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Odczynniki

Kwas szczawiowy

1. WSTEP

Przedmiotem normy jest kwas szczawiowy stosowa-
ny jako odczynnik chemiczny.

Kwas szczawiowy ma:
a) wzor chemiczny HgC20M « 2H"0

b) wzér srrukturalny COOH
«2H20
COOH

Cc) mase czasteczkowg 120,07 (1961 r.).

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci gkow-
nego sktadnika i zanieczyszczen, norma ustala trzy
gatunki kwasu szczawiowego ozhaczane:

ch.cz. - chemicznie czysty,
cz.d.a. - czysty do analizy,
cz. - czysty.

2.2. Przyktad oznaczenia kwasu szczawiowego che-
micznie czystego:

KWAS SZCZAWIOWY ch.cz. BN-74/6193-51

wymagania

5.1. Wymagania ogélne. Kwas szczawiowy powinien
mie¢ posta¢ bezbarwnych krysztaldéw, rozpuszczanych

w wodzie i w alkoholu.

Zgtoszona przez

Grupa katalogowa X 52

5.2. Wymagania fizyczne i chemiczne

B Gatunki
Wymagania
ch.cz. czedcaa cz#
a) Kwasu szczawiowego
(H O 0 «2H 0)#h,nie
mniej niz 99,8 99,8 99,0

b) Substancji nieroz-
puszczalnych w wo-

dzie, nie wiecej

niz 0,003

c) Pozostatosci po
prazeniu, nie wie-
cej niz 0,01 0,01 0,05

d) Chlorkéw (CI-), %,

0,005 0,01

nie wiecej niz 0,0002 0,0005 0,005
e) Siarczanéw (SON ),
/o, nie wiecej niz 0,001 0,002 0,005
) Azotu ogdlnego (N),
%, nie wiecej niz 0,001 0,001 0,005
g) Zelaza (Fe™+), %f
nie wiecej niz 0,0002 0,0002 0,002
h) Metali ciezkich
(Pb2+), %, nie wie-
cej niz 2+ 0,0002 0,0005 0,001
i) Wapnia (Ca ), y® nie norma-
nie wiecej niz 0,0005 0,002 lizuje sie
J) Magnezu (Mg2+), %, nie norma-
nie wiecej niz 0,0015 0,0015 lizuje sie
K) Zanieczyszczenh
organicznych wg 5.2.10 wg 5.2.10 wg 5.2.10
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4. PAKOWASIE. PRZECHOWYWANIE 1 TRANSPORT

Kwas szczawiowy nalezy pakowaé, przechowywaé i
transportowa¢ zgodnie z FN-70/C-80001,,

Rodzaj opakowania: stoiki szklane z nakretkg =z
tworzywa sztucznego, z polietylenowa lub inng che-
micznie odpornha uszczelka lub podktadka tekturowg
chroniong folig polietylenowa lub folig z 1innego
tworzywa sztucznego, shoiki z polietylenu lub inne-
go tworzywa sztucznego z nakretka.

Masa opakowan netto: 100, 250, 500» 1000, 2500 g.

Na zyczenie odbiorcéw dopuszcza sie inny rodzaj
i wielko$s¢ opakowania, jezeli przeprowadzone pré-
by wykaza, ze zabezpiecza ono produkt w sposobnie
gorszy od wymienionych opakowan i ma wymiary zgod-
ne z zasadami systemu wymiarowego opakowan.

5. BADANIA

5.1. Pobieranie S$redniej proébki laboratoryjnej.
Prébki- nalezy pobieraé¢ zgodnie z PN-70/C-80047 . O-
gélna masa Sredniej pobranej prébki powinna wy-
nosi¢ co najmniej 600 g.

5.2. Rodzaje i opis badan

5.2.1. Oznaczanie zawartosci kwasu szczawiowe-

£P-0i2¢204--,~2H202
5.2.1.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84).

b) Nadmanganian potasowy cz.d.a., roztwér 0,1n.

5.2.1.2.
danego kwasu szczawiowego rozpusci¢ w kolbie stoz-

Wykonanie oznaczania.

kowej pojemnosci 150 cnp w 30 cap wody .

Do roztworu doda¢ 5 cm3 kwasu siarkowego, ogrzac
do temperatury 75 4 80°C i miareczkowa¢ roztworem
nadmanganianu potasowego do trwatego rézowego za-
barwienia.

Zawartos¢ kwasu szczawiowego 20204 e
obliczy¢ w procentach (X1 wg wzoru

2H20)

Vle 0,006303-100

w ktorym:

V1 - objetos¢ sScisle 0,1n roztworu nadman-
ganianu potasowego, zuzyta do mia-
raczkowania, cm{

m — odwazka badanego kwasu szczawiowe-
go, g,

0,006303 - ilos¢ kwasu szczawiowego odpowiada-
jaca 1 cm” Scisle 0,1n roztworu nad-
manganianu potasowego, (-

5.2.2. Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-

puszczalnych w wodzie. 50,00 g badanego kwasu
szczawiowego umieéciégw zlewce pojemnosci 600 cm™
i rozpusci¢ w 400 cnr goracej wody. Zlewke przy-
kry¢ szkieltkiem zegarkowym i ogrzewa¢ przez 1 godz
na wrzacej +azni wodnej.

Nastepnie roztwér przesaczy¢ przez
przemyty woda, wysuszony do statej masy i zwazony
z dok#adnoscig do 0,0002 g szklany tygiel do sa-

uprzednio

Okoto 0,2500 g ba- dla odczynnika cz. -

czenia G". Pozostatos¢ na tyglu przemy¢ 150 cm?
goracej wody i wysuszy¢ w temperaturze 105 3-110°C
do statej masy.

Badany kwas szczawiowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli masa wysuszonej pozostatosci nie prze-
kroczy:

dla odczynnika ch.cz. - 2 mg,
dla odczynnika cz.d.a. - 2 mg,
dla odczynnika cz. - 10 mg.

5.2.3. Oznaczanie zawartosci chlorkéw (Cl~)

5.2.3.1. 0Odczynniki
p- 2.3.

i roztwory - wgPN-68/3-04518

5.2.3.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 badanego
kwasu szczawiowego dla odczynnika ch.cz. lub 2,009
dla odczynnika cz.d.a. rozpusci¢ w 27 cm
wody i doda¢ 15 cnr roztworu kwasu azotowego.

W razie potrzeby roztwér przesaczy¢ przez saczek
uprzednio przemyty l-procentowym roztworem kwasu
azotowego i dalej wykona¢ oznaczanie wg PN-68/
C-04518 Sposob A.

Badany kwas szczawiowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli powstata po 10 min opalizacja badanego
roztworu nie bedzie intensywniejsza od opalizacji
roztworu poréwnawczego, przygotowanego réwnoczes-

nie i zawierajacego w tej samej objetosci:

icz.

dla odczynnika ch.cz. - 0,01mg 01",
dla odczynnika cz.d.a.- 0,01mg CI-,
0,1 mg CI~

1 te same ilosci odczynnikoéw.
5.2.4. Oznaczanie zawartosci siarczanéw (S0,"-)

5.2 .4.1. Odczynniki
p- 2.3 oraz:

i roztwory - wgPN-68/3-04519

a) Weglan sodowy bezwodny cz.d.a., roztwér 1-
-procentowy .

b) Nadtlenek wodoru cz.d.a., roztwér 30-prooento-
towy .

c) Kwas solny cz.d.a., roztwdér 25-procentowy.

5.2.4.2 . Wykonanie oznaczania. 3,00 g badanego
kwasu szczawiowego odparowa¢ w tyglu platynowym z
2 cm™ roztworu weglanu sodowego do sucha na elek-
trycznej ptytce do ulotnienia g¥éwnej masy prepa-
ratu, a nastepnie wyprazy¢ w elektrycznym piecu w
temperaturze 600 ~ 700°C. W przypadku niecatkowi-
tego spalenia, pozostatos¢ zwilzy¢ 1-2 kroplami
wody, wysuszy¢ na 4azni wodnej i1 powtérnie
wyprazy¢ do uzyskania biatej pozostatosci.

Pozostatos$¢ rozpusci¢ w 10 cm® wody, doda¢ 2 ar®
roztworu nadtlenku wodoru, roztwér zobojetni¢ roz-
tworem kwasu solnego wobec papierka lakmusowego i
odparowa¢ do sucha. Pozostatos$¢ rozpuscic¢ w25 can’
wody, przesaczy¢ w razie potrzeby przez saczek u-
przednio przemyty goraca woda, uzupednié¢ objetoscé
roztworu wodg do 46 cm” i dalej oznaczanie wyko-
na¢ wg PN-66/C-04519 P. 2.4.1.

Badany kwas szczawiowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli powstata po uptywie 15 min opalizacja
roztworu badanego nie bedzie intensywniejsza od
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opalizacji roztworu badanego przygotowanego réw-
noczesnie i zawierajacego w tej samej objetosci:
dla odczynnika ch.cz. - 0,03 mg S04p*
dla odczynnika cz.d.a. - 0,06 mg sS04,
dla odczynnika cz. - 0,15 mg so42"

i te same ilosci odczynnikow.
5.2.5. Oznaczanie zawartosci azotu ogélnego (N)

5.2. 5.1. Odczynniki
p- 2.4.2.

i roztwory - wg PR-68/C-C4527

5.2.5.2. Wykonanie oznaczania,
kwa3u szczawiowego rozpusci¢ w 150 cm” goracej wo-
dy w kolbie aparatu do destylacji i wykona¢ ozna-
czanie azotu metodg destylacyjng wg EN-68/C-04527
p. 2.4.3.

Badar™r kwas szczawiowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli powstate po uptywie 5 min zabarwienie
badanego roztworu nie bedzie :intensywniejsze od
zabarwienia roztworu poréwnawczego, przygotowane-
go réwnoczednie i zawierajacego w tej samej obje-

tosci :
dla odczynnika cb.cz. -0,02 mg N,
dla odczynnika cz.d.a. -0,02 mg N,
dla odczynnika cz. -0,1 mg N
i te same ilosci odczynnikoéw.
5.2.6. Oznaczanie zawartosci zelaza (Féa_)

5.2.6.1. Odczynniki
p- 2.5.2 oraz:

i roztwory - wg IN-68/0-04521
a) Kwas solny cz.d.a., roztwér 25-procentowy.

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

5.2.6.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
kwasu szczawiowego ch.cz. i cz.d.a. lub 2,00 g cz.
umiesci¢ w tyglu porcelanowym i ostroznie ogrze-
wa¢ na ptomieniu palnika, a nastepnie wyprazy¢ w
piecu elektrycznym w temperaturze 500 4 600°G. Ty-
giel oziebié¢, doda¢ 1 or roztworu kwasu solnego
i odparowa¢ do sucha na 4azni wodnej.

Do suchej pozostatosci doda¢ 0,5
kwasu azotowego, 20 cm™ wody i

roztworu
do
wrzenia. Po oziebieniu roztwér przeniesc¢ iloscio-
wo do cylindra kolorymetrycznego, dopednié¢ obje-
tos¢ wodg do 25 cm” i dalej wykona¢ oznaczanie
wg PN-60/C-04521 p. 2.5.5.

Badany kwas szczawiowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli powstate zabarwienie roztworu badanego
nie bedzie intensywniejsze od zabarwienia roztwo-
ru poréwnawczego, przygotowanego réwnoczesnie i
zawierajacego w tej samej objetosci:

an™*
doprowadzié¢

dla odczynnika oh.cz. - 0,01 mg Fe3+,

dla odczynnika cz.d.a. - 0,01 mg FeAi,

dla odczyrnika cz. - 0,04 mg Fe*
i te same ilosci odczynnikéw.

5,2.7. Oznaczanie zawartosci metali ciezkich
(Pb*+)

5.2.7.1. Odczynniki i roztwory - wg H¥-6"C-04515

p- 2.3 oraz kwas solny cz.d.a. (1,18).

5.2.7.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
kwasu szczawiowego umiesci¢ w tyglu porcelanowym

2,00 g badanego

i ostroznie ogrzewa¢ na 4azni piaskowej do catko-
witego ulotnienia sie kwasu szczawiowego. Pozo-
statosc odparowa¢ dwukrotnie do sucha z 1 cm kwa-
su solnego (1,1&& na 4azni wodnej. Pozostatoscé
rozpusci¢ w 1 cm, roztworu kwasu solnego i prze-
niesé 15 4 20 cm goracej wody do kolby pojemnos$-
ci 100 cm'L

Otrzymany roztwér zobojetnié
papierka lakmusowego, w razie

amoniakiem wobec
potrzeby przesaczyc¢
i wykona¢ oznaczenie wg 511-68/0-04515 p. 2.5.1.

Badany kwas szczawiowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli powstate po 10 min zabarwienie roztwo-
ru badanego nie bedzie intensywniejsze od zabar-
wienia roztworu poréwnawczego, przygotowanego row-
noczesnie i zawierajgcego w tej samej objetosci:

dla odczynnika ch.cz. - 0,01 mg Pb2+,
dla odczynnika cz.d.a. - 0,025 mg Pb2+,
dla odczynnika cz. - 0,05 mg Pb2+

i te same ilosci odczynnikéw.

5.2.8. 0Oznaczanie zawartosci wapnia (Ca2™)

5.2.8.1, 0Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwdr 25-procentowy.

b) Mureksyd wsk., roztwér 0,05-procentowy, trwa-
4y w ciagu 2 dni.

c) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 1n.

d) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Cat+, przy-

goto¥?ny wg PI1-68/C-06500 rozcienczony 10 + 990.
1 cm rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera
0,01 mg Ca.

5.2.8.2. Wykonanie oznaczania. 5,00 g badanego
kwasu szczawiowego umiesci¢ w platynowej parowni-
cy i1 ogrzewa¢ na dazni piaskowej do catkowitego u-
lotnienia sie kwasu szczawiowego.

Pozostatos¢ wyprazy¢ w temperatur%f 500 4 600 °C,
oziebi¢, doda¢ do pozostatosci 3 om roztworu kwa-
su solnego i odparowa¢ na #azni wodnej 4o sucha.

Nastepnie pozostatosé¢ zwilzy¢ Q,5 om™ roztworu
kwasu solnego, rozpusci¢ w 10 cm wo i przeniesc¢
do kolby pomiarowej pojemnosci 25 om". Parownice
sptuka¢ 10 cm”™ goracej wody, po splukaniu zla¢ do
tej samej kolby pomiarowej. Po oziebieniu objetos¢
roztworu w kolbie dopedni¢ wodg do kreski i do-
k¥adnie wymiesza¢ — roztwér A (roztwdér pozostawic
do oznaczania magnezu wg 5.2.9).

Pobra¢ pipeta 5 cm" roztworu A (1 g) dla odczyn-
nika ch.cz. i1 2 diroztwom A (0,4 g) dla odczyn-
nika cz.d.a., umiesci¢ w probéwce z bezbarwnego
szk¥a pojemnosci 20 4 30 cw, doda¢ do roztworu
dla odczynnika cz.d.a. 3 cm”™ wody, badany roztwér
zobojetni¢ roztworem wodorotlenku sodowego wobec
papierka lakmusowego, doda¢ jeszcze 0,5 cm”®
tworu wodorotlenku sodowego i wymiesza¢ - pH roz-
tworu powinna wynosi¢ okoto 12 — nastepnie dodac
1 cm"1lroztworu mureksydu i ponownie wymieszac.

Badany kwas szczawiowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli powstaty po uptywie 142 min obserwowa-
ny w przechodzacym swietle na tle mlecznego szkia,
rézowy odcien rézowawo-fioletowego zabarwienia ba-
danego roztworu nie bedzie

roz-

intensywniejszy od roé-
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zowego odcienia roztworu poréwnawczego, przygoto-

wanego réwnoczesnie z roztworem badanym i zawie-
rajacego w tej samej objetosci:

dla odczynnika ch.cz. - 0,005 mg Ca™+,

dla odczynnika cz.d.a. - 0,008 mg Ca™+
oraz 0,5 cm™ roztworu wodorotlenku sodowego i
1 cn; roztworu mureksydu.

Zabarwienie roztworéow jest trwakte w ciggu 10 min.

5.2.9. Oznaczanie zawartosci magnezu (Mg2+)

5.2.9.1. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a, roztwér 10-pro-
centowy.

b) Zékcien tytanowa wsk., roztwér 0,05-procen-
towy .

c) Roztwér wzorcowy zawierajacy jony Mg+ przy-
gotowany wg EN-68/G-06500 i1 rozciehczony 10+990 .
1 cnr rozcienczonego roztworu wzorcowego zawiera
0,01 mg Mg2+.

5.2.9.2, Wykonanie oznaczania. Do 2 cm” roz-

tworu otrzymanego wg 5.2.8.2 (0,4 g preparatu) do-
da¢ 0,2 cnr’ zokcieni tytanowej, 2 cm™ roztworu
wodorotlenku sodowego, dope#ni¢ objetos¢ roztworu
woda do 10 cmX i wymieszac.

Badany kwas szczawiowy odpowiada wymaganiomnor-
my, jezeli powstate po 10 min zabarwienie badane-
go roztworu nie bedzie intensywniejsze od zabar-
wienia roztworu poréwnawczego, przygotowanego row-
i zawierajgcego w tej samej objetosci:

i cz.d.a. - 0,006 mg Mg2+

noczesnie
dla odczynnika ch.cz.
i te same ilosci odczynnikéw.

5.2.10. Oznaczanie zawartosci organicznych za-
nieczyszczen
5.2.10.1. Odczynniki 1 roztwory
a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84).
KON
INFORMACJE

1, Instytucja opracowuj gca norme - Przedsiebiorstwo Prze-
mys4owo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne - Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-58/C-80570

a) wprowadzono gatunek ch.cz,,

b) zmieniono metody oznaczania zawartosci wapnia i za—-
nieczyszczan organicznych,

c) dostosowano wymagania i metody badan do zalecenia
RWPG PC 3251-71.

Dotychczas obowigzujaca PN-58/C-80570 zostaje uniewaz-

niona z dniem 1 kwietnia 1975 r.

3. Normy zwigzane
PN-68/C-04515 Analiza chemiczna.
wartosci metali ciezkich stracanych siarkowodorem
PN-68/C-04518 Analiza chemiczna.
wartosci chlorkéw w bezbarwnych roztworach metoda™tur-

Oznaczanie matych za—

Oznaczanie matyph za-

bidymetryczng

b) Kwas solny cz.d.a. (1,18).
c) Chlorek kobaltowy cz.d.a., roztwér zawiera-
jacy w 100 cm™ 5,95 S chlorku kobaltowego

(COC12 « 6H20) 1 2,5 cm™ kwasu solnego.

d) Chlorek zelazawy cz.d.a., roztwér zawieraja-
cy w 100 cm®"” 4,50 g chlorku zelazowego (FeClj.6lip)
i 2,5 cm kwasu solnego.

e) Siarczan miedziowy cz.d.a., roztwdér zawiera-
jJjacy 6,24 g siarczanu miedziowego (CuSON.5H20) i

2,5 an"Bkwasu solnego.

5.2.10,2. Wykonanie oznaczania. 1,00 g badane-
go kwasu szczawiowego umiesci¢ w probéwce z bez-
barwnego szkd¥a (Srednicy 18 + 20 mm) dok¥adnie
kwasem siarkowym, doda¢ 10
ostroznie wymieszaé¢ i ogrzewa¢ na ¥az-
(do

przemytej cm'l kwasu
siarkowego,
ni wodnej w temperaturze 80°C w cigagu JO min
rozpuszczenia preparatu).

Badany kwas szczawiowy odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli powstate zabarwienie, obserwowane wzdiuz
osi probéwek na tle mlecznego szkta, nie bedzie
ciemniejsze od zabarwienia roztworu poréwnawczego,

zawierajacego w przypadku odczynnika:

ch.cz. - tej samej objetosci kwasu siarkowego
ogrzanego w temperaturze 80°C w ciagu
JO min,

cz.d.a.-0,15 ar” roztworu chlorku kobaltowego

X . -
0,35 cnr roztworu chlorku zelazawego i
0,25 cm™ roztworu siarczanu miedziowe-

go - doped#nionego do 10 cm” woda,

cz. - 0,5 cm™ roztworu chlorku kobaltowego,
2,0 cm™ roztworu chlorku zelazawego i
0,5 cm roztworu siarczanu miedziowego
- dope#nionego do 10 cm”™ wodg.

1EC

DODATKOWE

PN-68/C-04519 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych za-
wartosci siarczanéw w bezbarwnych roztworach metoda
turbidymetrycznag

PN-68/C-04521 Analiza chemiczna. Oznaczanie matych za-
wartosci zelaza

PN-68/C-04527 Analiza chemiczna. Oznaczanie azotu og6l-
nego metoda destylacyjna

PN-68/C-06500

Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynni-

kéw, roztwordéw pomocniczych oraz roztworéw do kolory-
metrii i1 nefelometrii

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

PN-70/G-80P47 Odczynniki. Wytyczne pobierania proébek i

przygotowania Sredniej probki laboratoryjnej

4. Zalecenia miedzynarodowe. Norma jest wdrozeniem za-

lecenia jujtps pc 3251-71 PeaKTHBH.

<#/

KwcjioTa maBejieBaa

W
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1 W punkcie Ic), zamiast: mase czasteczkowg 12007 (1961 r.), powinno by¢: ma-
se molowg 12606 g/mol.

2. W rozdziale 5. Badania dopisuje sie p. 52.3 0 tresci:

5.2.3. Oznaczanie pozostatosci po prazeniu.

5.2.3.1. Wykonanie oznaczania. 1000 g badanego kwasu szczawiowego ch.cz.
i czda lub 500 g cz umieSci¢c w tyglu porcelanowym uprzednio wyprazonym
w temperaturze 600—00°C do statej masy i zwazonym z doktadnoscig do 00002 g,
ogrzewa¢ pod wyciggiem na ptomieniu palnika, a nastepnie wyprazy¢ do statej
masy w piecu elektrycznym w temperaturze 600—00°C. Badany kwas szczawiowy
odpowiada wymaganiom normy, jezeli masa pozostatosci po prazeniu nie przekroczy:

dla odczynnika chcz —10mg
dla odczynnika czda. — 10 mg
dla odczynnika cz. —25mg

numeracje pozostatych punktéw odpowiednio zmienia sie.
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