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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest czerwien o-chlorofenolowa
stosowana jako wskaznik w analizie chemicznej.

Czerwien o-chlorofenolowa ma:

a) wzor sumaryczny C9H205CL.S,

b) wzor strukturalny

Cl Cl
HO OH

c) mas¢ molowg: 423,28 g/mol,
d) nazwg systematyczng: dwuchlorofenolosulfofta-
leina.

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W normie ustala si¢ jeden gatunek czer-
wieni o-chlorofenolowej oznaczony: cz.d.a. wsk. —
czysty do analizy wskaznik.

2.2. Przyktad oznaczenia czerwieni o-chlorofenolowe;j
cz.d.a. wsk.:
CZERWIEN 0-CHLOROFENOLOWA cz.d.a. wsk. BN-88/6197-06

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Czerwien o-chlorofenolowa
powinna mieC¢ posta¢ ciemnoczerwonego lub brunatne-
20, krystalicznego proszku, o zielonym metalicznym
potysku, rozpuszczalnego w alkoholu etylowym, stabo
rozpuszczalnego w wodzie.

3.2. Wymagania chemiczne i fizyczne — wg tablicy.

. Gatunki
Wymagania

cz.d.a. wsk.

a) Rozpuszczalnos¢ w alkoholu ety-
lowym 96%(V/V)

b) Straty przy suszeniu, %(m/m), nie
wigce] niz 2,0

catkowita

c) Stata dysocjacyi pK 6.10 10,1
d) Molowy wspéiczynnik absorpeji £
— przy pH 4.8 nie mniej niz 15000
— przy pH 8,6 nic mniej niz 30000
¢) Jednorodnoéé chromatograficzna wg 5.3.7
) Czutos¢ na zmiang pH wg 5.3.8

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogolne. Czerwien o-chlorofenolowa
nalezy pakowa¢, przechowywac i transportowaé zgod-
nie z PN-87/C-80001 oraz zgodnie z obowigzujacymi
przepisami transportowymi'’.

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowanie jednostkowe stanowig stoje typu
POCH do odczynnikdéw chemicznych, ze szkta oranzo-
wego, wykonane zgodnie z BN-84/6833-23, z nakretkg
z tworzywa sztucznego z polietylenowa lub inng che-
micznie odporng uszczelkg.

Masa netto: 1, S, 10, 25 g.

W uzgodnieniu z odbiorcg dopuszcza si¢ inny rodzaj
i wielko$¢ opakowania, jezeli przeprowadzone proby
wykazg, ze zabezpiecza ono produkt w sposdb nie gor-
szy niz podane opakowania i ma wymiary zgodne z za-
sadami systemu wymiarowego opakowan wg PN-78/
0-79021. '

4.2.2. Opakowania transportowe stanowia skrzyunki
7z tarcicy wg BN-63/7161-06, odporne na narazenia me-
chaniczne, sprawdzone wg PN-86/0-79100 — odpo-
wiednio dla grupy 2 klasy 2 i odmiany 1.

" Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

Zgtoszona przez Przedsigbiorstwo Przemystowo-Handlowe — Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowej dnia 17 sierpnia 1988 r.
jako norma obowiazujaca od dnia 1 marca 1989 r.

(Dz. Norm. i Miar nr 15/1988, poz. 36)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1988.

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 0.55 Nakt. 1900 + 40 Zam. 2393/88

Cena zt 32,00



2 BN-88/6197-06

Pojedyncze stoje w skrzynkach nalezy zabezpieczyc
przed uszkodzeniem $rodkiem amortyzujacym.

W uzgodnieniu z producentem, przewoznikiem 1 od-
biorca dopuszcza si¢ inny rodzaj 1 wielkoS¢ opakowa-
nia, jezeli przeprowadzone préby wykaza, ze zabezpie-
cza ono produkt w sposdb nie gorszy niz podane opa-
kowania 1 ma wymiary zgodne z PN-78/0-79021.

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, umieszczajgc do-
datkowo:

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

b) liczb¢ warstw tadowania — 2 warstwy,

¢) liczbe warstw sktadowania — 3 warstwy.

4.3. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad- -

ku stosowania paletyzacji, jednostki tadunkowe nalezy
formowaé na paletach o wymiarach 800 X 1200 mm wg
PN-81/M-78216.

fadunek na palecie powinien by¢ zabezpieczony
przed przesuwaniem si¢ 1 deformacjg, tak aby tworzyl
wraz z paletg zwarta stabilng jednostk¢ tadunkowag
1 nie byl wyzszy niz 1,75 m.

4.4. Przechowywanie. Czerwien o-chlorofenolowg na-
lezy przechowywac¢ w magazynach suchych o zawartos-
ci wilgoci ponizej 50%, przewiewnych o temperaturze
od 15 do 30°C.

Przechowywaé¢ w 3 warstwach.

- 4.5. Okres gwarancji. Ustala si¢ okres gwaranciji czer-
wieni o-chlorofenolowe] na 2 lata.

4.6. Transport. Czerwien o-chlorofenolowa nie jest
materiatem niebezpiecznym wg RID/ADR. Opakowa-
na wg 4.2 moze by¢ transportowana dowolnym Srod-
kicm transportu, zgodnie z obowigzujgcymi przepisami
kolejowymi lub samochodowymi'’.

Do srodka transportowego tadowaé¢ w 2 warstwach.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wymagan ogolnych (3.1),

b) badanie rozpuszczalnosci w alkoholu etylowym
(3.2a), .

¢) oznaczanie strat przy- suszeniu (3.2b),

Jd) osnaczanie statej dysocjacji pK (3.2¢),

¢) oznaczanie molowego wspotczynnika absorpeji E
(3.2d),

t) badanie jednorodno$ci chromatograficznej (3.2¢),

¢) oznaczanie czutosci na zmiange pH (3.2f).

5.2. Pobieranie probek. Probki nalezy pobiera¢ zgod-
nic 2 PN-70/C-80047.

Oedlna masa Sredniej probki laboratoryjne) powinna
- bvé nie mniejsza miz 10 g.

5.3. Opis badan

5.3.1. Wytyczne ogolne. Podczas analizy, jezeli nie za-
/naczono inaczej, nalezv stosowa¢ wylacznie odczynniki
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cz.d.a. oraz wode destylowana lub wod¢ o rwnowaznej

czystoscl.
5.3.2. Sprawdzenie wymagan ogélnych. Wyglad
zewngtrzny  czerwieni  o-chlorofenolowe) sprawdzi¢

wizualnie, a rozpuszczalno$¢ w alkoholu etylowym
sprawdzi¢ wg 5.3.3.

5.3.3. Oznaczanie rozpuszczalnosci w alkoholu etylo-
wym. 0,1 g badanej czerwieni o-chiorofenolowej, od-
wazone] z dokladnoscig do 0,01 g, rozpusci¢ w 50 ml
alkoholu etylowym 96%(V/V) w kolbie pomiarowej po-
jemnosci 100 ml 1 uzupetni¢ alkoholem do kreski.

Badana czerwien o-chlorofenolowa odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli otrzymany roztwor jest kla-
rowny 1 nie ma widocznych czg¢sci nierozpuszczalnych.

Otrzymany roztwor pozostawi¢ do oznaczan wg 5.3.8.

5.3.4. Oznaczanie strat przy suszeniu. Okoto 1 g ba-

"danej czerwieni o-chlorofenolowej, odwazonej z doktad-

no$cig do 0,0002 g w uprzednio wysuszonym do state]
masy i zwazonym z dokladnodcia do 0,0002 g naczynku
wagowym, wysuszy¢ W suszarce W temperaturze
105 = 110°C do statej] masy 1 zwazyc.

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

m - mi
X = me—— 1) (1)
m
w ktorym:
mi — masa wysuszonej czerwieni o-chlorofenolo-
wej, g,
m — masa odwazki adane) czerwieni o-chlorofe-

nolowej, g.

5.3.5. Oznaczanie statej dysocjacji pK

5.3.5.1. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr w zakresie promieniowania wi-
dzialnego.

b) Kuwety
2 sztuki.

5.3.5.2. Odczynniki i roztwory

a) Roztwér buforowy fosforanowo-cytrynowy o pH
4.8 wg PN-81/C-06504 p. 2.3.2.4.

b) Roztwor buforowy fosforanowo- boral\qowy o pH
6,3 wg PN-81/C-06504 p. 2.3.2.7.

¢) Roztwor butorowy fosforanowo-boraksowy o pH
8,6 wg PN-81/C-06504 p. 2.3.2.7.

d) Alkohol etylowy 96%(V/V).

Zmierzy¢ wartos¢ pH na pehametrze. Dopuszcza sig
tolerancjg pH 30,05, Jezeli wartosci odbiegaja od nor-
my. nalezy doprowadzi¢ pH do wlasciwe] wartosci, do-
dajge jednego ze skladnikow buforu.

5.3.5.3. Wykonanie oznaczania. 0,02 g badanej czer-
wient o-chlorofenolowej, odwazone) z aokfadnoscig do
0,0002 g, rozpuscic w kolbie pomiarowej pojemnosci
50 ml w 50 ml alkoholu etylowego 96%(V/V) 1 dobrze
wymiesza¢ do catkowitego rozpuszczenia. CzgS$¢. roz-
tworu zachowa¢ do oznaczania wg 5.3.7. |

W trzech kolbach pomiarowych pojemnosci 50 ml
umiesci¢ po I ml tak przygotowanego alkoholowego
roztworu czerwient o-chlorofenolowe). ‘Kolbki dopelnic
do kreski kolejno roztworami buforowymi wg 5.3.5.2,

szklane o grubos$ci warstwy 1 cm —
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Sporzadzone roztwory czerwieni o-chlorofenolowej do-
brze wymiesza¢. Dla kazdego roztworn wykonaé po-
miar absorbancji w zakresie promieniowania od 360 do
660 nm co 5 nm, stosujgc jako odnos$nik odpowiedni
roztwor buforowy. Z uzyskanych pomiaréw obliczy¢
wartos¢ pKaso dla maksymalnych wartosci absorbancji
zmierzonych w zakresie 430 <+ 440 nm oraz pKsgo dla
maksymalnych wartosci absorbancji zmierzonych w za-
kresie 575 =+ 585 nm wg wzorow

63 - lg (Ax 6,3 — Ax 8,6) 2)
(Ax 4.8 - Ax 6,3)
(Ay 6,3 — Ay 8,6)
(Ay 4.8 - Ay 6,3)

pK430 ==

pKsso = 63 - Ig (3)

w ktorych:
Ax 6,3 Ax 8,6 Ax 4,8 — maksymalne absorbancje ba-
- danej probki zmierzone w
zakresie 430 + 440 nm w
roztworach buforowych o
pH 6.3, 8,6 i 4.8,
maksymalne absorbancje ba-
danej probki zmierzone w
zakresie 575 + 585 nm w
roztworach buforowych o
pH 6,3, 8,6 i 48.

pKsr obliczy¢ jako Srednig arytmetyczng uzyskanych
wynikow dla pKaszo 1 pKisso.

5.3.6. Oznaczanie molowego wspdlczynnika absorpcji
EpH 4,8 i EpH 8,6. Z uzyskanych w 5.3.5 pomiaréw
absorbancji badanej czerwient o-chlorofenolowej wy-
znaczy¢ molowe wspoOlczynniki absorpcji wg wzordw

Ay 6,3 Ay 8.6 Ay 4.8 —

Bplf A% = e o8 4
p 2 1,89 ( )
Bl 87 = o | s 5
T (%)

w ktorych:

EpH 4.8: EpH 8,6 — molowe wspétczynniki absorp-
cji,
maksymalna absorbancja wy-
znaczona w zakresie dlugosci
fal 430 = 440 nm dla roztworu
czerwieni o-chlorofenolowej o
pH = 48,
maksymalna absorbancja wy-
znaczona w zakresie dlugosc
fal 575 =+ 585 nm dla roztworu
czerwieni o-chlorofenolowej o
pH = 8.6, '

A 430 T8

Asgg £3 —

I+ 10°

T przehicznik wynikajacy 7e 7a-
9‘-“

miany sigzenia yoZtworu pro-
, - centowego na stgzenie molowe
- 5.3.7. Badanie jednorodnosci chromatograficznej
5.3.7.1. Aparatura i przyrzady
a) Komora chromatograficzna wytozona bibuta,

b) Plytka chromatograficzna, pokryta 0,25 mm
warstwg zelu krzemionkowego Kieselgel 60 firmy
Merck, wysuszona uprzednio w temperaturze pokojo-
we] w ciggu 24 h.

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

5.3.7.2. Odczynniki i roztwory

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

b) n-Butanol.

c) Kwas octowy.

d) Roztwor rozwijajagcy przygotowany przez zmiesza-
nie alkoholu etylowego, alkoholu n-butylowego, kwasu
octowego 1 wody w stosunku objgtoSciowym 20 + 60 +
+ 2 + 30.

Roztwdr rozwijajacy powinien by¢ przygotowany na
24 h przed wprowadzeniem do komory chromatogra-
ficznej 1 nie powinien byé przechowywany dluzej niz
20 dni.

5.3.7.3. Wykonanie oznaczania. Na ptytce chromato-
graficznej zaznaczyC punkty startu w odlegtosdci 2 cm od
dolnego brzegu ptytki oraz dtugo$¢ drogi roztworu roz-
wijajgcego w odlegtosci 10 + 12 cm od punktow startu.

Na oznaczony punkt startowy nanies¢ 0,005 ml roz-
tworu czerwieni o-chlorofenolowej przygotowane] wg
5.3.5.3.

Odparowaé rozpuszczalnik z naniesionej plamy ba-
danego roztworu w temperaturze pokojowej i plytke
umiesci¢ w komorze chromatograficznej do ktorej
uprzednio wprowadzono roztwdOr rozwijajagcy wg
5.3.7.2d) w takiej ilosci, aby wstawiona ptytka byla
zanurzona do wysokosci 1 cm.

Chromatogram rozwija¢ tak diugo az czoto roztworu
rozwijajacego osiggnie zaznaczong dtugos¢ drogi. Plyt-
k¢ wyjac 1 wysuszy¢ w temperaturze pokojowej. Zazna-
czy¢ Srodki plam. Obliczy¢ wspotczynnik (Rf) wg wzoru

Rf =
f Y. (6)
w ktorym:
X, — odlegtos¢ srodka plamy badanej czerwieni
o-chlorofenolowe] od punktu startu, cm,
Xgr — odlegto$¢ czota roztworu rozwijajacego od

punktu startu, cm.

Badana czerwien o-chlorofenolowa odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli na chromatogramie wystgpi
w Swietle widzialnym jedna zwarta plama koloru czer-
wonego o wspotczynniku Rf 0,61 =£0,10.

5.3.8. Oznaczanie czutosci na zmiane pH. 0,1 ml roz-
tworu badanej czerwieni o-chlorofenolowej, przygoto-
wanego wg 5.3.3, doda¢ do 100 ml uprzednio przego-
towanej 1 wystudzonej wody. Do otrzymanego z6ttopo-
marafnczowego roztworu dodaé¢ 0,1 ml roztworu wodo-
rotlenku sodowego o ¢(NaOH) = 0,02 mol/l.

Badana czerwien o-chlorofenolowa odpowiada wy-
maganiom normy, jezeli roztwér zabarwi si¢ na kolor
purpurowy.
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