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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest oranz metylowy stosowany
jako wskaznik w analizie chemiczne;.

Oranz metylowy ma:

a) wzor sumaryczny Ci4H1sN3SO3Na

b) wzor strukturalny

HiCo

7

HC

SOzNa

¢) mas¢ molowa 327,34 g/mol
d) inne nazwy: Heliantyna, s6l sodowa kwasu
4-N, N-dwumetyloamino-azobenzenosulfonowego-4.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

- 2.1. Gatunki. W normie ustalono dwa gatunki oranzu
metylowego oznaczone:
cz.d.a. wsk. — czysty do analizy wskaznik,
wsk. — wskaznik.
2.2. Przykiad oznaczenia oranzu metylowego cz.d.a.:
ORANZ METYLOWY cz.d.a. wsk. BN-88/6197-02

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Oranz metylowy powinien
mie¢ posta¢ drobnokrystalicznego proszku o pomaran-
czowym zabarwieniu. Oranz metylowy jest dobrze roz-
puszczalny w wodzie i roztworach kwasdéw, nierozpusz-
czalny w alkoholu. .

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

Tablica 1
Wymagania pranck
cz.d.a. wsk. wsk.
a) Rozpuszczalno$¢ w wodzie wg p. 5.3.3 |wg p. 5.33
b) Czuto$¢ na zmiang pH wg p. 534 |wg p. 534

c¢) Straty przy suszeniu, %(m/m), nie
wigce] niz 1,0 3
d) Molowy wspoétczynnik absorpcji:

Emx przy pH 3,0, nie mniej niz 42000 36 000
Emx przy pH 4,4, nie mniej niz 25000 24000
e) Jednorodno$é chromatograficzna | wg p. 5.3.7 |wg p. 5.3.7

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogéine. Oranz metylowy nalezy pako-
waé, przechowywac 1 transportowac zgodnie z PN-87/
C-80001.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowanie jednostkowe stanowia stoje szklane
typu POCH dla odczynnikéw chemicznych zgodnie
z BN-84/6833-23 z nakre¢tkg z tworzywa sztucznego
i polietylenowa lub inng chemicznie odporng pod-
ktadkg. Masa netto: 5, -10, 25, 100 g.

W uzgodnieniu z odbiorcg dopuszcza si¢ inny rodzaj
opakowania, jezeli przeprowadzone proby wykazg, ze
zabezpiecza ono produkt w sposob nie gorszy niz poda-
ne opakowania 1 ma wymiary zgodne z zasadami sys-
temu wymiarowego opakowan wg PN-78/0-79021.

4.2.2. Opakowania transportowe stanowig skrzynki
z tarcicy wg BN-63/7161-06 odporne na narazenia me-
chaniczne, sprawdzone wg PN-86/0-79100 odpowied-
nio dla grupy 2, klasy 3 1 odmiany- l.

Pojedyncze stoje w skrzynkach nalezy zabezpieczy¢
przed rozbiciem $rodkiem amortyzujagcym i ukladac
w skrzynkach w jednej warstwie. :

W uzgodnieniu z odbiorcg i przewoznikiem dopusz-
cza si¢ inny rodzaj i1 wielko$¢ opakowania, jezeli prze-
prowadzone proby wykazg, ze zabezpiecza ono produkt
w sposOb nie gorszy niz ww. opakowania 1 ma wy-
miary zgodne z PN-78/0-79021.

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. 24.3, p. 2.4.4,

b) liczbe warstw sktadowania,

¢) liczbe warstw ladowania.

4.3. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
ku stosowania paletyzacji, jednostki fadunkowe nalezy
formowa¢ na paletach o wymiarach 800X 1200 mm
wg PN-81/M-78216.
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fadunek na palecie nalezy zabezpieczy¢ przed prze-
suwaniem si¢ i deformacja tak, aby tworzyl wraz z pa-
leta zwarta stabilng jednostk¢ tadunkowa 1 me pow1men
by¢ wyzszy niz 1,75 m. /

4.4. Przechowywanie. Oranz metylowy nalezy prze-
chowywa¢ zgodnie z PN-87/C-80001 p. 3.1, w pomiesz-
czeniach suchych, o zawartosci wilgoci ponizej 50%,
przewiewnych, w temperaturze 15 <+ 30°C, dobrze wie-
trzonych pomieszczeniach.

Liczba warstw w przechowywaniu:

dla skrzynek drewnianvch — 4 warstwy,

dla palet skrzynkowych — 3 warstwy.

4.5. Okres gwarancji. Ustala si¢ okres gwarancji
oranzu metylowego na 2 lata.

4.6. Transport. Oranz metylowy nie jest materialem
niebezpiecznym, nie podlega przepisom RID/ADR
1 moze by¢ transportowany dowolnym, krytym Srod-
kiem transportu zgodnie z obowigzujgcymi przepisami
kolejowymi i samochodowymi'). |

Do $rodka transportowego opakowama uktadac:
skrzynki drewniane w 3 warstwach, palety drewniane
w 2 warstwach.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wymagan ogélnych (3.1),

b) oznaczanie zawartosci substancji nierozpuszczal-
nych w wodzie (3.2a),

c) oznaczanie czulo$ci na zmian¢ pH (3.2b),

d) oznaczanie strat przy suszeniu (3.2¢),

e) oznaczanie molowego wspoiczynnika absorpcji
Emax W roztworach o pH 3,0 i 44 (3.2d),

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

5.2. Pobieranie prébek. Probki nalezy pobiera¢ zgod-
nie z PN-88/C-80047. Masa Sredniej probki laboratoryj-
nej powinna wynosi¢ nie mmej niz 15 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Wytyczne ogélne. Podczas analizy, jezeli nie
zaznaczono inaczej, nalezy stosowac¢ wylgcznie odczyn-
niki cz.d.a. oraz wod¢ destylowang lub wod¢ o roéw-
nowaznej czystosci.

5.3.2. Sprawdzenie wymagan ogoélnych. Wyglad
zewnetrzny oranzu metylowego sprawdzi¢ wizualnie,
rozpuszczalno$¢ w wodzie sprawdzi¢c wg 5.3.3.

5.3.3. Oznaczanie rozpuszczalnosci w wodzie. 0,10 g
badanego oranzu metylowego, odwazonego z doktad-
noscig do 0,01 g, rozpuscic w 80 ml goracej wody,
lekko ogrzewa¢ na fazni wodnej, przenie$¢ do kolby
pomiarowe] pojemnosci 100 ml 1 dopetni¢ woda do
kreski. |

Badany oranz metylowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli otrzymany roztwdr bedzie klarowny 1 nie
bedzie zawieral nierozpuszczalnych czgsci.

Roztwor zachowaé do oznaczania czulo$ci na zmiang
pH wg 5.3.4.

5.3.4. Oznaczanie czulosci na zmiane pH

") Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

5.3.4.1. Odczynniki i roztwory. Kwas solny roztwoér
o ¢(HCl) = 0,1 mol/lL

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. (0,1 ml roztworu
oranzu metylowego z oznaczania wg 5.3.3 dodaé¢ do
100 ml uprzednio przegotowanej 1 ostudzonej wody.
Do otrzymanego roztworu doda¢ 0,2 ml roztworu kwa-
su solnego.

Badany oranz metylowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli roztwor zabarwi si¢ na kolor czerwony.
5.3.5. Oznaczanie strat przy suszeniu. Okoto 1 g ba-
danego oranzu metylowego, odwazonego z doktadno-
Scig do 0,0002 g w uprzednio wysuszonym do stalej
masy 1 zwazonym z doktadnoscia do 0,0002 g naczyn-
ku wagowym, wysuszy¢ w suszarce w temperaturzg
105-+110°C do statej masy 1 zwazyc.

Straty przy suszeniu (X) obliczy¢ w %(m/m) wg
wzoru

X= ——— (1)

w ktorym:
mi; — masa wysuszonego oranzu metylowego, g,
m — masa odwazki badanego oranzu metylowe-
go, g.

5.3.6. Oznaczanie molowego wspotczynnika absorp-
cji £

5.3.6.1. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr o zakresie
swiatla widzialnego,

b) Kuwety szklane o grubo$ci warstwy mierzonej
rownej 1 cm — 2 sztuki. |

5.3.6.2. Odczynniki i roztwory. Roztwory buforowe
o pH 3,0,i 44 przygotowane wg PN-81/C-06504
p. 2.3.2.4.

Warto$¢ pH sprawdzi¢ na pehametrze 1 w razie po-
trzeby dla uzyskania odpowiedniego pH dodac jedne-
go ze skltadnikéw buforu. Dopuszcza si¢ tolerancje
pH =£0.,05.

5.3.6.3. Wykonanie oznaczania. 0,1 g oranzu metylo-
wego odwazonego z doktadnoscia do 0,0002 g prze-
nie§¢ iloSciowo do kolby pomiarowej pojemnosci

promieniowania

100 ml, dopetni¢ do kreski woda i wymieszac.

Roztwor A. Z otrzymanego roztworu A pobrac
0,5 ml, przenies¢ do kolby pojemnosci 50 ml, dopet-
ni¢ do kreski buforem o pH 3,0 doktadnie wymieszac
1 zmierzy¢ absorbancjg tak otrzymanego roztworu w za-
kresie dlugosci fal 480-+520 nm (max=505 nm). Do
drugiej kolby pomiarowej pojemnosci 50 ml wprowa-,
dzi¢ 0,5 ml roztworu A oranzu metylowego i dopet-
ni¢ do kreski buforem o pH 4.4, wymiesza¢ 1 zmie-
rzy¢ absorbancj¢ w zakresie dlugosci fal 440 +480 nm
(max=470 nm).

- Jako odno$nik stosowac¢ odpowiedni roztwor bufo-
rowy.

Odczyta¢ maksymalne absorbancje w mierzonych za-
kresach 1 molowe wspotczynniki absorpcji Emax Ob-
liczy¢ wg - wzorow

Ax

1 0

Euax pH 3,0 = (2)
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Ay
Evax pH 44 = (3)
"
w ktorym:
Ax — maksymalna absorbancja roztworu badanej

proby odczytana przy dlugosci fali 480+
520 nm, dla roztworu o pH 3,0,
A, — maksymalna absorbancja roztworu badane;]
proby, odczytana przy diugosci fali 440-
480 nm, dla roztworu pH 4.4,
b — grubos$¢ warstwy mierzonej rowna 1 cm,
st¢zenie mierzonego roztworu oranzu mety-
lowego réwne 3,05474-107° mol/l.

5.3.7. Badanie jednorodnosci chromatograficznej me-
toda chromatografii cienkowarstwowej

5.3.7.1. Aparatura i przyrzady

a) Komora chromatograficzna wylozona bibuig.

b) Ptytka chromatograficzna o wymiarach 25 X 5 cm
pokryta 0,25 mm warstwg zelu krzemionkowego
Kieselgel GFs4 firmy Merck.

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

5.3.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Octan etylu.

b) Pirydyna.

c) Roztwdr rozwijajacy przygotowany przez zmiesza-
nie octanu etylu, pirydyny i wody w stosunku obj¢-
toSciowym (704$20+10).

Roztwor rozwijajacy powinien by¢ przygotowany 24 h
przed wprowadzeniem do komory 1 nie powinien byc
przechowywany dtuze; niz 20 dni.

5.3.7.3. Wykonanie oznaczania. Na ptytce chromato-
graficznej zaznaczy¢ punkt startu w odlegtosci 1,5 cm
od dolnego brzegu ptytki oraz dtugos¢ drogi roztworu
rozwijajagcego w odlegtosci 1012 c¢cm od punktéow

, startu. Na zaznaczone punkty startu nanieS¢ 5 pl roz-

tworu oranzu metylowego wg 5.3.6.3 — roztwor A.
Odparowa¢ rozpuszczalnik z naniesionej plamy w tem-
peraturze pokojowej i ptytk¢ umiesci¢ w komorze chro-
matograficznej, do ktorej uprzednio wprowadzono roz-
twor rozwijajacy w takiej ilo$ci, aby umieszczona ptyt-
ka zanurzona byla do wysokosci 1 cm.
Chromatogram rozwija¢ tak dtugo, az czoto roztwo-
ru rozwijajacego osiggnie zaznaczona dlugos¢ drogi.
Ptytk¢ wyjac, wysuszy¢ w temperaturze pokojowej,
oglada¢ w Swietle dziennym 1 zaznaczy¢ Srodek plamy.
Wspélczynnik Rr obliczy¢ wg wzoru

R —Xp
= 4
d Xr (4)

- w ktorym:

X, — odlegtos¢ Srodka plamy badanej od punktu
startu, cm,

Xr — odleglo$¢ czota roztworu rozwijajacego od
punktu startu, cm.

Badany oranz metylowy odpowiada wymaganiom
normy, jezeli na chromatogramie wystapi jedna plama
koloru pomaranczowego o Rr= 0,35 +0,05. Dla gatun-
ku wskaznikOw dopuszczalne jest wystapienie dodatko-
wo jednej plamy zanieczyszczen.

KONTIEC

INFORMACJE DODATKOWE

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

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-70/6197-02

a) wprowadzono oznaczanie molowego wspoOtczynnika absorpcji
Emsx W roztworach o pH 3,0 i 4.4,

b) wprowadzono badanie jednorodnosci chromatograficznej me-
toda chromatografii cienkowarstwowe;.

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-81/C-06503 Analiza chemiczna, Przygotowanie roztworéw do

kolorymetrii i nefelometrii
PN-81/C-06504 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw bufo-
rowych

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

PN-81/M-78216 Palety tadunkowe ptaskie jednoptytowe czterowejs-
.ciowe bez skrzydet drewniane 800 X 1200 EUR

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. Odporno$¢ na narazenia
mechaniczne. Wymagania 1 badanta

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawartoscia. Znaki
1 znakowanie. Wymagania podstawowe

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

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

PN-88/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobicrania probek i przygoto-
wania sredniej probki laboratoryjnej

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-
sylek towarowych (Dz. TiZ.K. nr 9, poz. 68 z 1985 r.)

Przepisy o tadowaniu wagonow towarowych. Zatgcznik 11 do Umowy
o wzajemnym uzytkowaniu wagonéw towarowych w komunikacji
migdzynarodowej (RIV) (Dz. TiZ.K. nr 15, poz. 119 z 1981 r.
wraz z pOZniejszymi zmianami)

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w spra-
wie tadowania samochodéw 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 — [33]-21. L
5. Autor. projektu normy — mgr inz Malgorza‘ta Witecka-

-Grabowa — PPH POLSKIE ODCZYNNIKI CHEMICZNE, Gliwi-

ce.



