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1. WSTEP

Przedmiotem noirmy jest batofenantrolina stosowana jako
odczynnik'w analizie chemicznej, Batofenantrolina ma:

H. N

a/ wzér sumaryczny C24 162

b/ wzér strukturalny

N N
c/ mase czasteczkowa - 332,41,
d/ nazwe systematyczna - 4, 7 dwufenylo-1, 10-fenantroli-

na.

2. OZNACZENIE

Norma ustala jeden gatunek batofenantroliny oznaczony:

BATOFENANTROLINA cz.d. a. BN-76/6193-77

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogéine, Batofenantrolina powinna mieé

postaé biatego proszku lub krysztatéw o dopuszczalnym
26ttawym |lub rézowawym odcieniu, Rozpuszcza sie w alko-
holu etylowym i wyZszych jego homologach, nie rozpuszcza

sie w wodzie,

3. 2. Wymagania chemiczne

Wymagania

oo s O
a/ Temperatura topnienia, C
w przedziale

220:223
/w granicach 1 C/

¥

b/ Straty suszenia, %, nie wiecej

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE | TRANSPORT

Batofenantroline nalezy pakowaé, przechowywaé i trans-

portowaé zgodnie z PN-70/C-80001.

Gr. = 3
Rodzaj opakowania, Stoiki z polietylenu pojemnosgci 10 cm

z nakretka z tworzywa sztucznego. Masa netto - 1g, 5 g.
Na 2yczenie odbiorcéw dopuszcza sie inny rodzaj i wiel=
koS¢ opakowania, jezeli przeprowadzone préby wykaza, Ze
zabezpiecza ono produkt w sposéb nie gorszy od ww, opa-

kowania i ma wymiary zgodne z zasadami systemu wymiaro-

wego opakowan,

5. BADANIA

5.1. Pobieranie prébek, Prébki nalezy pobieraé zgodnie

z PN-70/C-80047., Masa $redniej prébki laboratoryjnej po-

winna wynosi¢ co najmniej 4,5 g.

5.2, Rodzaje i opis badan

5,2.1., Oznaczanie temperatury topnienia nalezy prze-

prowadzié zgodnie z PN-?O/C;04956 lub za pomoca aparatu

Boetiusa,

5.2, 2, Oznaczanie atrat suszenia. Odwa2yé 1,00 g ba-

danego preparatu w naczynku wygowym uprzednio wysuszo-
nym w temperaturze 105°C do statej masy, odwaZzonym z
doktadnoscia do 0,0002 g i wysuszyé w temperaturze 105°C
do statej masy, Straty suszenia (x) obliczyé w procentach

wg wzoru
r=—. 100

w ktérym:

m - odwaztka badanego preparatu przed suszeniem, g,

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1977.

Wplyw do WN 3.1.77. Oddano do skladu 17.2.77. Druk ukonczono w kwietniu 77.

niz 10
& y
c/ Rosnliszozaliols w alkcholy masa badanego preparatu po suszeniu, g,
etylowym w v Byl D "
y y B8 5.2,3. Oznaczanie rozpuszczalnoséci w alkoholu etylo-
d/ Pozostato$é po prazeniu /jako s . GEER 3
siar‘czanY/s %, nie wiecej niz 0,1 wym. 9, 9 wys:;.lszonego wg 5.2.2 preparatu rozpuscic
e/ Szulekd na Jony elaze /Fez+/ , iloSciowo w 50 cm 3alkoholu etylowego w kolbie pomiarowej
w g Fe2t/em3, nie mniej niz 1-10 pojemnoéci 100 cm™, Badana batofenantrolina  odpowiada
f/ Molowy wspétczynnik absorpcji wymaganiom normy, jezeli otrzymany roztwér bedzie bez-
odczynnika, E nie mniej niz 38 000
*max J barwny, z dopuszczalnym 2éttawym lub ré2owawym odcie-
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niem i nie bedzie zawieraé¢ czeéci nierozpuszczalnych. Roz-
twér pozostawié do oznaczania czutosci na jony zelaza

wg 5. 2., 5,

5.2.4, Oznaczanie pozostatoéci po pra2eniu /jako siar-

czany/. 0,50 g badanego preparatu umiesci¢ w tyglu  por-
celanowym uprzednio wyprazonym do statej masy i zwaZo-

nym z doktadno$cia do 0,0002 g, dodac 1 cm3 steZzonego
kwasu siarkowego cz. d. a. i ogrzewac ostroznie, az do od-
pedzenia dyméw kwasu siarkowego i wysuszenia zawartosci
tygla. Nastepnie wyprazy¢ w piecu elektrycznym w tempe-

o " » s 2
raturze 600=700 C do statej masy i zwazyé, Pozostatosé po

prazeniu (:c., ) obliczyé w procentach wg wzoru

aq
:1’,'1 prm - 'OO
L
w ktérym:
@, - masa pozostalosci po prazeniu, g,

m4 - odwazka badanego preparatu, g.

i . 2+
5.2.5. Oznaczanie czutosci na jony 2elaza /Fe  /

5.2.5.1. Odczynniki i roztwory

a/ Alkohol izoamylowy cz, d. a.

b/ Roztwér batofenantroliny przygotowany wg 5.2,3
dopetnié alkoholem etylowym do objetosci 100 cm:3 i dobrze
wymieszaé, Roztwdr pozostawié do oznhaczania molowego
wspétczynnika absorpcji E,, .. wg 5. 2.6.

c:/ Chlorowodorek hydroksyloaminy cz,. d. a. 10-procento-
wy roztwdr oczyszczony od jondw 2elaza w nastepujacy
sposéb: Przygotowana porcje chlorowodorku  hydroksylo-
aminy przeniesS¢ do rozdzielacza pojemnosci 500 cm3, do-
da¢ 2 <:m3 roztworu batofenantroliny, wymiaszad i pozosta-
wi¢ na 3 min, po czym doda¢ 10 cm:3 alkoholu izoamylowedgq,
wytrzasaé przez okoto 50 s i odstawié¢ do rozdzielenia
warstw, .Gérna warstwe organiczna odrzucié¢, a roztwér
chlorowodorku ponownie wytrzasnac¢ z 10 cm3alkoholu izo-
amylowego i po rozdzieleniu odrzuci¢ warstwe orgahiczna.
Nastepnie do roztworu chlorowodorku hydroksyloaminy do-
daé 1 cm3 roztworu batofenantroliny i postepowac tak, jak
poprzednio. JezZeli warstwa organiczna bedzie bezbarwna
nalezy usunaé batofenantroling z roztworu przez trzykrot-
ne wytrzasanie z 15 (:m3 alkoholu izoamylowego, jezeli za$
warstwa organiczna_a bedzie jeszcze rézowa nalezy roztwér
chlorowodorku hydroksyloaminy oczysécié¢ od jonéw zelaza
przez kolejne ekstrakcje, az do catkowitego usuniecia ze-
laza, to jest do osiagniecia bezbarwnej warstwy organicz-
nej z rozpuszczona w niej batofenantrolina.

d/ Octan sodowy uwodniony cz.d. a. 10-procentowy roz-
twér o pH 4,0 = 4,5. W razie potrzeby warto$¢ pH nasta-
wié przez dodanie wodorotlenku sodowego cz.d. a. 1 N roz=
tworu lub kwasu octowego cz. d. a. 30-procentowego roz-

tworu, Roztwér octanu sodowego halezy oczyscié od jondw

2elaza w Nastepujacy sposdb: przygotowana porcje octanu
3

sodowego wprowadzié do rozdzielacza pojemnoéci 500 cm
2

dodaé¢ 3 cm:3

roztworu chlorowodorku

hydroksyloaminy
przygotowanego wg 5.2.5.1 ¢/, wymieszaé i pozostawié
na 2+3 min, po czym dodacé 2 cm3 roztworu batofenantroli-
ny i oczyszczaé od jondw 2elaza w sposéb

5.2.5.1c/.

opisany w

e/ Woda niezawierajaca jonéw %elaza, dwuktrotnie prze-
destylowana z aparatury kwarcowej lub odmineralizowana

na wymieniaczu jonowym Amberlit MB-3,
2+

f/ Roztwér wzorcowy zawierajacy jony zelaza /Fe” /
przygotowany wg PN-68/C-06500 p. 3.2.1.56 i rozcieA-
czony 0,01 N roztworem kwasu siarkowego w stosunku
1 : 1000 cm3 Otrzymany roztwér wzorcowy zawiera

-6 2+ 3
1:10 gFe /1 cm .Roztwdr wzorcowy nale2y kazdorazo-

wo SwieZo przygotowad,

5.2.5.2. Wykonanie oznaczania. Przygotowac cztery ko-

lorymetryczne probdéwki z bezbarwnego szkta z doszlifowa-

. . .- . 3 .
nym korkiem pojemnosci co najmniej 25 cm , Do probdwek

wprowadzi¢ kolejno nastepujace ilosci zelaza o

. -6 _ 2+ 3
stezeniu 1-10 gFe” /1 cm™: 0; 0,1; 0,2; 0,3 cm3, a nha-

wzorca
’ - ; 3
stepnie wprowadzi¢ kolejno po 1 em ™ roztworu chlorowodor-
. 3

ku hydroksyloaminy, 1 cm roztworu octanu sodowego,1 cm

: ; > . v 3
roztworu batofenantroliny i doprowadzi¢ do objetosci 20 cm

woda niezawierajaca jonéw zelaza, wymieszaé, a hastep-
. . : 3 .

nie dodaé kolejno po 2 cm alkoholu izoamylowego dobrze

wytrzasnaé i pozostawi¢ do rozdzielenia warstw, Badana

batofenantrolina odpowiada wymaganiom normy, jezeli ogla-

dane na biatym tle jasnoczerwone zabarwienie warstwy
organicznej roztworu zawierajacego 0, 2 cm3 wzorca z2ela-
za bedzie znacznie silniejsze od roztworu niezawierajace-
go jondéw Zelaza, a miedzy kolejnymi probéwkami jest zau-

wazalnha gradacja zabarwienia.

5.2.6, Oznaczanie molowego wspdtczynnika absorpcji

Ema:r

5.2.6.1. Aparatura i materiaty pomocnicze

'a/ Spektrofotometr o zakresie Swiatta ultrafioletowego,
b/ Kuwety kwarcowe o gruboséci warstwy mierzonej réw-

nej 1 cm,

5.2.6. 2., Odczynniki. Alkohol etylowy 96-procentowy re-

ktyfikowany,

5.2,6, 3. Wykonanie oznaczania, 0,5 cm3 roztworu bato-

fenantroliny otrzymanego wg 5. 2. 5 wprowadzié do kolbki

; . . T .. 3 .
pomiarowej pojemnosci 100 cm , rozcienczyé do kreski al-

koholem etylowym i dobrze wymieszaé. Otrzymany roztwér

5

. - 3
ma stezenie 1-10 “mol/1 dm~, Przygotowany roztwér

umiesci¢ w kuwecie i mierzyé absorbancje w granicach dtu-

gosci fali A - 270280 nm, stosujac alkohol etylowy jako
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odnosnik. Odczytaé wartos$é absorbancji A w

krzywej i obliczyé molowy wspétczynnik absorpcji E

maximum

w ktérym:

m Pl -
o A - wartosé absorbancji odczytana z krzywej,
wg wzoru
A b - grubo$é warstwy mierzonej, cm,
Enax = b . : 3
- C C - steZzenie mierzonego roztworu, mol/dm”.
KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme = Przedsigbiorstwo

Przemysfowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne, Gli-

wice,

2. Istotne zmiany w stosunku do ZN-69/MPCh/N-1520

a/ zaostrzono wymagania na czutos¢ na jony zelaza,
b/ przesunieto granice temperatury topnienia,
c/ wprowadzono oznaczanie molowego wspétczynnika ab-

sorpcji Eyax -

3, Normy zwiazane

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

nienia

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczyn-
nikéw i roztworédw pomocniczych oraz roztwordéw do ko-
lorymetrii i nefelometrii

PN-‘?O/C-BOOOT Odczynniki, Pobieranie, przechowywanie

i transport

PN-70/C-80047 Odczynniki, Wytyczne pobierania prdébek

i przygotowania $redniej prébki laboratoryjnej

4. Zalecenia miedzynarodowe, Norma jest wdrozeniem

zalecenia normalizacyjnego RWPG PC 4304-73 PeakTUBH
"baTojeHaTpoAUR"



