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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest czerwien krezolowa stoso-
wana jako wskaznik w analizie chemiczne;j.

Czerwien krezolowa ma:

a) wzor sumaryczny: C;H305S

b) wzdr strukturalny

CHs CHs

HO OH

c) mas¢ czasteczkowa: 382,44 g/mol,
d) inne nazwy: o-krezolosulfoftaleina.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W normie ustalono dwa gatunki czer-
wieni krezolowej oznaczone:

»cz.d.a. wsk. — czysty do analizy wskaZznik,

wsk. — wskaznik.

2.2. Przykiad oznaczenia czerwieni krezolowej czystej
do analizy wskaznika:

CZERWIEN KREZOLOWA cz.d.a. wsk. BN-88/6197-03

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogdlne. Czerwien krezolowa powin-
na mie¢ posta¢ czerwonobrgzowego lub ciemnoczerwo-
nego proszku dobrze rozpuszczalnego w alkoholu
1 w rozcienczonych wodnych roztworach wodorotlen-
kow potasowego 1 sodowego oraz trudno rozpuszczal-
nego w wodzie.

3.2. Wymagania chemiczne i fizyczne — wg tabl. 1.

Tablica 1
Remaanta ) Gatunek
cz.d.a. wsk. wsk.
a) Rozpuszczalno$¢ w alkoholu ety-
lowym 96%(V/V) wg p. 533 |wg p. 533

b) Straty przy suszeniu, %(m/m), nie
wigce] niz 1,8 2
c) Molowy wspétczynnik absorpcji:

Ess przy pH 5,0, nie mniej niz 20000 18500

Esis przy pH 9,2, nie mniej niz 50000 45500
d) Stata dysocjacji jako pK w tempe-

raturze 20 *£1°C, w granicach 7,75-+8,10 7,75-+8,10
e) Jednorodnos¢ chromatogf‘zificzna wg p. 5.3.7| wg p. 5.3.7

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogélne. Czerwien krezolowag nalezy pa-
kowacé, przechowywac i transportowac zgodnie z PN-87/
C-80001.

4.2. Pakowanie g

4.2.1. Opakowanie jednostkowe stanowia stoje ze
szklta oranzowego zgodnie z BN-84/6833-23, z nakr¢tka
z tworzywa sztucznego, z polietylenowa lub inng che-
micznie odporng podktadky. Masa netto: 5, 10, 25 g.

W uzgodnieniu z odbiorca dopuszcza si¢ inny rodzaj
i wielko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzone proby
wykaza, ze zabezpiecza ono produkt w sposob nie
gorszy niz podane opakowania i ma wymiary zgodne
z zasadami systemu wymiarowago opakowan wg PN-78/
0-79021.

4.2.2. Opakowanie transportowe stanowig skrzynki
z tarcicy wg BN-63/7161-06, odporne na narazenia
mechaniczne, sprawdzone wg PN-86/0-79100, odpo-
wiednio dla grupy 2, klasy 1, odmiany 2.

Pojedyncze stoje w skrzynkach nalezy zabezpieczyc
przed rozbiciem $rodkiem amortyzujacym i ukladac
w skrzynkach w jednej warstwie.

Dopuszcza si¢ inne opakowanie transportowe uzgod-
nione z odbiorca i1 przewoznikiem, jezeli przeprowa-
dzone proby wykaza, ze zabezpiecza ono produkt
w sposOb nie gorszy niz ww. opakowania i ma wy-
miary zgodne z PN-78/0-79021.

Zgtoszona przez PPH POLSKIE ODCZYNNIKI CHEMICZNE
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4.2.3. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 p. 2.8.3.

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

a) znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.1,
p. 243, p. 244,

b) liczb¢ warstw skladowania,

¢) liczb¢ warstw tadowania.

4.3. Formowanie jednostek fadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, opakowania nalezy formo-
wa¢ na paletach o wymiarach 800X1200 mm wg
PN-81/M-78216. Ladunek na palecie powinien by¢ za-
bezpieczony przed przesuwaniem i deformacjg tak, aby
tworzyl wraz z paleta zwartg, stabilng jednostke tadun-
kowa 1 nie powinien by¢ wyzszy niz 1,75 m.

4.4. Przechowywanie. Czerwien krezolowa nalezy
przechowywac zgodnie z PN-87/C-80001 p. 3.1 w po-
mieszczeniach suchych, o zawartosci wilgoci ponizej
50%, przewiewnych, w temperaturze 15+ 30°C, w do-
brze wietrzonych pomieszcz&niach.

Liczba warstw przechowywania: -

dla skrzynek drewnianych — 4 warstwy,

dla palet skrzynkowych — 3 warstwy.

4.5. Okres gwarancji. Ustala si¢ okres gwarancji czer-
wieni krezolowej na 2 lata.

4.6. Transport. Czerwien krezolowa nie jest materia-
tem niebezpiecznym, nie podlega przepisom RID/ADR,
moze by¢ transportowana dowolnym, krytym $rodkiem
transportu zgodnie z obowigzujacymi przepisami kole-
jowymi i samochodowymi').

Do srodka transportowego opakowania nalezy wkla-
daé: skrzynki drewniane w 3‘warstwach; w przypadku
palet drewnianych w 2 warstwach.

S. BADANIA °*

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wymagan ogdinych (3.1),

b) oznaczanie rozpuszczalnosci w alkoholu etylowym
(3.2a),

c) oznaczanie strat przy suszeniu (3.2b),

d) oznaczanie molowego wspoOiczynnika absorpcji
(3.2¢), .

e) oznaczanie stalej dysocjacji pK (3.2d),

f) badanie jednorodnosci chromatograficzne; meto-
da chromatografii cienkowarstwowej (3.2f).

5.2. Pobieranie probek. Probki nalezy pobiera¢ zgod-
nie z PN-88/C-80047. Wielko$¢ $redniej prébki ana-
litycznej powinna wynosi¢ 5 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Wytyczne ogédine. Podczas analizy, jezeli nie
zaznaczono inaczej, nalezy stosowa¢ wylacznie odczyn-
nik cz.d.a. oraz wodg¢ destylowang lub wod¢ o rOwno-
waznej czystosci.

5.3.2. Sprawdzenie wymagan ogélnych. Wyglad
zewngtrzny czerwieni krezolowej sprawdzi¢ wizualnie,
rozpuszczalnos¢ w alkoholu etylowym wg 5.3.3.

') Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

5.3.3. Oznaczanie rozpuszczalno$ci w alkoholu etylo-
wym. 0,10 g badanej czerwieni o-krezolowej odwazo-
nej z doktadnos$cig do 0,01 g, rozpusci¢ w 50 ml alko-
holu etylowego 96%(V/ V), lekko ogrzewac do tempera-
tury 60°C na tazni wodnej i uzupetni¢ alkoholem ety-
lowym do 100 ml.

Badana czerwienn o-krezolowa odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli po ogrzaniu i uzupelnieniu objg-
toéci ulegnie catkowitemu rozpuszczeniu, a roztwor
bedzie klarowny i nie bgdzie zawieral nierozpuszczo-
nych czgsci.

5.3.4. Oznaczanie strat przy suszeniu. Okolo | g ba-
danej czerwieni krezolowej odwazonej z dokladnoscia
do 0,0002 g w uprzednio wysuszonym do statej masy.
i zwazonym z doktadnoécia do 0,0002 g naczynku wa-
gowym, wysuszy¢ w suszarce w temperaturze 105-
110°C do stalej masy i zwazy¢. Straty przy suszeniu
(X) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

m - 100
X = e (1)
m
w ktorym:
m; — masa wysuszone] czerwieni krezolowej, g,
m — masa odwazki badanej czerwieni krezolo-
wej, g.

5.3.5. Oznaczanie statej dysocjacji jako pK

5.3.5.1. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr o = zakresie
Swiatta widzialnego.

b) Kuwety szklane o grubosci warstwy mierzonej
1 cm.

5.3.5.2. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy — 96%(V/V).

b) Roztwor buforowy o pH = 5,0 przygotowany
z roztworu kwasu octowego o c¢(CH3;COOH) =
= (0,2 mol/l i octanu sodu o ¢(CH3;COONa -3H;0) =
= 0,2 mol/l zgodnie z PN-81/C-06504 p. 2.3.2.5.

¢) Roztwdr buforowy o pH 8,0 przygotowany z roz-
tworu boraksu o ¢(Na;B407- 10H,0) = 0,05 mol/l i roz-
tworu kwasu solnego o ¢(HCI) = 0,1 mol/l zgodnie
z PN-81/C-06504 p. 2.3.2.8.

d) Roztwor buforowy o pH 9.2 przygotowany z roz-
tworu boraku o ¢(Na:B4s0--10H,0) = 0,05 mol/l i roz-
tworu kwasu solnego o ¢(HCI) = 0,1 mol/l zgodnie
z PN-81/C-06504 p. 2.3.2.8.

Roztwory buforowe nalezy sprawdzi¢ na pehametrze
z doktadnos$cig odczytu 0,05 pH i w miar¢ potrzeby
uzupelni¢ jednym ze sktadnikéw danego roztworu. Do-
puszcza si¢ tolerancj¢ 0,05 pH od wartosci nominal-
nej sporzadzonych roztworéw buforowych.

5.3.5.3. Wykonanie oznaczania. 0,02 g badanej czer-
wieni krezolowej odwazonej z doktadnos$cia do 0,0002 g
rozpusci¢ w 50 ml alkoholu wg 5.3.5.2a) 1 dobrze wy-
miesza¢ do catkowitego rozpuszczenia. Jest to roztwor
podstawowy, ktorego cz¢§¢ zachowac¢ do oznaczania
wg 5.3.7.3.

W trzech kolbach pomiarowych pojemnosci 50 ml
umie$ci¢ po 1 ml roztworu czerwieni krezolowej 1 kaz-
da z trzech kolb dopelni¢ kolejno roztworami buforo-
wymi o pH 5,0; 8,0; 9,2. Starannie wymiesza¢ 1 zmie-

promieniowania
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rzy¢ absorbancj¢ dla kazdego z roztworéw w zakresie
380+660 nm w stosunku do odno$nego roztworu bu-
~ forowego.

Obliczy¢ pKasizs dla maksymalnych wielko$ci absor-
bancji zmierzonych w zakresie 430440 nm oraz
pKsss dla maksymalnych wielkosci absorbancji zmie-
rzonych w zakresie 570+580 nm wg nast¢pujacych
WZOrow

(Ax 5,0 - Ax 8,0)

Kss = 8,0 - 1 2
. i & (4.8.0-4.92) (2)
K 8 0 1 (A_p S,O_Ay 8,0) 3
PRom = 507 TR (4,80-4,92) @

w ktorych:
Ax 5,0, Ax 8,0, 4. 9,2 — maksymalne wielkos$ci ab-

sorbancji badanej probki
zmierzone w zakresie 430+
440 nm w roztworach bu-
forowych o kolejnych pH
5,0; 8,0; 9.2,

maksymalne wielkosci ab-
sorbancji badanej probki
zmierzone w zakresie 570+
580 nm w roztworach bu-
forowych o kolejnych pH

5,0; 8,0; 9.2.

Na podstawie otrzymanych wynikdéw obliczy¢ pK, wg
wzoru

A,50, 4,80, 4,92 —

pKass + pKsis
’ ngr w 2 (4)

5.3.6. Oznaczanie molowego wspotczynnika absorpcji.
Z wykonanych pomiaréw absorbancji dla badanej czer-
wieni krezolowej wg 5.3.5.3 obliczy¢ molowe wspoi-
czynniki absorpcji wg nast¢pujacych wzoréw

A, 5.0 X 10°
E —
435 21092 (5)
4,92 X 10°
Esys = 6
— 2.092 (6)

w ktorych:
Ax501A4,9,2 — oznaczanie jak w 5.3.5.3,

10° — przelicznik wynikajacy z 7astoso-

wanego stg¢zenia,
2,092 — grubosci kuwety.

5.3.7. Badanie jednorodnosci chromatograficznej me-
toda chromatografii cienkowarstwowej

5.3.7.1. Aparatura i przyrzady

a) Komora chromatograficzna wylozona bibulg.

b) Plytka chromatograficzna o wymiarach 25X 5 mm,
pokryta 0,25 mm warstwg zelu krzemionkowego Kie-
selgel GFas4 produkceji firmy Merck.

¢) Strzykawka lub mikropipeta pojemnoSci S5 pl
(0,005 ml).

5.3.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy S6%(V/V).

b) n-Butanol.

c) Kwas octowy.

d) Roztwor rozwijajacy o sktadzie (alkohol etylowy
+ n-butanol + kwas octowy + woda = 20 + 60 + 2 +
+ 30)%(V/V).

Roztwér rozwijajagcy powinien by¢ przygotowany co
najmniej 24 h przed wprowadzeniem do komory chro-
matograficznej i nie powinien by¢ przechowywany dtu-
zej niz 20 dni.

5.3.7.3. Wykonanie oznaczania. Na ptytce chromato-
graficznej zaznaczy¢ punkt startu w odlegloSci 2 cm
od dolnego brzegu plytki, oraz dtugos¢ drogi roztworu
rozwijajgcego w odlegtosci 10+12 cm od punktu startu.

Na zaznaczony punkt startu nanie$¢ 5 pl roztworu
czerwieni krezolowej sporzadzonego wg 5.3.5.3. Odpa-
rowaé rozpuszczalnik z naniesionej plamy w tempera-
turze pokojowej i pltytk¢ umiesci¢ w komorze chroma-

‘tograficznej wypetnione] roztworem rozwijajacym wg

5.3.7.24).

Ilo$¢ roztworu rozwijajacego powinna by tak do-
brana, aby umieszczona w niej ptytka byla zanurzona
do wysokosci 1 cm. Chromatogram rozwijac tak dtugo,
az czolo roztworu rozwijajgcego osiggnie 0znaczong
dtugos¢ drogi.

Plytke wyja¢, wysuszy¢ w temperaturze pokojowe]
i zaznaczy¢ Srodek plamy. Wspoétczynnik Ry obliczyé
wg Wwzoru

Ry | 7
F= (7)
w Kktorym:
X, — odlegtos¢ srodka plamy badanej czerwieni
krezolowej od punktu startu, cm,
Xr — odlegto$¢ czota roztworu rozwijajacego od

punktu startu, cm.

Badana czerwien krezolowa odpowiada wymaganiom

normy, jezeli na chromatogramie wystapi tylko jedna

zwarta plama koloru zéttego o wspdiczynniku Rr =

= 0,53 $0,05. Dla gatunku wskaznik dopuszczalne

jest wystapienie dodatkowo jednej plamy zanieczysz-
czen.

KONIELC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Przedsi¢biorstwo Przemy-
stowo-Handlowe POLSKIE ODCZYNNIKI CHEMICZNE, Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-75/6197-03
a) wprowadzono gatunek cz.d.a. wsk,
b) wprowadzono oznaczanie statej dysocjacji jako pK,

¢) wprowadzono oznaczanie molowego wspéiczynnika absorpciji,
d) wprowadzono badanie jednorodno$ci chromatograficznej me-
todg chromatografii cienkowarstwowej.
3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-81/C-06504 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworow bufo-
rowych
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PN-87/C-80001 Odczynniki i substancje specjalnie czyste. Pakowa-
nie, przechowywanie i1 transport

PN-81/M-78216 Palety tadunkowe, ptaskie Jednopiytowe czterowejs$-
ciowe bez skrzydet drewniane 800 — 1200 EUR

PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. Odporno$¢ na naraze-
nia mechaniczne. Wymagania 1 badania

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

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

BN-63/7161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe z tarcicy do od-
czynnik6w chemicznych

PN-88/C-80047 Odczynniki. Wytyczne ogélne pobierania prébek
i przygotowanie $redniej probki laboratoryjnej

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

Przepisy o ladowaniu i wyladowaniu wagonéw towarowych. Zala-
cznik II do Umowy o wzajemnym uzytkowaniu wagondéw to-
warowych w Komunikacji mi¢gdzynarodowej (RIV). (Dz. TiZK
nr 15, poz. 119 z 1981 r. wraz z pdZniejszymi zmianami).

Regulamin Przedsi¢gbiorstwa PKP o tadowaniu i zabezpieczaniu prze-
sylek towarowych (Dz. TiZK nr 9, poz. 68 z 1985 r.)

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w spra-
wie tadowania samochoddéw ci¢zarowych i przyczep (Mon. Pol.
nr 24, poz. 123 z 1963 r. i nr 35, poz. 250 z 1968 r.)

4. Symbol wg SWW — 133]-21.
5. Autor projektu normy — mgr inz. Malgorzata Witecka-Grabo-
wa, PPH POLSKIE ODCZYNNIKI CHEMICZNE, Gliwice.



