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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest kwas szczawiowy stosowany
jako odczynnik chemiczny. Kwas szczawiowy ma:
a) wzor sumaryczny H.C,04 - 2H:0,
b) wzor strukturalnyH — O — C = O
| - 2H,0,
H—O0—-—C=20
¢) mas¢ molowa 126,07 g/mol,
- d) whasciwosci szkodliwe dla zdrowia.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Podziat. W zalezno$ci od zawarto$ci zanieczysz-
czen, rozroznia si¢ dwa gatunki kwasu szczawiowego,
' 0zZnaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

cz. — czysty.

2.2. Przykiad oznaczenia kwasu szczawiowego,czyste-
go do analizy:

KWAS SZCZAWIOWY cz.d.a. BN-90/6193-51

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Kwas §ZCZawiOwy powinien
by¢ substancja staty, krystaliczng, bezbarwng, rozpusz-
czalng w wodzie 1 w alkoholu etylowym.

3.2. Wymagania szczegélowe — wg tabl. 1.
Tablica 1
Wymagania pgtanki
cz.d.a. o M
a) Zawarto$¢ kwasu szczawiowego
(HC204 - 2H0), %(m/m), nie
mniej niz 99.5 990
b) Substancji  nierozpuszczalnych
w H:0, %(m/m), nie wiece] niz 0,005 0,01
c) Pozostatosc po prazeniu, %(m/m),
nie wigcej niz 0,01 0,05
d) Chlorkow (Cl), %(m/m), nie wig-
ce&j niz . | 0,0005 0,005
e) Siarczandéw (SO£), %(m/m), nie
wigce] niz 0,005 0,02

cd. tabl. 1
Wysnagania Gatunki
cz.d.a. o A
f) Azotu ogdlnego (N), %(m/m), nie
‘wigce] niz 0,001 0,005
g) Zelaza (Fe®"), %(m/m), nie wigcej
niz 0,0002 0,002
h) Otowiu (Pb*"), %(m/m), nie wie-
cej niz 0,0005 0,005
i) Miedzi (Cu?"), %(m/m), nie wiecej
" niz ' 0,0005 0,005
j) Wapnia (Ca®"), %(m/m), nie wig- nie norma-
cej niz 0,001 lizuje sig
k) Magnezu (Mg?), %(m/m), nie nie norma-
wigce] niz 0,002 lizuje sig

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogélne. Kwas szczawiowy nalezy pa-
kowac, znakowaé, przechowywac i transportowaé zgod-
nie z PN-87/C-80001 oraz zgodnie z obowigzujgcymi
przepisami w transporcie kolejowym i drogowym®).

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowig stoje ze
szkta brunatnego typu POCH wg BN-84/6833-23, za-
mykane nakrgtkami z tworzywa sztucznego, wylozo-
nymi podktadkami polietylenowymi lub innymi che-

- micznie odpornymi wg BN-71/6419-03. Nakretki do-

datkowo powinny by¢ zabezpieczone taSma samoprzy-
lepng wg BN-73/6419-04 lub pierscieniami termokurcz-
liwymi.

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

Dopuszcza si¢ inny rodzaj i wielkos¢ opakowania
jednostkowego po uprzednim uzgodnieniu z odbiorca,
jezeli zabezpiecza jakos¢ produktu w sposéb nie gorszy

.od wyzej wymienionych gpakowan 1 ma wymiary zgod-

ne z PN-89/0-79021.

4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.3, umieszcza-
jac dodatkowo:

) Patrz Informacje dodatkowe p. 3.
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a) klas¢ niebezpieczenstwa 8 wg RID/ADR,

b) znak niebezpieczenstwa dla substancji zragcych wg
PN-76/0-79251 p. 2.3.10,

c¢) napis ,,Ostroznie — Srodek szkodliwy® pod nazwa
odczynnika w jezyku angielskim (kwas szczawiowy za-
liczany jest do Wykazu B MZiOS)}),

d) napis ostrzegawczy ,ZRACY-CORROSIVE".

4.2.3. Opakowania fransportowe

4.2.3.1. Opakowania transportowe dla stoi stanowig
skrzynki z tarcicy zamknigte wg BN-63/7161-06. Poje-
dyncze stoje nalezy zabezpieczy¢ przed rozbiciem ma-
teriatem amortyzujacym, np. folia pgcherzykowa ,,pne-
umopak” lub innym podobnym 1 ustawia¢ w skrzynkach
w jedne] warstwie.

4.2.3.2. Opakowania transportowy kombinowane sta-
nowia worki z folii polietylenowej wg BN-84/6414-06,
umieszczone W beczkach® drewnianych wg PN-76/
0-79351 lub w bebnach zwijanych z tektury wzmacnia-
nych obrgczami metalowymi, z dnami 1 wiekami z two-
rzywa drzewnego, pojemnosci 35 1 50 1, wysokosci
325 +10 mm lub 450 =10 mm 1 Srednicy 397 £5 mm.

Masa netto: 35 1 50 kg.

Dopuszcza sie inny rodzaj i wielko$¢ opakowania
transportowego, po uprzednim uzgodnieniu z odbiorcg
i przewoznikiem, jezeli zabezpiecza jakos$¢ produktu
w sposOb nie gorszy od wyze) wymienionych opako-
wan, ma wymiary zgodne z PN-89/0-79021 i jest zgod-
ne z obowigzujgcymi przepisami w zakresie materialow
niebezpiecznych.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykonaé zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.4, umieszcza-
jac dodatkowo:

a) znaki manipulacyjne wg PN-85/O—79252 p. 2.4.1,
243, 244, 24.10,

b) znak niebezpieczenstwa — wzér nr 8 wg
RID/ADR ,Materiaty zrgce”.
4.2.5. Formowanie jednostek fadunkowych — wg

PN-87/C-80001 p. 4.2.1.

4.3. Przechowywanie. Kwas szczawiowy nalezy prze-
chowywac¢ w krytych, suchych i1 dobrze wentylowanych
pomieszczeniach magazynowych (temperatura nie wyz-
sza niz 30°C, wilgotno$¢ nie wyzsza niz 60 + 70%.

Dopuszczalna liczba warstw sktadowania wynosi: dla
skrzynek 1 beczek drewnianych 4, dla b¢bndéw z tek-
tury 1.

Okres gwarancji wynosi 2 lata, liczac od daty pro-
dukcji.

4.4. Transport. Kwas szczawiowy jest materiatem nie-
bezpiecznym: klasa 8, liczba marginesowa 801,
punkt 31 ¢ wg RID i klasa 8, liczba marginesowa 2801,
punkt 31 ¢ wg ADR. Powinien by¢ przewozony zgod-
nie z odpowiednimi przepisami transportowymil).

Opakowany wg 4.2 mozna przewozi¢ transportem
kolejowym lub samochodami.

Dopuszczalna liczba warstw tadowania wynosi: dla
skrzynek drewnianych 4, dla beczek drewnianych 3,
dla b¢gbnéw z tektury 1.

" Patrz Inforrﬁacje dodatkowe p. 3.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzanie wymagan ogdélnych (3.1),

b) oznaczanie zawartosci kwasu szczawiowego (3.2a),

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

d) oznaczanie pozostatosci po prazeniu (3.2c),

€) oznaczanie zawartosci chlorkéw (3.2d),

f) oznaczanie zawartosci siarczanow (3.2e),

g) oznaczanie zawartos$ci azotu ogolnego (3.2f),

h) oznaczanie zawartosci zelaza (3.2g), otowiu (3 2h)
miedzi (3.2i),

1) oznaczanie zawarto$ci wapnia (3.2j), magnezu
(3.2k).

- 5.2. Wielkos¢ partii. Parti¢ produktu opakowanego
stanowi najwyze] 500 kg kwasu szczawiowego.

5.3. Pobieranie probek. Probki odczynnika w gatun-
ku cz.d.a. nalezy pobiera¢ zgodnie z PN-88/C-80047,
natomiast probki odczynnika w gatunku cz. zgodnie
z PN-67/C-04500.

Z przedstawionej do badan partii nalezy wylosowaé
na Slepo opakowania w liczbie podanej w tabl. 2.
Z kazdego wylosowanego opakowania nalezy pobraé

co najmniej 2 probki pierwotne.

Najmniejsza wielkoS¢ probki pierwotnej powinna wy-
nosi¢ 100 g, natomiast wielko$¢ Sredniej probki labo-
ratoryjne] powinna wynosi¢ 500 g.

Tablica 2

Liczba opakowan jednostkowych
w partii, sztuk

do 15
16+ 25
26 63
64160

ponad 160 1

Liczba probek jednostko-
wych, sztuk

S O 00 ] W

5.4. Opis badan :

5.4.1. Wytyczne ogélne. Podczas analizy, jezeli nie za-
znaczono inaczej, nalezy stosowa¢ wylacznie odczynni- -
ki w gatunku cz.d.a. oraz wod¢ destylowang lub wodg
o rownowaznej czystosci, a do oznaczan metoda absorp-
cyjnej spektrometrii atomowej wod¢ redestylowang.

5.4.2. Sprawdzanie wymagan ogélnych oceni¢ wizual-
nie posta¢ 1 barwg probki kwasu szczawiowego wg
PN-81/C-01055 p. 2.1.1 i 2.1.2, rozpuszczalno$¢ okres-
li¢ wg PN-81/C-01055 p. 2.2. -
- 5.4.3. Oznaczanie zawartosci kwasu szczawiowego

5.4.3.1. Zasada metody. Zawarto$¢ kwasu szczawio-
wego oznacza si€¢ manganometrycznie w Srodowisku
kwasu siarkowego.

5.4.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy, roztwér (1+3).

b) Nadmanganian potasowy, roztwdér mianowany
o ¢('/s KMnOy) = 0,1 mol/I, przygotowany wg PN-81/
C-04530/02 p. 2.9.

" 5.4.3.3. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢é okoto 0,25 g
probki kwasu szczawiowego z doktadno$cig do 0,0002 g,
przenie$¢ do kolby stozkowe] pojemnosci 200 ml, roz-,
pusci¢é w 90 ml, doda¢ 10 ml roztworu kwasu siar-
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kowego, ogrzaé do temperatury 70 <+ 80°C i miarecz-
kowaé¢ mianowanym roztworem nadmanganianu pota-
sowego, dodajac go malymi porcjami, odczekujac kaz-
dorazowo na odbarwienie si¢ cieczy. Temperatura roz-
tworu nie powinna spada¢ ponizej 60°C. Pod koniec
miareczkowania nalezy -dodawal roztwdér nadmanga-
nianu potasowego kroplami, az do wystapienia trwate-
go przez 30 s stabordzowego zabarwienia.

5.4.3.4. Obliczanie wynikéw ozmaczania. Zawartos¢
kwasu szczawiowego (X1) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

Vi -0,006303 - 100

X = (1)
m
w ktorym:

Vi — objeto$¢ roztworu nadmanganianu po-
tasowego o ¢(!/s KMn0O4)=0,1000 mol/1,

zuzytego do miareczkowania, mli,
mi — masa odwazki probki kwasu szczawio-

wego, g, ‘
0,006303 — 1ilos¢ kwasu szczawiowego odpowiadaja-

ca 1 ml roztworu nadmanganianu pota-
sowego o ¢(!/s KMnO,) = 0,1600 mol/I,
g/ml.

5.4.3.5. Wynik koricowy ozmaczania. Za wynik konco-
wy oznaczania nalezy przyjac $rednig arytmetyczng wy-
nikéw dwoch réwnolegltych oznaczan. Réznica migdzy
wynikami nie powinna by¢ wigksza niz 0,3%.

5.4.4. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie. Odwazy¢ 60 g probki kwasu szcza-
wiowego z doktadnosciag do 0,01 g, rozpusci¢c w 600 ml
1 wykona¢ oznaczanie wg PN-54/C-04517.

Nalezy wykona¢ dwa réwnolegle oznaczania. Probka
kwasu szczawiowego odpowiada wymaganiom normy,
jezeli masa substancji nierozpuszczalnych w wodzie nie
przekracza: '

dla gatunku cz.d.a. — 3 mg,

dla gatunku cz. — 6 mg.

5.4.5. Oznaczanie pozostalo$ci po prazemiu. Odwazyc¢
10 g prébki kwasu szczawiowego z doktadnoscig do
0,01 g, umiesci¢ w tyglu kwarcowym i wykonac ozna-
czanie zgodnie z PN-76/C-04958 p. 2.2.
 Nalezy wykonaé dwa réwnolegle oznaczania. Prébka
kwasu szczawiowego odpowiada wymaganiom normy,
jezeli masa pozostato§ci po prazeniu nie przekracza:

dla odczynnika cz.d.a — 1 mg,

dla odczynnika cz. — 5 mg.

Pozostato$¢ po prazeniu pozostawi¢ do oznaczan wg
p. 54.9. '

5.4.6. Oznaczanie zawartosci chlorkéw

5.4.6.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04518

p. 2.3.1.
- 5.4.6.2. Wykonanie oznaczanis. Odwazy¢ 2 g probki
kwasu szczawiowego z dokladnoscia do 0,01 g, roz-
pusci¢c w 25 ml wody, doda¢ 12 ml roztworu kwasu
azotowego i wykona¢ oznaczanie wg PN-82/C-04518
p. 23.3.

Nalezy wykona¢ dwa réwnolegle oznaczania. Prébka
kwasu szczawiowego odpowiada wymaganiom normy,
jezeli zmetnienie powstate po 15 min w roztworze ba-
danym jest mniejsze lub réwne zmegtnieniu roztworu

- stawowego ofowiu zawiera |

poroOwnawczego, zawierajgcego w tej samej objgtosci te
same ilosci odczynnikdw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,01 mg CI,

dla odczynnika cz. — 0,1 mg CI.

54.7. Oznaczanie zawartosci siarczanéw

5.4.7.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-82/C-04519
p. 2.3.1.

5.4.7.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 1 g probki
kwasu szczawiowego z doktadnoscig do 0,01 g w tyglu
kwarcowym, spali¢ 1 wyprazy¢ w piecu elektrycznym
w temperaturze 700°C przez 2 h. Nast¢pnie pozostatosé
odparowaé¢ z 10 ml roztworu kwasu solnego na lazni
wodnej prawie do sucha. Zawartos¢ tygla rozpusci¢
w 20 ml wody (w razie potrzeby przesaczy¢ przez tygiel
z wkladka ze szkta spiekanego p-4) i wykona¢ ozna-
czanie wg PN-82/C-04519 p. 2.5.2.

Nalezy wykonaé¢ dwa réwnolegte oznaczania. Prébka
kwasu szczawiowego odpowiada wymaganiom normy,
jezeli zmetnienie powstale w- roztworze badanym jest
mniejsze lub réwne zmegtnieniu roztworu poroé wnawcze-
go przygotowanego jednocze$nie 1 zawierajacego w tej
samej objetoéci te same iloSci odczynnikéw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,05 mg SO,

dla odczynnika cz. — 0,20 mg SO#".

5.4.8. Oznaczanie zawartosci azotu ogoblnego. Odwa-
zy¢ 2 g probki kwasu szczawiowego z doktadnos$cia do
0,01 g, przenies¢' do zlewki pojemnosci 150 ml, roz-
pusci¢ w 100 ml wody i wykonaé oznaczanie wg PN-81/
C-04527 p. 24.

Nalezy wykonaé¢ dwa rownolegle oznaczania. Probka
kwasu szczawiowego odpowiada wymaganiom normy,
jezeli zabarwienie powstate w badanym roztworze jest
mniej intensywne lub réwne zabarwieniu roztworu po-
roOwnawczego, zawierajgcego w tej samej objetosci te
same 1ilosci odczynnikOw oraz:

dla odczynnika cz.d.a. — 0,02 mg N,

-dla odczynnika cz. — 0,10 mg N.

54.9. Ozmaczanie zawartoéci zelaza, otowiu i miedzi
5.4.9.1. Zasada metody. Zelazo, ot6w i miedZ ozna-

- cza si¢ technika plomieniowa absorpcyjnej spektrome-

trii atohowej, metoda krzywej wzorcowe;j.

. 5.4.9.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy spektralnie cz., roztwér 1+1.

b) Roztwér wzorcowy podstawowy miedzi (Cu?") do
absorpcji atomowej'). 1 ml wzorcowego roztworu pod-
stawowego miedzi zawiera 1 - 107 g jonéw Cu?".

c) Roztwér wzorcowy podstawowy ofowiu do
absorpcji atomowej'). 1 ml wzorcowego roztworu pod-
' - 107 g jonéw Pb*".

d) Roztwér wzorcowy podstawowy zelaza do absorp-
cji atomowej'). 1 ml wzorcowego roztworu pogdstawo-
wego 7Zelaza zawiera 1 - 107 g jondéw Fe?'

e) Roztwoér wzorcowy roboczy — mieszanina jonow
Cu?*, Pb¥*, Fe’". Do kolby pomiarowej pojemnosci
100 ml odmierzy¢ po 10,0 ml roztworéw wzorcowych
(5.4.9.2b), ¢), d). Dopelni¢ woda do kreski i wymieszac.

) Patrz Informacje dodatkowe p. 6.
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1 ml wzorcowego roztworu roboczego zawiera po
1 - 10 g jonow Cu®', Pb*" i Fe

Dopuszcza si¢ stosowanie podstawowych roztworéw
wzorcowych miedzi, otowiu, zelaza przygotowanych wg
PN-81/C-06503 p. 2.2.1.42, p. 2.2.1.46b, p. 2.2.1.75.

5.4.9.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr do absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampy: zelazowa, olowiowa 1 miedziowa z kato-
dami wn¢kowymi.

5.4.9.4. Warunki fotometrowania. Oznaczanie nalezy

wykona¢ w plomieniu acetylenowo-powietrznym,
w optymalnych warunkach ustalonych dla stosowanego
aparatu. Absorbancj¢ zelaza nalezy mierzy¢ przy ditu-
goSci fali 248,3 nm, miedzi 324,7 nm, otowiu 217 lub
283.3 nm.

5.4.9.5. Przygotowanie serii wzorcoOw i sporzadzanie
krzywych wzorcowych. Do pigciu kolb pomiarowych
pojemnosci 100 ml odmierzy¢ kolejno: 0; 0,5; 1,0; 2,5
15,0 ml wzorcowego roztworu roboczego (5.4.9.2¢),
doda¢ po 1,0 ml roztworu kwasu azotowego, dopetnic
- woda do kreski 1 wymieszac. Stgzenie miedzi, olowiu
i zelaza w poszczegdlnych kolbach wynosi: 0; 5 - 107,
1 -107% 2,5 -10% 5 - 10° g/ml.

Zmierzy¢ absorbancj¢ miedzi, olowiu i zelaza w przy-
gotowane] serii wzorcoOw .w warunkach podanych
w 5494, a z uzyskanych wynikow wykresli¢ krzywe
wzorcowe, odkladajac na osi odcigtych stezenia w g/ml,
a na osi rzgdnych odpowiadajace im wielkosci absor-
bancji.

5.4.9.6. Wykonanie oznaczania. Pozostalo$¢ po ozna-
czaniu wg 5.4.5 zwilzy¢ 1 ml. roztworu kwasu azoto-
wego 1 odparowac¢ do sucha, nastgpnie ponownie do-
da¢ 1 ml roztworu kwasu azotowego, rozpusci¢ pozo-
statos¢ w tyglu na gorgco i przenies¢ do kolby pomia-
rowej pojemnosci 25 ml, dopetni¢ woda do kreski i wy-
mieszaé (roztwor A). Zmierzy¢ absorbancje miedzi, oto-
wiu 1 zelaza w roztworze A w przypadku gatunku
cz.d.a., natomiast w przypadku gatunku cz. w roztwo-
rze A ‘rozcienczonym 149, w warunkach podanych
w 5494,

Z krzywych wzorcowych odczytaé st¢zenie miedzi,
otowiu 1 zelaza w roztworze.

5.4.9.7. Obliczanie wynikow oznaczania. Zawartos¢
zelaza (X), olowiu (X;) miedzi (X4) obliczy¢ w %(m/m)
Wg WZOrow

; 01,2,3'V7_'100
dla gatunku cz.d.a. Xy 34= (2)
ms
. ai sz’ V- 10
dla gatunku cz. X234= (2)
m?
w ktorych:
a2 3 — stgzenie odpowiednio zelaza, o{owm 1 mie-
dzi odczytane z krzywych wzorcowych,
g/ml,
V, — objetos¢ roztworu A przygotowanego wg
549.6, ml,

m> — masa odwazki probki kwasu szczawiowego

wg 545, g.

54.9.8. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik kon-
cowy oznaczania nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng
wynikow dwoch réwnoleglych oznaczan. Réznica mig-
dzy wynikami nie powmna przekracza¢ 20% wymku
nizszego.

5.4.10. Oznaczame zawartosci wapnia i magnezu

5.4.10.1. Zasada metody. Wapn i magnez oznacza si¢
techmkq ptomieniowag absorpcyjnej spektrometru ato-
mowej, metoda krzywej wzorcowej.

5.4.10.2. Odczynniki i roztwory

a) Roztwor wzorcowy podstawowy magnezu (Mg?")
do absorpcji atomowej'). 1 ml wzorcowego roztworu
podstawowego magnezu zawiera 1 - 107 g Mg?".

b) Roztwdr wzorcowy podstawowy wapnia (Ca*") do
absorpcji atomowej'). 1 ml wzorcowego roztworu pod-
stawowego wapnia zawiera 1 - 107 g Ca?".

c) Roztwér wzorcowy roboczy — mieszanina jon6w
Mg?" i Ca?". Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ mikropipeta po 1,0 ml roztworéw wzorco-
wych (5.4.10.2a) i b). Dopelni¢ woda do kreski i wy-
miesza¢. | ml wzorcowego roztworu roboczego zawiera
po 1 - 107 g jonow Mg*" i Ca®"

Dopuszcza si¢ stosowanie wzorcowych roztworow
podstawowych przygotowanych wg PN-81/C-06503
p. 22.1.39 i p. 2.2.1.70.

5.4.10.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrometr do absorpcji atomowej z komplet-
nym wyposazeniem.

b) Lampy: magnezowa i wapniowa z katodami wng-
kowymi. ‘

5.4.10.4. Warunki fotometrowania — wg 5.4.94.
Absorbancj¢ magnezu nalezy mierzy¢ przy dlugosm fali
285,2 nm, a wapnia — 422,7 nm.

5.4.10.5. Przygotowanie serii wzorcOw i sporzadzanie
krzywych wzorcowych. Do pigciu kolb pomiarowych
pojemnosci 100 ml odmierzyé kolejno: 0; 1,0; 2,0; 5,0
i 10,0 ml wzorcowego roztworu roboczego (5.4.10.2¢),
dopeini¢ wodg do kreski 1 wymieszaé.

Stezenia jonéw Ca?" i Mg*" w przygotowanej serii
wzorcOw wynosza: 0; 1 -107, 2 +107, S5 - 1077
i1 -10° g/ml :

Zmierzy¢ absorbancj¢ magnezu 1 wapnia w przygo-
towane] serii wzorcOw w warunkach podanych
w 5.4.10.4, a z uzyskanych wynikow wykresli¢ krzywe
wzorcowe wg 5.4.9.6.

5.4.10.6. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 2 g probki
kwasu szczawiowego z dokltadno$cig do 0,01 g, prze-
nie$¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml, roz-
pusci¢ w 40 -+ 50 ml wody, dopetni¢ woda do kreski
1 wymiesza¢. Zmierzy¢ absorbancj¢ wapnia 1 magnezu
w warunkach podanych w 5.4.10.4, a z krzywych wzor-
cowych odczyta¢ st¢zenie wapnia 1 magnezu W roz-
tworze.

5.4.10.7. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawarto$¢
wapnia (Xs) i magnezu (Xs) obliczy¢ w %(m/m) wg
wzoru

") Patrz Informacje dodatkowe p. 6.
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aas '’ Vi 100
X5,6 = (3)
ms
w ktoérym:
as s — stezenie odpowiednio wapnia i magnezu od-

czytane z krzywych wzorcowych, g/ml,

V3 — objeto$¢ roztworu prébki kwasu szczawiowe-
- go, ml,

m3 — masa odwazki probki kwasu szczawiowego, g.

5.4.10.8. Obliczanie wynik0w oznaczania. Za wynik
konficowy oznaczania nalezy przyja¢ srednig arytmetycz-
na wynikéw dwoch réwnoleglych oznaczan. Réznica
migdzy wynikami nie powinna przekracza¢ 20% wyniku
nizszego.

5.5. Ocena wynikow badan. Parti¢ kwasu szczawiowe-
go nalezy uzna¢ za zgodng z wymaganiami normy, je-
zeli wyniki badan probki kwasu szczawiowego pobra-
nej wg 5.3 odpowiadaja wymaganiom podanym
w rozdz. 3.

5.6. Interpretacja wynikow. Przy obliczaniu wynikoéw
nalezy stosowac zasady interpretacji wg PN-70/N-02120
p. 2.3.2 (metoda Z).

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Na zyczenie
odbiorcy do kazdej partii kwasu szczawiowego produ-
cent jest obowigzany wystawi¢ 1 przesta¢ odbiorcy za-
swiadczenie, w ktorym m.in. nalezy poda¢ wyniki prze-
prowadzonych badan.

KONTIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Lubelskie Przedsigbiorstwo
Przemystowo-Handlowe ,Odczynniki Chemiczne*, Lublin.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-74/6193-51

a) zrezygfnowano z gatunku ch.cz.,

b) zmieniono metod¢ oznaczania zawartos$ci zelaza,

¢) zanormowano oddzielnie zawarto$¢ otowiu 1 miedzi metoda
absorpcji atomowej zamiast metali ci¢zkich grupy siarkowodorowej,

d) zrezygnowano z oznaczania zawartosci zanieczyszczef organicz-
nych,

e) dostosowanc poziom wymagan normy do poziomu wymagan
firm $§wiatowych: BDH, Riedel-de Haén, Merck, Fluka.

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-81/C-01055 Analiza chemiczna. Wytyczne wykonywania badan

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobierania i przygo-
towywania probek

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

PN-82/C-04518 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
chlorkéw metoda turbidymetryczng

PN-82/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych zawartosci
siarczanOww bezbarwnych roztworach metoda turbidymetryczng

PN-81/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie azotu ogdlnego me-
toda destylacyjna

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

PN-76/C-04958 Odczynniki. Oznaczanie pozostaloéci po prazeniu

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

PN-87/C-80001 Odczynniki i substancje specjalnie czyste. Pakowa-
nie, przychowywanie i transport

PN-88/C-800047 Odczynniki i substancje specjalnie czyste. Ogdlne
wytyczne pobierania probek i przygotowania $redniej probki la-
boratoryjnej

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb

PN-89/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-76/0-79251 Opakowania jednostkowe z zawartoScig. Znaki
i znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe 2z zawarto$cig. Znaki
1 znakowanie. Wymagania podstawowe ’

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

BN-84/6414-06 Opakowania z tworzyw sztucznych. Worki poliety-
lenowe otwarte ptaskie, bez fald bocznych zgrzewane

BN-71/6419-03 Opakowania z tworzyw sztucznych. Podktadki

BN-73/6419-04 Tasmy samoprzylepne z folii wiskozowej i nieplasty-

fikowanego polichlorku winylu. Szeregi wymiarowe

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

BN-63/7161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe z tarcicy do odczyn-
nikéw chemicznych

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo przewozowe (Dz. U. nr 53,
poz. 272 z 1984 r.)

Specjalne warunki przewozu towaréw niebezpiecznych w mig¢dzy-
narodowej Komunikacji Kolejowej. Zalacznik nr 4 do umowy
o mig¢dzynarodowej Kolejowej Komunikacji Towarowej (SMGS)
(Dz. TiZK nr 7, poz. 35 z 1966 r.) wraz z péZniejszymi zmianami

Regulamin dla migdzynarodowego przewozu kolejami towaréw nie-

bezpiecznych (RID). Zalacznik B do konwencji o miedzynarodo-

wym przewozie kolejami (COTIF). (Dz. TiZK nr 7, poz. 44

z 1985 r.) wraz z pdzZniejszymi zmianami
Regulamin Przedsigbiorstwa PKP o tadowaniu i zabezpieczaniu prze-

sytek towarowych (Dz. TiZK nr 9, poz. 68 z 1985 r.)
Zarzadzienie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w spra-

wie tadowania samochodéw ci¢zarowych i przyczep (Mon. Pol.

nr 24, poz. 123 z 1963 r. i nr 35, poz. 250 z 1968 r.)
Przepisy o tadowaniu wagonéw towarowych. Zatgcznik I do umowy

o wzajemnym uzytkowaniu wagondw towarowych w komunikacji

mi¢dzynarodowej (RIV) (Dz. TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.)

wraz z pdZniejszymi zmianami
Rozporzadzenie Ministrow Komunikacji i Spraw Wewngtrznych

z dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkow i kontroli prze-

wozu drogowego materialtéw niebezpiecznych (Dz. U. nr 67,

poz. 301 z 1983 r.) wraz z pdzniejszymi zmianami
Rozporzadzenie MZiOS z dnia 28 grudnia 1963 r. w sprawie wy-

kazu trucizn i Srodkoéw szkodliwych (Dz. U. nr 2, poz. 9 z 1964 r.)

wraz z pOZniejszymi zmianami
Rozporzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 6 pazdziernika 1987 r.

w sprawie wykazu rzeczy niebezpiecznych wylgczonych z prze-

wozu koleja oraz szczegdlnych warunkOw przewozu rzeczy nie-

bezpiecznych dopuszczonych do przewozu (Dz. U. nr 32, poz. 169

z 1987 r.)

4. Symbol wg SWW

dla gatunkéw cz.d.a. — 1331-11,

dla gatunkéw cz. — 133142, :

5. Wymagania jakosciowe normy dla gatunku cz.d.a. odpowia-
daja wymaganiom normy ISO 6353/2 oraz firm $wiatowych.

6. Informacja dotyczgca legalnych roztworéw wzorcowych do
absorpcji atomowej. Legalne roztwory wzorcowe do absorpcji atomo-
wej o stgzeniach 1 mg Me""/ml sa produkowane przez Centralny
Osrodek Badawczo-Rozwojowy Wzorcow Materialow WZORMAT,
ul. Elektoralna 2, 00-139 Warszawa.

7. Autorzy projektu normy — mgr Krystyna Piotrowska-Zub, inz.
Stanistawa Jusis, Lubelskie Przedsigbiorsiwo Przemystowo-Handlowe
»,Odczynniki Chemiczne®, Lublin.



