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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest 8-oksychinolina stoso-
wana jako odczynnik chemiczny.

8-oksychinolina ma:

a) wzor chemiczny CoH;NO,

b) wzér budowy

PAVAN

NSNS

OH N
¢) mase czgsteczkowg 145,16.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci zanie-
czyszczen rozroznia sie dwa gatunki 8-oksychino-
liny oznaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy,

CZ, — czZysly.

2.2, Przyklad oznaczenia 8-oksychinoliny czy-
stej do analizy:

8-OKSYCHINOLINA cz.d.a. BN-76/6193-75

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. 8-oksychinolina powin-
na mie¢ posta¢ zoltawego drobnokrystalicznego
proszku albo zéltych krysztalow prawie nieroz-
puszczalnych w wodzie, rozpuszczalnych w alko-
holu etylowym i kwasie octowym.

3.2. Wymagania chemiczne i fizyczne

Gatunki
Wymagania
cz.d.a. ez.

a) Zawartos¢ 8-oksychino-

liny (CyH,NO), %, nie mniej

niz 995 99
b)y*Temperatura topnienia,

°C, w granicach 73175 72,5-+175
¢) Pozostalosci po praze-

niu, %, (jako siarczany), nie

wiecej niz 0,05 0,1
d) Chlorkéw (Cl), 9, nie

wiecej niz 0,001 0,01
e) Siarczanéw (SOz,; ), Yo,

nie wiecej niz 0,01 0,02
f) Rozpuszczalno$§¢ w al-

koholu etylowym wg p. 5.3.6
g) Rozpuszczalno$é w kwa-

sie octowym wg p. 5.3.7
h) Czulos¢ 8-oksychinoliny

Jako odczynnika do mikro-

analizy wg p. 5.3.8

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

8-oksychinoline nalezy pakowaé¢, przechowywacé
1 transportowa¢ zgodnie z PN-70/C-80001.

Rodzaj opakowania — sloiki szklane z nakretka
z tworzywa sztucznego z polietylenowg pod-
ktadks.

Masa opakowania netto: 25, 100, 250 i 500 g.
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Na zyczenie odbiorcOw dopuszcza sie inny ro-
dzaj i wielko$¢ opakowania, jezeli zabezpiecza
produkt w sposébb nie gorszy niz wymienione
opakowania i ma wymiary zgodne z zasadami sy-
stemu wymiarowego opakowan.

5. BADANIA

5.1. Rodzaj badan

a) oznaczanie zawartosci 8-oksychinoliny (3.2a),

b) oznaczanie temperatury topnienia (3.2b),

¢) oznaczanie zawartosci pozostatosci po praze-
niu (3.2c),

d) oznaczanie zawartosci chlorkow (3.2d),

e) oznaczanie zawartosci siarczanow (3.2e),

f) oznaczanie rozpuszczalno$ci w alkoholu ety-
lowym (3.2f),

g) oznaczanie rozpuszczalno$ci w kwasie octo-

wym (3.2g),
h) oznaczanie czutosci (3.2h).

5.2. Pobieranie probek. Probki nalezy pobierac
zgodnie z PN-70/C-80047. Masa sredniej probki
laboratoryjnej powinna wynosi¢ najmniej 40 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Oznaczanie zawartoSci
(CoH;NO)

8-oksychinoliny

5.3.1.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04950 p. 2.4.

9.3.1.2. Wykonanie oznaczania. 0,5000 badanej
8-oksychinoliny umie$cié w kolbie stozkowej po-
jemnosci 250 cm3 i rozpu$ci¢ w 25 cm3 alkoholu
etylowego. Nastepnie dodaé z biurety 35 cm? roz-
tworu siarczanu cynkowego (0,05 M), dokladnie
wymiesza¢ i dodaé¢ 15 cm3 roztworu buforowego
o pH 10.

Ponownie wymiesza¢ i przesgczy¢ przez twardy
sgczek z bibuly, po czym osad na sgczku przemyé
dokladnie wodg. Wode 2z przemycia polgczyc
z przesgczem, doda¢ 0,1 g czerni eriochromowej T
i nadmiar roztworu siarczanu cynkowego odmia-
reczkowaé wersenianem dwusodowym do zmiany
barwy z czerwonofioletowej na niebieskg.

Zawarto$¢ 8-oksychinoliny obliczyé w procen-
tach wg wzoru
X = (V—V4)-0,014515-100

m

w ktérym:

V — objetos¢é scisle 0,05 M roztworu
siarczanu cynkowego zuzytego w
nadmiarze, cm3,

V; — objetos¢ Scisle 0,056 M roztworu
wersenianu dwusodowego zuzyte-
go do miareczkowania, cm3,

m — odwazka badanej 8-oksychinoliny, g,

0,014515 — ilo$¢ 8-oksychinoliny odpowiada-
- jaca Scisle 1 cm? 0,05 M roztworu
wersenianu dwusodowego, g.

5.3.2. Oznaczanie temperatury topnienia wyko-
na¢ wg PN-70/C-04956.

5.3.3. Oznaczanie pozostaloSci po prazeniu (jako
siarczany). 2,00 g badanej 8-oksychinoliny umie-
scic w wyprazonym do stalej wagi i zwazonym
z dokladnoscig do 0,0002 g tyglu porcelanowym.
Zada¢ 1 cm?3® kwasu siarkowego cz.d.a. (1—84).
Zawarto$¢ tygla ogrzewaé ostroznie do odpedzenia
dymoéw kwasu siarkowego, nastepnie wyprazyé¢ w
piecu elektrycznym w temperaturze okolo 700°C
od stalej masy.

Pozostalosé¢ po prazeniu obliczy¢é w procentach
wg wWzoru

X — a-100
my
w ktorym:
a — masa wyprazonej pozostatosci, g,
m, — odwazka badanej 8-oksychinoliny, g.

5.3.4. Oznaczanie zawartos$ci chlorkow (Cl™)

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04518 oraz 8-oksychinolina nie zawierajgca
chlorkéw.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. 0,50 g badanej
8-oksychinoliny rozpusci¢ w 25 cm3? wody i 2 cm?
kwasu azotowego. Roztwor w razie potrzeby prze-
sgczy¢ przez saczek z bibuly, uprzednio dokladnie
przemyty gorgcg wodg, i doda¢ 1 cm3? roztworu
azotanu srebra.

Badana 8-oksychinolina odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstala po 10 min opalizacja
badanego roztworu nie bedzie intensywniejsza
od opalizacji roztworu poréwnawczego, przygoto-
wanego rownoczesnie i zawierajgcego w tej samej
objetosci:

0,006 mg Cl— — dla odczynnika cz.d.a.,

0,00 mg Cl— — dla odczynnika cz.,
te same ilo$ci odczynnika oraz 0,5 g 8-oksychino-
liny niezawierajgcej chlorkow.

5.3.5. Oznaczanie zawartoSci siarczanéw (SO3~ )

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory — wg PN-68/
C-04519 p. 2.3.

5.3.5.2 Wykonanie oznaczania. 1,00 g badanej
8-oksychinoliny rozpusci¢é w 30 cm3 wody i 2 cm3
kwasu solnego. Wymieszaé i wykonaé¢ oznaczanie
wg PN-68/C-04519 p. 2.4.2.

Badana 8-oksychinolina odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli powstale po 30 min zmetnie-
nie roztworu badanego nie bedzie intensywniejsze
od zmetnienia roztworu poréwnawczego przygo-
towanego roéwnoczesnie i zawierajgcego w tej sa-
rnej objetosci:
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0,1 mg SO~
0,2 mg SO~ — dla odczynnika cz.
oraz te same ilosci odczynnika.

— dla odczynnika cz.d.a.,

9.3.6. Oznaczanie rozpuszczalno$Sci w alkoholu
etylowym. 0,5 g badanej 8-oksyhinoliny rozpuscié
w 25 cm?® alkoholu etylowego rektyfikowanego
96-procentowego.

Roztwoér ogladany w Swietle przechodzgcym
1 odbitym powinien byé¢ przezroczysty.

5.3.7. Oznaczanie rozpuszczalnosci w kwasie oc-
towym 1,25 g badanej 8-oksychinoliny rozpusci¢
w 25 cm?® 30-procentowego roztworu kwasu octo-
wego cz.d.a.

Roztwér ogladany w $wietle przechodzgcym
1 odbitym powinien by¢ przezroczysty.

5.3.8. Oznaczanie czuloSci 8-oksychinoliny jako
odczynnika do mikroanalizy

5.3.8.1. Odezynniki i roztwory

a) Kwas octowy cz.d.a. (1,04) i roztwor 2 N.

b) Wanadynian amonowy cz.d.a, roztwor 0,2-
procentowy.

c) Chloroform cz.d.a.

5.3.8.2. Wykonanie oznaczania. 0,50 g badane]
8-oksychinoliny rozpusci¢ w 4 cm?® kwasu octo-
wego 1,04. Roztwoér rozpusci¢ woda do objetosci
20 cm3,

0,2 ecm3 roztworu wanadynianu amonowego za-
kwasi¢ 2 kroplami 2 N roztworu kwasu octowego,
dodaé¢ 0,2 cm? roztworu badanej 8-oksychinoliny
oraz 1 cm? chloroformu.

Po wyktéceniu i rozdzieleniu sie warstw, war-
stwa chloroformowa powinna zabarwi¢ sie na
czerwono lub brunatnofioletowo.

Dla pordéwnania zabarwienia nalezy wykonac¢
slepg probe biorge do oznaczania te same ilosci od-
czynnikoéw, bez wanadynianu amonu.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca mnorme. Przedsigbiorstwo
Przemystowo-Handlowe POLSKIE ODCZYNNIKI CHE-
MICZNE w Gliwicach.

2. Istotne zmiany w stosunku do ZN-53/MPCh/BP-110
a) wprowadzono oznaczanie zawartosci chlorkow

i siarczan6ow,

b) zmieniono metode oznaczania zawartosci procento-
we] podstawowego sktadnika.

Dotychczas obowigzujgca norma ZN-53/MPCh/EP-110
zostaje uniewazniona z dniem 1 pazdziernika 1976 r.

3. Normy zwigzane

PN-68/C-04518 Analiza chemiczna oznaczenie matych za-
wartosci chlorkéw w bezbarwnych roztworach metoda
turbidymetryczng

PN-68/C-04119 Analiza chemiczna oznaczania malych za-
warto$ci siarczanbdw w bezbarwnych roztworach meto-
da turbidymetryczng

PN-68/C-04950 Analiza chemiczna. Kompleksometryczne
metody oznaczania zawarto$ci substancji podstawowej

PN-70/C-04956 Odczynniki. Oznaczanie temperatury top-
nienia

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

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobieranie prébek
i przygotowywania $redniej prébki laboratoryjnej

4. Zalecenia miedzynarodowe
RWPG PC 3978-73. PeakTuBbl. 8-OKCUMXMHOJIMH



