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1. WSTEP

Przedmiotem normy jest bigkit bromofenolowy sto-
sowany jako wskaZznik w analizie chemicznej.

Bi¢kit bromofenolowy ma:

a) wzér sumaryczny: CioH1005BrsS,

b) wzor strukturalny:

c) mas¢ molowa: 670,0 g/mol,
d) nazwa systematyczna: czterobromofenolosulfofta-
leina.

!

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. Norma ustala dwa gatunki btekitu bro-
mofenolowego oznaczone:

cz.d.a. wsk. — czysty do analizy wskaznik,

wsk. wskaznik.

2.2, Przykiad oznaczenia bic¢kitu bromofenolowego
czystego do analizy wskaznika:

BLEKIT BROMOFENOLOWY cz.d.a. wsk. — BN-88/6197-08

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Blgkit bromofenolowy powi-
nien mie¢ postac pomaranczowego lub rézowozdéttego
krystalicznego proszku. Jest trudno- rozpuszczalny
w wodzie 1 eterze, dobrze rozpuszczalny w alkoholu
ciylowym 1 w rozcienczonych roztworach wodnych wo-
dorotlenku potasu.

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

Tablica 1
Wymagania cz.d.a. wsk. wsk.

a) Rozpuszczaino$¢ w alko-

holu etylowym, 96%(V/V) catkowita catkowita
b) Straty  przy  suszeniu,

%(m/m), nie wigcej niz - 1.0 2.0
c) Molowy wspofczynnik

absorpcji E przy pH 3,0,

nie mniej niz 28000 23000
d) Jednorodnos¢ chromato-

graficzna wg 5.3.6 wg 5.3.6
¢) Czuto$¢ na zmiang pH wg 5.3.7 wg 5.3.7

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
. 1 TRANSPORT

4.1. Wytyczne ogélne. Bleckit bromofenolowy nalezy
pakowa¢, znakowaé, przechowywaé 1 transportowac
zgodnie z PN-87/C-80001 oraz zgodnie z obowigzuja-
cymi przepisami transportowymi').

4.2. Pakowanie

4.2.1. Opakowania jednostkowe stanowig sloje typu
»,POCh* do odczynnikdw chemicznych ze szkia oranzo-
wego, wykonane zgodnie z BN-84/6833-23, z nakr¢tka
z tworzywa sztucznego z polietylenowg lub inng che-
micznic odporng uszczelkg. _

Masa netto: 5 g, 10 g, 25 g. W uzgodnieniu z od-
biorca dopuszcza si¢ inny rodzaj i wielko$¢ opakowa-
nia, jezeli przeprowadzone proby wykaza, ze zabezpie-
cza ono produkt w sposdéb nie gorszy od podanych
opakowan 1 ma wymiary zgodne z zasadami systemu
wymiarowego opakowan wg PN-78/0-79021.

4.2.2. Opakowania transportowe stanowig skrzynki
drewniane zamknigte wg BN-63/7161-06 odporne na
narazenia mechaniczne, sprawdzone wg PN-86/0-79100
odpowiednio dla grupy 2 klasy 3 i odmiany 1. Poje-
dyncze stoje w skrzynkach nalezy zabezpieczy¢ przed
uszkodzeniami Srodkiem amortyzujacym 1 ukiadad
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w 1 warstwie. W uzgodnieniu z producentem, prze-
woznikiem 1 odbiorcg dopuszcza si¢ inny rodzaj i wiel-
koS¢ opakowania, jezeli przeprowadzone proby wyka-
73, ze zabezpiecza ono produkt w sposOb nie gorszy
od ww. opakowan 1 ma wymiary zgodne z PN-78/
0-79021.

4.2.3. Znakowanie opakowan jednostkowych nalezy
wykonaé¢ 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, umieszczajac do-
datkowo: ’

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

b) liczb¢ warstw tadowania, — 2,

c) liczb¢ warstw skladowania — 3.

4.3. Formowanie jednostek tadunkowych. W przypad-
“ku stosowania paletyzacji, jednostki tadunkowe nalezy
formowac na paletach o wymiarach 800X1200 mm wg
PN-81/M-78216.

fadunek na palecie powinien byC¢ zabezpieczony
przed przesunigciem si¢ i deformacja tak, aby tworzyl
z paleta zwarta, stabilng jednostk¢ tadunkows i nie
byt wyzszy niz 1,75 m. |

4.4. Przechowywanie. Bl¢kit bromofenolowy nalezy
przechowywac zgodnie z PN-87/C-80001 w pomieszcze-
niach suchych, o zawarto$ci wilgoci ponizej 50%, prze-
wiewnych w temperaturze od 15 <+ 30°C. Przechowy-
wa¢ w 3 warstwach.

4.5. Okres gwarancji. Ustala si¢ okres gwarancji blg-
kitu bromofenolowego — 12 miesigcy.

4.6. Transport. Bi¢kit bromofenolowy nie jest ma-

teriatem niebezpiecznym wg RID/ADR, opakowany
wg 4.2 moze by¢ transportowany dowolnym krytym
srodkiem transportu zgodnie z obowigzujacymi przepl—
sami kolejowymi i samochodowymi').

Do s$rodka transportowego tadowa¢ w 2 warstwach.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzanie wymagan ogolnych (3.1),

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

c) oznaczanie strat przy suszeniu (3.2b),

d) oznaczanie molowych wspolczynnikow absorpcji
(3.20), ;
e) badanie jednorodnos$ci chromatograficznej (3.2d),
f) badanie czulosci na zmian¢ pH (3.2e).

5.2. Pobieranie probek. Probki nalezy pobiera¢ zgod-
nie z PN-70/C-80047. Ogdlna masa Sredniej probki la-
boratoryjnej powinna by¢ nie mniejsza mz 10 g.

5.3. Opis badan

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

") Patrz Informacje dodatkowe.

5.3.2. Sprawdzenie wymagan ogoélnych. Wyglad ze-
wngtrzny nalezy sprawdzi¢ wizualnie, rozpuszczalnos¢
w alkoholu etylowym wg 5.3.3.

5.3.3. Oznaczanie rozpuszczalnoSci w alkoholu etylo-
wym. 0,25 g badanego bigkitu bromofenolowego, od-
wazonego z dokladno$cia do 0,0002 g przeniesS¢ iloScio-
wo do kolby pomiarowej pojemnosci 50 ml rozpusci¢
w alkoholu etylowym 96%(m/m) 1 uzupelni¢ alko-
holem do kreski. Badany bi¢kit bromofenolowy od-
powiada wymaganiom normy, jezeli otrzymany roztwor
bedzie klarowny i nie bgdzie zawierat cz¢$ci nierozpusz-
czalnych. Roztwér pozostawi¢ do dalszych oznaczafi
wg 5351 5361 53.7.

5.3.4. Oznaczanie strat przy suszeniu. Okolo | g ba-
danego blekitu bromofenolowego odwazonego z do-
ktadnoscig do 0,0002 g, w uprzednio wysuszonym do
state] masy i zwazonym z dokladnoscig do 0,0002 g -
naczynku wagowym, wysuszy¢ w suszarce w tempera-
turze 105 <+ 110°C do stalej masy i zwazyé. Straty
przy suszeniu (Xi) obliczy¢ w %(m/m) wg wzoru

m — m;i
X, = ——— - 100 (1)
m
w ktorym:
mi; — masa wysuszonego bi¢kitu bromofenolowe-
£0, g, ‘
m — masa odwazki badanego bi¢kitu bromofenolo-
wego, g.

5.3.5. Oznaczanie molowego wspotczynnika absorpcji
EpH 3,0 i EpH 4,6

5.3.5.1. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr o zakresie promieniowania $wia-
tta widzialnego.

b) Kuwety szklane o grubosSci warstwy 0,5 cm.

5.3.5.2. Odczynniki i roztwory

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

b) Roztwoér buforowy octanowy o pH 3,0, przygo-
towany wg PN-81/C-06504 p. 2.3.2.5. .

¢) Roztwor buforowy octanowy o pH 4,6 przygoto-
wany wg PN-81/C-06504 p. 2.3.2.5.

Zmierzy¢ wartos¢ pH na pehametrze. Dopuszcza sig
tolerancj¢ pH =0,05.

Jezeli wartosSci odbiegajg od normy, nalezy doprowa-
dzi¢ pH do wlasciwe] wartosci, dodajgc jednego ze
sktadnikow buforu. !

5.3.5.3. Wykonanie oznaczania. 0,25 ml roztworu blg-
kitu' bromofenolowego wg 5.3.3 odmierzy¢ do kolby
pomiarowe] pojemnosci 50 ml, dopetni¢ do kreski roz-
tworem buforowym o pH 3,0 i dokladnie wymieszac.
Do drugiej kolby pomiarowej pojemnosci 50 ml od-
mierzy¢ 0,10 ml roztworu badanego bi¢kitu bromo-
fenolowego wg 5.3.3 1 dopetni¢ do kreski roztworem
buforowym o pH 4,6, dokladnie wymiesza¢. Wykonac¢
pomiar absorbancji przygotowanych roztworéw, w ku-

-wetach o grubos$ci warstwy 0,5 cm, w zakresie dlugosci

fal: 420 <+ 460 nm dla roztworu o pH 3,0 i 580 -+
600 nm — dla roztworu o pH 4.6.

Jako odnoéniki stosowaé odpowiednie roztwory bu-
forowe. Odczyta¢ maksymalna absorbancj¢ roztworéw
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w podanych zakresach dlugosci fal i oblicZyc’ molowe
wspotczynniki absorpcji wg podanych wzoréw:

Ax Ax '
E = = - 10°
PR3O pie, T 1,8655 )
Ay Ay
E = = 105
PSS pie, T 0,74625 (%)
w ktorych:

Ax — maksymalna absorbancja badanej probki od-
czytana w zakresie dlugosci fal 420 = 460 nm
dla roztworu o pH 3,0,

Ay — maksymalna absorbancja badanej prébki od-
czytana w zakresie diugosci fal 580X600 nm
dla roztworu o pH 4.6,

b — grubos¢ warstwy — 0.5 ¢m,

cx — 3,7311-10° mol/l — stezenie molowe bada-
nego roztworu . bigkitu bromofenolowego
o pH 3,0,

¢y, — 1,4925-10° mol/l — stezghie molowe bada-
nego roztworu bi¢kitu bromofenolowego
o pH 4.6.

5.3. 6 Badanie jednorodnosci chromatograficznej

5.3.6.1. Aparatura i przyrzady

a) Komora chromatograficzna wytozona bibula.

b) Plyta chromatograficzna szklana pokryta 0,25 mm
warstwg zelu krzemionkowego Kieselgel 60 produkcji
firmy Merck, wysuszona uprzednio w temperdturze po-
kojowej przez 24 h.

¢) Strzykawka lub mikropipeta pojemnosci 0,005 mol
(5 ub).

5.3.6.2. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy 6% (V/ V).

b) n-Butanol.

c) Kwas octowy.

d) Roztwdr rozwijajacy przygotowany przez zmiesza-
nie alkoholu etylowego, alkoholu n-butylowego, kwasu
octowego i wody w stosunku objetosciowym 10 + 30 +
+ 1 + 15. Roztwor rozwijajacy powinien byC¢ przy-
gotowany na 24 h przed wprowadzeniem do komory
chromatograficznej i nie powinien by¢ przechowywa-
ny dluzej niz 20 dni.

5.3.6.3. Wykonanie oznaczania. Na ptytce chromato-
graficznej zaznaczy¢ punkty startu w odlegtosci 1,5 cm
od dolnego brzegu plytki oraz dtugos¢ drogi roztworu
rozwijajacego w odlegtosci 10 cm od punktu startu
probki. Na oznaczony punkt startowy nanies$¢ 0,005 ml
(5 pl) roztworu badanego bi¢kitu bromofenolowego wg
5.3.3 1 odparowa¢ rozpuszczalnik z naniesionej plamy
badanego roztworu w temperaturze pokojowej.

Tak przygotowang ptytk¢ umiesci¢ w komorze chro-
matograf:czneJ do ktére) uprzednio wprowadzono roz-
twor rozwijajacy wg 5.3.6.2 w takiej tlosci, aby wsta-
wiona plytka zanurzona byla na wysokosci 1 cm.

Chromatogram rozwijac¢ tak dtugo, az czoto roztwo-
ru rozwijajacego osiggnie ‘zaznaczong dlugos¢ drogi.
Plytke wyja¢ i wysuszy¢ w temperaturze pokojowej.
Zaznaczyé Srodki plam 1 obliczy¢ wspdlczynnik Ry wg
WZOoru '

Ry = (4)

w ktorym:

X, — odlegtos¢ §rodka plamy badanego bi¢kitu bro-

mofenolowego od punktu startu, cm,

Xr — odlegtos¢ czota roztworu rozwijajgcego od

punktu startu, cm.

Badany bigkit bromofenolowy odpowiada wymaga-
niom normy dla gat. cz.d.a. wsk., jezeli na chromato--
gramie wystepuje jedna plama koloru fioletowo-niebies-
kiego o Ry = 0,52 0,05 i jedna plama dodatkowa ko-
loru jasnoliliowego o Ry = 0,56 10,05. Dla gatunku
wsk. dopuszcza si¢ wystapienie dodatkowo jednej pla-
my zanleczyszczenia.

5.3.7. Oznaczanie czulosci na zmian¢ pH. 0,25 ml
roztworu badanego bie¢kitu bromofenolowego, przygo-
towanego wg 5.3.3, dodaé¢ do 100 ml uprzednio prze-
gotowane] 1 wystudzone; wody.

Do otrzymanego niebieskiego roztworu dodac
0,15 ml roztworu kwasu solnego o ¢(HCI) = 0,1 mol/].
Badany bi¢kit bromofenolowy odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli roztwor zabarwi si¢ na kolor zic-
lonkawozotty.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Przedsigbiorstwo Przemy-
stowo-Handlowe Polskie Odczynniki Chemiczne, Gliwice.

2. Dotychczasowe normy. Niniejsza norma zastgpuje ZN-60/
MPCh/N-925, w stosunku do ktoérej wprowadzono nast¢pujgce zmia-
ny:

a) wprowadzono oznaczania molowego wspoélczynnika absorpcji
bt¢kitu bromofenolowego,

b) wprowadzono oznaczania jednorodnosci chromatograficzne;
metoda chromatografii cienkowarstwowej (TLC).

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw do
kolorymetrii 1 nefelometrii

PN-81/C-06504 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztwordéw bufo-
rowych

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-76/0-79251 Opakowania jednostkowe z zawartoScig. Znaki
i znakowanie. Wymagania podstawowe

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

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek 1 przygo-
towanie $redniej probki laboratoryjnej

PN-81/M-78216 Palety. tadunkowe ptaskie jednoptytowe czterowej-
Sciowe bez skrzydet drewniane 800X1200 — EUR

PN-86/0-79100 Opakowania transportowe. Odporno$é na narazenia
mechaniczne. Wymagania 1 badania
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PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawarto$cia. Znaki
i znakowanie. Wymagania podstawowe

PN-84/6833-23 Opakowania jednostkowe
.POCh" do odczynnikéw chemicznych

BN-63/7161-06 Skrzynki i komplety skrzynkowe z tarcicy do od-
czynnikOw chemicznych

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

Regulamin Przedsigbiorstwa PPKP o tadowaniu i zabezpieczaniu
przesylek towarowych (Dz. TiZK nr 9, poz. 68 z 1985 r.)

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1983 r. w sprawie

szklane. Stoje typu

tadowania samochodéw, cigzarowych, przyczep (Mon. Pol. nr 24,
poz. 123 z 1963 r. i nr 35, poz. 250 z 1968 r.)

Przepisy o tadowaniu wagondéw towarowych. Zatacznik II do Umowy
0 wzajemnym uzytkowaniu wagondéw towarowych w komunikacji
migdzynarodowej (RIV) (Dz. TiZK nr 15, poz. 119 z 1981 r.)
wraz z pOZniejszymi zmianami
4. Symbol wg SWW
cz.da. — wsk. — 1331-21,
wsk. — 1331-21.

5. Autor Projektu mormy — mgr inz. Maigorzata Witecka-Gra-
bowa PPH POCh, Gliwice.



