml,
Vi — objetos¢ roztworu probki przygotowanego do
pomiaru, ml,
m; — odwazka badanego kwasu winowego, g.
5.3.10. Oznaczanie zawartosci arsenu (As)
5.3.10.1. Odczynniki, roztwory i aparatura — wg

PN-81/C-04511 1 p. 2.3.2 1 2.3.3.

5.3.10.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
kwasu winowego zmineralizowa¢ zgodnie z PN-81/
C-04511 p. 2.2.1.3 i dalej wykonaé¢ oznaczanie wg
p. 2.3.6.

Badany kwas winowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli zabarwienie papierka bromortgciowego,
uzyskane z badanego roztworu, nie bedzie intensyw-
niejsze od zabarwienia papierka bromortgciowego uzy-
skanego z roztworu porOwnawczego, przygotowanego
rOwnolegle, w tych samych warunkach 1 zawierajacego
w tej samej objetosci te same ilosci odczynnikéw oraz
dla odczynnika cz.d.a. 1 cz. — 0,005 mg As.

K ONIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Przedsigbiorstwo Przemysto-

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

tody oznaczania zawarto$ci fosforanéw i1 wapnia.
3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-81/C-04511 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
arsenu

PN-80/C-04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie malych zawartosci
metali cigzkich

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartoéci
chlorkéw metodg turbidymetryczng

PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie maltych zawartosci
siarczanéw w bezbarwnych roztworach metoda turbidymetryczng

PN-81/C-04521.03 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartos-
ci zelaza metoda kolorymetryczna z zastosowaniem tiocyjanianu
(rodanku) amonowego

PN-68/C-04953 Analiza chemiczna. Plomieniowo-fotometryczna me-
toda oznaczania matych zawarto$ci sodu, potasu, wapnia i strontu

PN-81/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynnikow
1 roztworéw pomocniczych

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

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania prébek i przygo-
towania $redniej probki laboratoryjnej

PN-81/M-78216 Palety tadunkowe ptaskie jednoplytowe czterowej-
sciowe bez skrzydet drewniane 800 X 1200 — EUR

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

PN-76/0-79351 Opakowania transportowe drewniane. Beczki

BN-84/6833-23 Opakowania jednostkowe szklane. Stoje typu POCH
do odczynnikéw chemicznych

Przepisy o tadowaniu i wyladowywaniu wagonéw towarowych w ko-
munikacji wewngtrzne] Zatacznik nr 10 do art. 27 ust. 4 p. 4
DKP (Dz. TiZK z 1968 r. nr 4 poz. 10)

Instrukcja o ladowaniu samochodoéw cigzarowych i przyczep. Zalacz-
nik do Zarzadzenia Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r.
(Mon. Pol. nr 24 poz. 123)

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

5. Autorzy projektu normy — mgr inz. Barbara Platun i mgr inz.
H. Czepelak — PPH Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice.



