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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest czerwien metylowa stosowa-
na jako wskaznik w analizie chemiczne;j.

Czerwien metylowa ma:

a) wzor sumaryczny CisHisN3;O;

b) wzdr strukturalny

COOH
I

CH
—N=N— —N/ a
\CH,

¢) mas¢ molowa 269,31 g/mol

d) inne nazwy — kwas p-dwumetyloaminobenzeno-
-karboksylowy, kwas N,N-dwumetyloamino-azo-benze-
no-o-karboksylowy.

2. OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W normie ustala si¢ jeden gatunek
czerwieni metylowej, oznaczony: wsk — wskaznik.
2.2. Przyktad oznaczenia czerwieni metylowej:
CZERWIEN METYLOWA wsk BN-87/6197-01

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Czerwien metylowa powinna
mie¢ postac fioletowo-czerwonego lub brazowoczerwo-
nego proszku, dobrze rozpuszczalnego w alkoholu ety-
lowym.

Temperatura
177 =+ 180°C.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tablicy.

topnienia mieSci si¢ w granicach

Wymagania Gatunek wsk
w

a) Rozpuszczalnos¢ w alkoholu ety-

lowym wg 5.3.3
b) Molowy wspotczynnik absorpcji E

przy pH 6,2,

przy max 430 nm, nie mniej niz 30000

przy pH 4.4, przy max 520 nm nie

mniej niz 15000

cd. tablicy

Wymagania Gatunek wsk

¢) Zakres zmiany barwy z czerwo-
nej na zo6ltopomaranczowa w za-

kresie pH 2 =+ 6,2
d) Jednorodnos¢ chromatograficz-

na wg 5.3.6
e) Straty suszenia w temperaturze

105°C, %(m/m), nie wigcej niz 5.0

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogoélne. Czerwien metylowa nalezy pa-
kowa¢, przechowywaé¢ 1 transportowa¢ zgodnie
z PN-87/C-80001 oraz zgodnie z obowigzujgcymi prze-
pisami transportowymi'’.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowia stoje wyko-
nane zgodnie z BN-84/6833-23 stoje typu POCH dla
odczynnikdbw chemicznych z nakrgtkg z tworzywa
sztucznego, z polietylenowa lub inng chemicznie odpor-
ng podktadks.

Masa netto: 5, 10, 25, 50 g.

W uzgodnieniu z odbiorcg dopuszcza si¢ inny rodza)
i wielko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzone proby
wykaza, ze zabezpiecza ono produkt w sposob nie gor-
szy od podanych opakowan 1 ma wymiary zgodne z za-
sadami systemu wymiarowego opakowan.

4.2.2. Opakowania transportowe stanowig skrzynki
z tarcicy wg BN-63/7161-06, odporne na urazy mecha-
niczne, sprawdzone wg PN-86/0-79100 odpowiednio
dla grupy 2 klasy 2 i odmiany 1.

Pojedyncze stoje w skrzynkach nalezy zabezpieczyc
przed rozbiciem S$rodkiem amortyzujacym 1 ukladac
w skrzynkach w 1 warstwie.

W uzgodnieniu z odbiorcg i1 przewoznikiem dopusz-
cza si¢ inny rodzaj 1 wielkos¢ opakowania, jezeli prze-
prowadzone préoby wykaza, ze zabezpieczajg one pro-
dukt w sposdb nie gorszy niz ww. opakowania, a ich

wymiary s3 zgodne z PN-78/0-79021.

1) Patrz Informacje dodatkowe p. 3.
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4.2.3. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001 i PN-76/0-79251.

4.2.4. Znakowanie opakowan transportowych nalezy
wykona¢ zgodnie z PN-87/C-80001, umieszczajagc do-
datkowo:

a) znaki manipulacyjne wg PN-85/0-79252 p. 2.4.1,
p. 243 1 p. 244,

b) liczb¢ warstw tadowania — 3 warstwy,

c) liczb¢ warstw skladowania — 4 warstwy.

4.3. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji jednostki tadunkowe nalezy
formowa¢ na paletach o wymiarach 800X 1200 mm,
wg PN-81/M-78216.

fadunek na palecie powinien by¢ zabezpieczony
przed przesuwaniem si¢ 1 deformacjg, tak aby tworzyl
wraz z paleta zwartg stabilng jednostk¢ tadunkowsg
1 nie powinien by¢ wyzszy niz 1,75 m.

4.4. Przechowywanie. Czerwien metylowg nalezy
przechowywa¢ w magazynach suchych o zawartosci
wilgoct ponizej 50%, w temperaturze pokojowe].

4.5. Okres gwarancji czerwieni metylowe] — 2 lata.

4.6. Transport. Czerwien metylowa nie jest materia-
tem niebezpiecznym wg RID/ADR. Opakowana wg
4.2, moze by¢ transportowana dowolnym S$rodkiem
transportu, zgodnie z obowigzujgcymi przepisami kole-

jowymi lub samochodowymi’.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wymagan ogdlnych (3.1),

b) badanie rozpuszczalno$ci w alkoholu
wym (3.2a), 4

¢) oznaczanie molowych wspoOiczynnikdw absorp-
cji E (3.2b), "

d) badanie zmiany zabarwienia (3.2¢),

e) badanie jednorodnosci chromatograficznej (3.2d),

f) oznaczanie strat suszenia w temperaturze 105°C
(3.2e).

5.2. Pobieranie prébek. Probki nalezy pobierac¢ zgod-
nie z PN-70/C-80047.

Ogodlna masa Sredniej probki laboratoryjnej powinna
wynosi¢ 20 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Wytyczne ogdlne. Podczas analizy, jezeli nie za-
znaczono inaczej, nalezy stosowa¢ wylacznie odczynniki
cz.d.a. oraz wodg destylowang lub wode¢ o réwnowaznej
czystoscl.

5.3.2. Sprawdzenie = wymagan ogélnych. Wyglad
zewnetrzny czerwieni metylowej sprawdzi¢ wizualnie,
rozpuszczalnos¢ w alkoholu etylowym sprawdzi¢ wg
5.3.3, temperatur¢ topnienia oznaczy¢ zgodnie z PN-70/
C-04956.

5.3.3. Badanie rozpuszczalno$ci w alkoholu etylowym.
0,1 g czerwieni metylowej odwazonej z doktadnos$ciag
do 0,0002 g przenie$¢ iloSciowo alkoholem etylowym
do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml, dopetnié¢ do
kreski 1 miesza¢ az do catkowitego rozpuszczenia. Ba-

etylo-

" Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

dana czerwien metylowa odpowiada wymaganiom nor-
my, jezeli roztwor jest klarowny bez czgScl nierozpusz-
czalnych. Roztwdr pozostawi¢ do pozostatych oznaczan
wg 5.3.4 1 5.35.

5.3.4. Oznaczanie molowych wspétczynnikéw absorp-
cji E

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory. Roztwory buforowe
pH 4.4 1 6.2 przygotowane wg PN-81/C-06504 p. 2.3.2.4;
bufory pozostawi¢ do oznaczan wg 5.3.5.

5.3.4.2. Materialy pomocnicze

a) Spektrofotometr o zakresie
Swiatlta widzialnego.

b) Kuwety szklane o 1 cm grubo$ci warstwy mierzo-
nej] — 2 sztuki.

5.3.4.3. Wykonanie oznaczania. Z roztworu przygoto-
wanego w 5.3.3 pobra¢ 5 ml i przenies¢ do kolby po-
miarowej pojemno$ci 50 ml, dopetni¢ alkoholem etylo-
wym do kreski i dobrze wymiesza¢. Przygotowa¢ dwie
kolby pojemno$ci 50 mi. Do pierwszej wprowadzi¢
0,5 ml rozcienczonego roztworu czerwieni metylowej
i dopetni¢ do kreski buforem o pH 4,4. Do drugiej
kolby wprowadzi¢ 1,0 ml rozcienczonego roztworu
czerwieni metylowej 1 dopelni¢ buforem o pH 6,2 do
kreski. Zawartos¢ obu kolb dobrze wymieszac.

Zmierzy¢ absorbancj¢ obu roztwordw wzgledem uzy-
tych do ich rozcienczenia buforow:

dla roztworu o pH 4,4 dlugos¢ fal 510 =+ 540 nm,

dla roztworu o pH 6,2 dtugos¢ fal 420 = 450 nm.

Odczyta¢ maksymalne absorbancje A pH 4,41 pH 6,2
i obliczy¢ molowe wspodiczynniki absorpcji E pH 4,4
i E pH 6,2 wedlug nastgpujacych wzorow:

promieniowania

ApH 4.4 I
EpH 4,4 = g = ApH 4,4 -3,7132-10° (1)
- @
w ktorym:
ApH 4,4 — maksymalna absorbancja roztworu
o pH 44,
b — grubo$¢ warstwy mierzonej, rOwna 1 cm,
¢ — stgZzenie mierzonego roztworu wynosza-
ce 1,856 - 107 mol/l.
ApH 6,2 _ |
EpH 6,2 = g = ApH 6.2 -7,4263 - 10%  (2)
o o
w ktorym
ApH 6,2 — maksymalna absorbancja roztworu
o pH 6,2,
b — grubo$¢ warstwy mierzonej, rOwna 1 em,
¢ — st¢zenie mierzonego roztworu wynosza-

ce 3,7132 - 10> mol/l.
5.3.5. Badanie zakresu zmiany barwy

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory. Roztwory buforowe
o pH 4,4 1 6,2 przygotowane do oznaczan wg 5.3.4.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. Przygotowac¢ dwie,
o jednakowej $rednicy probéwki z bezbarwnego szkla.
Do obu probéwek da¢ po 0,05 ml roztworu czerwieni
metylowej, przygotowanego wg 5.3.3 i kolejno po 10 ml
buforow.
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Badana czerwien metylowa odpowiada wymaganiom
normy, jezeli roztwor czerwieni o pH 4,4 ma zabarwie-
nie czerwone, a roztwor o pH 6,2 ma zabarwienie
z6ttopomaranczowe.

5.3.6. Badanie jednorodnosci chromatograficznej

5.3.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy 96%(m/m).

b) Benzen. '

¢) Woda odmineralizowana.

d) Roztwor rozwijajacy przygotowany przez zmiesza-
nie alkoholu etylowego, benzenu, wody w stosunku
objetosciowym 10 + 10 + 0.5.

5.3.6.2. Materialy pomocnicze

a) Komora chromatograficzna wyltozona bibulg.

b) Ptytka chromatograficzna szklana pokryta
0,25 mm warstwa zelu krzemionkowego GFass firmy
Merck. ‘

c) Strzykawka lub mikropipeta pojemnosci 0,005 ml
(5 pb.

d) Lampa emitujaca $wiatto nadfioletowe w zakresie
254 =+ 365 nm.

5.3.6.3. Wykonanie oznaczania. Na ptytce chromato-
graficznej zaznaczy¢ punkty startu w odlegtosci 2 ¢cm
od dolnego brzegu ptytki oraz dtugos¢ drogi roztworu

twor rozwijajacy w takiej iloSci. aby wstawiona ptytka
zanurzona byta do wysokosci 1 cm.

Chromatogram rozwija¢ tak diugo, az czoto roz-
tworu rozwijajacego osiggnie zaznaczong diugos¢ drogi.
Ptytke wyjac, wysuszy¢ w temperaturze pokojowej,
a nast¢pnie oglada¢ pod lampg nadfioletows.

Mi¢kkim otéwkiem znaczy¢ kontury widocznych na
chromatogramie plam, wyznaczy¢ Srodki plam i1 obli-
czy¢ wspOiczynniki (Rr) wg wzoru

Xp .
R =
F Y (3)
w ktorym:
X, — odlegtos$¢ srodka plamy od punktu startu 1 cm.
Xr — odlegtos¢ czota roztworu rozwijajacego od

punktu startu, cm.

Badana czerwien metylowa odpowiada wymaganiom
normy, jezeli na chromatogramie wystapi tylko jedna
plama koloru czerwonego o Rr = 0,71 =£0,05.

5.3.7. Oznaczanie strat suszenia. Do wysuszonego do
stalej masy 1 zwazonego z dokladnoscia do 0,0002 g
naczynka wagowego odwazy¢ okoto | g czerwieni mety-
lowe] z doktadnoscia do 0,0002 g 1 wstawi¢ do suszarki

o temperaturze 105°C 1 suszy¢ do statej masy.

rozwijajagcego w odlegtosci 10 = 12 cm od punktow Straty suszenia (X) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru
startow.

Na zaznaczone punkty startu nanies¢ (5 pl) 0,005 ml X = o 100 (4)
roztworu czerwieni metylowej otrzymanego w 5.3.3. mi
Odparowaé w temperaturze pokojowej rozpuszczalnik w ktorym:
z naniesionej plamy i ptytke umiesci¢ w komorze chro- m; — masa wysuszone] czerwieni metylowej, g,
matograficznej, do ktdrej uprzednio wprowadzono roz- mi — masa odwazki czerwieni metylowe], g.

KONTIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Przedsi¢biorstwo Przemysto-
wo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice.
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-70/6197-01
a) wprowadzono oznaczanie molowych wspdtczynnikdw absorp-
cji, .
b) wprowadzono badanie jednorodno$ci chromatograficznej,
¢) zmieniono sposéb badania rozpuszczalnosci w alkoholu etylo-
wym,
d) nie podano oznaczania pozostatloSci po prazeniu.
~ 3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-70/C-04956 Odczynniki. Oznaczanie temperatury topnienia
PN-81/C-06504 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw bufo-
rowych
PN-81/M-78216 Palety tadunkowe plaskie jednoptytowe czterowejs-
ciowe bez skrzydet drewniane 800X 1200 — EUR
PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy
PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. Odporno$é na narazenia
mechaniczne. Wymagania 1 badania
PN-76/0-79251 Opakowania jednostkowe
i znakowanie. Wymagania podstawowe
PN-85/0-79252 Opakowania transportowe
i znakowgnie. Wymagania podstawowe

z zawartoscig. Znaki

z zawarto$cig. Znaki

PN-87/C-80001 Odczynniki 1 substancje specjalnie czyste. Pakowa-
nie, przechowywanie 1 transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobicrania probek 1 przygo-
towania $redniej probki laboratoryjne]

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

BN-63/7161-06 Skrzynki 1 komplety skrzynkowe z tarcicy do od-
czynnikoOw chemicznych

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

Regulamin Przedsigbiorstwa .PKP o tadowaniu i zabezpieczaniu prze-
sytek towarowych (Dz. TiZK nr 9 poz. 68 z 1985 r.)

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w sprawic
tadowania samochodow cigzarowych i przyczep (Mon. Pol. nr 24
poz. 123 z 1963 r. i nr 35 poz. 250 z 1968 r.)

Przepisy o tadowaniu wagonow towarowych. Zalgcznik I1 do Umowy
0 wzajemnym uzytl?owaniu wagonOow towarowych w komunikacji
mi¢dzynarodowej (RIV) (Dz. TiZK nr 15 poz. 119 z 1981 r.)
wraz z poZniejszymi zmianami
4. Symbol wg SWW — wsk - 1331-2].

5. Autor projektu normy — inz. Bozena Dudzik — Przedsi¢gbior-
stwo Przemystowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice.



