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1. _WSTEP

1.1. Przedmiot normy, Przedmiotem normy sg me-
tody:

a) sprawdzania czystosci kwintocenu metodg chro-
matograficzng,

b) oznaczania zawartosci pleciochloronitrobenze~
nu (PCNB) w technicznych produktach i formach u-
zytkowych pylistych metodg polarograficznsg,

¢) oznaczania zawartoéci pigciochloronitrobenze-
nu (PCNB) i szeéciochlorobenzenu (HCB) w produk-
tach technicznych i formach uzytkowych kwintoce-~
nu xmetodg chromatografii cienkowarstwowej i meto-
dg polarograficzng,

d) oznaczania temperatury topnienia kwintocenu,

e) oznaczania zawartoéci wody,

f) oznaczania pH.

1.2. Normy zwigzane
PN/C-04513 Oznaczanie granic temperatury topnie-

nia lub temperstury rozkiadu substancji orga-
nicznych

PN-66/C-04523 Oznaczanie zawartosci wody metods
destylacyjng

2. METODY OZNACZANIA

2.1, Sprawdzanie czystosci kwintocenu metodg
chromatograficzng

2:1.1. Zssada sprawdzania polega na wizualnym
stwierdzeniu na chromatogramie badanej prébki dbra-
ku zanieczyszczen, ktore mogg wpiyngé na
cznaczania wykonanego wg 2.2.

2.1,2. FPrzyrzady
a) Piytka szklana o wymiarach 170 200 mm.

wyniki

b) Komora szklana do chromatografii.

¢) Lampa kwarcowa z filtrem kobaltowym.
d) Spryskiwacz.

e) Pipeta pojemnoéci 0,1 ml.

2s1+3. Odczynniki i roztwory

a) Aceton cz.d.a.
b) Heksan, odczyanik lub frakcja wrzaca w tempe-
raturze 68 = 70°C.

¢) Faza ruchoma, Otrzymana przez zmieszanie hek-
sanu z benzenem cz.d.a. w stosunku 9:1.

d) Zel krzemionkowy G firmy Merck lub inny do
chromatografii cienkowarstwowej o podobnych wias-
nosciach.

e) Sprezone powietrze, dwutlenek wegla lub azot
do spryskiwania chromatograméw.

f£) Rodamina B, roztwér etanolowy 0,1-procentowy.

2.1.%. Przygotowanie ptytki chromatograficznej,

Powierzchni¢ ptytki noénej powlec réwnomiernie za-
wiesing 10 g zelu krzemionkowego w 18 ml wody tak,
aby otrzymaé warstwe grubosci okolo 0,3 mm,Piytke
wysuszyé w temperaturze pokojowe]j 1 aktywowad przez
30 min w temperaturze 105°C. Przechowywaé w ek-
sykatorze.

2 Przygotowani roztworu badanej rd
technicznej. 0,03 g badanego kwintocenu odwazyé z
dokladnoscig do 0,2 mg do kolby pomiarowej pojem-
noscei 10 ml, rozpuscié w acetonie i1 dopeinié ace-
tonem do kreski,

s Prz towanie roztworu badanej fo =
zytkowej. Badang proébke odwazyé z dokladnoécig do
0,2 mg do kolby pojemnosci 25 ml, dodaé pipets
10 ml acetonu i wymieszaé. Wielko$é odwazki powin-
na byé tak dobrana, aby roztwér zawierar 0,003 g
PCNB w 1 ml. Do nanoszenia na plytke pobieraé roz-
twér znad osadu.

2.1.7. Wykonanie oznaczanja, Nanies¢ ilosciowo
na ptytke chromatograficzng 0,01 + 0,1 ml roztwo-
ru badanego, W zaleznoséci od wymagan normy przed-
miotowe] okreslajgcych dopuszczalng iloéé zanie-
czyszczed, Rozwijaé chromatogram w komorze do wy-
sokosci 18 cm.

Prytke wysuszy¢é na powietrzu pod wyciggiem i po
wysuszeniu spryskaé roztworem rodaminy. Gotowy
chromatogram naéwietlaé lampg kwarcowg bez filtru
przez okolo 3 min. Nastepnie obserwowaé w Swietle
lampy kwarcowej, przechodzgcym przez filtr kobal-
towy, wystepowanie plamek ponizej plamki gléwnego
skladnika, bez uwzgledniania plamki w miejscu na-
niesienia proébki. Brak plamek wskazuje, ze 1ilosé

Zjednoczenie Przemystu Organicznego
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego dnia 10 lipca 1970 r.
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poszczegblnych zanieczyszczeh przy naniesieniu
0,1 ml nie przekracza C,5% i proporcjonalnie wig-

cej przy mniejszych nanoszonych objetosciach.

2,2. Oznaczanie zawartosci PCNB w _technicznych
rodukt i formach uzytkowych list tod

polarograficzng

2.2.,1. Zasada oznaczania polega na oznaczaniu
sumy nitrozwigzkéw metodq polarograficzng - W

przeliczeniu na PCNB.

2.2,2, Zakres stogowania, Metod¢ moZna stosowad
do oznaczania PCNB w technicznych produktach 1

formach uzytkowych, w przypadku gdy nie wykryto w
nich zanieczyszczen wg 2.1.

2:2.3, Aparature
a) Polarograf z anodg rteciowg.

b) Ultratermostat.

2s2,4, Odczynniki i roztwory
a) Zelatyna spozywcza, roztwér 0,25-procentowy.

b) Roztwér podstawowy I, przygotowany w naste-
pujgcy sposébi zmieszaé 400 ml O,1n roztworu
chlorku litowego, 400 ml 1n roztworu tréjetanoloa-—
miny i 28 ml kwasu octowego lodowatego.

¢) Azot.

d) Aceton cz.d.a.

e) Pigciochloronitrobenzen, wzorzec chromatogra-
ficznie czysty, o temperaturze topnienia nie niz-
sze] ni% 143°C, otrzymany z technicznego produktu
przez krystalizacj¢ kolejno z etanolu i benzenu, a
nastepnie wykrystalizowany z tugu macierzystego
po krystalizacji w benzenie.

£) Roztwér wzorcowy PCNB, przygotowany w naste-
pujacy sposéb: odwazyé 0,02 g wzorcowego pigcio-
chloronitrobenzenu z dokladnoécig do 0,2 mg,prze-
nieéé iloSciowo do kolby pomiarowej pojemnosci
50 ml, rozpuscié w acetonie i dopeilnié acetonem do
kreski.

tow.

2:2,5.1, Przygotowanie roztworu badanej prébki
technicznej, Odwazyé 0,02 g badanej probki z do-
ktadnoscig do 0,2 mg, przenieéé ilosciowo do kol-
by pomiarowej pojemnosci 50 ml, rozpuscié w ace-
tonie i dopeinié acetonem do kreski. Do naczyika
polarograficznego odmierzyé 3,0 ml roztworu, do-
daé 2,0 ml roztworu podstawowego i 3 krople Zela-

syny.

2:2:5,2, Przygotowanie roztworu badsnej formy
uzytkowej, Odwazyé badang prébke z dokladnoscigdo

0,2 mg 4o kolby pojemnosci 100 ml, dodaé pipetg
50 ml acetonu i wymieszaé. Wielkoéé odwazki  po-
winna byé tak dobrana, aby roztwér zewieral
0,0004 g PCNB w 1 ml roztworu. Pobraé znad osadu
noénika do naczyhka polarograficznego 3,0 ml roz-
tworu, dodaé 2,0 ml roztworu podstawowego i 2 kro-
ple roztworu zelatyny.

2:2.6, Wykonanie oznaczapia, Naczyiko polarogra-
ficzne z badanym rosztworem umiescié w termostacie

o stalej temperaturze 22 t0,2°c i przepuszczad

oznacz

przez roztwér azot w ciggu 10 min, Rejestrowaé

krzywg polarograficzng w zakresie potencjatéw -Q2V
do =0,9 V, stosujgc takg czuloéé polarografu, aby
wysokosé fali polarograficzne]j wynosita nie mniej
ni%z ¥ szerokosci taémy papieru.

Wykreélié styczne do odcinka krzywej miedzy -Q2V
a =0,4 V do odcinka prgdu granicznego oraz do
grzbletu fali. W punktach przecigcia dwéch stycz-
nych wykreslié proste réwnolegle do odcietej. Od-
legtosé miedzy prostymi zmierzyé z dokiadnosicig do
0,5 mm. Odleglos$é ta jest wysokoscig fali polaro-
graficzne] proébki.

W ten sam sposdéb postepowaé z roztworem wzorco-
Wye

2:2:7, Obliczanie wynikéw, Zawartosé zwigzkéw
nitrowych (nitrozwiazkéw) w przeliczeniu na PCNB
w badanej proébce (ﬁg) obliczyé w procentach wg
wzoru

hy - m
h

K= - 100

- m,
w ktérym:
h - wysokosé fali polarograficznej
WZOrCOWego, mm,
h, - wysokoéé fali polarograficznej roztworu ba-
danego, mm,
m - odwazka Wzorca, g,
m, - odwazka badanej probki, g.

29248, Wynik, Za wynik oznaczania nalezy przyjgé
srednig arytmetyczng wynikéw co najmmiej 2 ozna-
czand nie réznigcych sie wieceJ niz o 4% od wyniku
mniejszego.

2¢3, Oznaczanie PCNB i HCB w produktach  tech-
nicznych i formach uzytkowych kwintocenu metods
chromatografii cienkowarstwowej i metoda  polaro-

raficzn

roztworu

2:3:1, Zasada ozpaczania opiera si¢ na rozdziale
badanej prébki technikg chromatofrafii cienkowar-

stwowej i polarograficznym oznaczaniu PCNB i HCB.

2+3%.,2, Zakres stogowania, Metod¢ nalezy stosowaé
do oznaczania PCNB w przypadku, gdy w badaniachwg

2.1.7 wykryto zanieczyszczenia, oraz do oznaczana
HCB.

2. Przyrz
a) Przyrzgdy wg 2.1.2 a) +« d) oraz 2.2.3.
b) Pipeta pojemnoéci 0,2 ml z dziatkg 0,01 ml,

293,84, Odcz roztwo
a) Odezynniki i roztwory wg 2.1.3 oraz 2.2.4.
b) Etanol 96-procentowy.
¢) Roztwér podstawowy II: 0,5n roztwér chlorku
czterometyloaminowego w 80-procentowym etanolu.
d) Szeéciochlorobenzen, wzorzec chromatograficz-
nie czysty o temperaturze topnienia nie niisze]j
niz 226°C, otrzynany 2z produktu technicznego przez
wielokrotng krystalizacje¢ z benzenu,
e) Roztwér wzorcowy HCB przygotowany w nastepu-
Jacy sposébt odwazyé 0,015 g szesciochlorobenzenu
cz.d.a8. z dokladnoscig do 0,2 mg do kolby pomia-
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rowej pojemnosci 25 ml, rospuscié w etanolu i do-
pelnié etanolem do kreski.

£) Roztwér wzorcowy PCNB przygotowsny w nastepu-
Jacy sposébdb: odwazyé 0,04 g wzorcowego -pigcio-
chloronitrobenzenu z doktadnoscig do 0,1 mg do
kolby pomiarowe] pojemnoseci 10 ml, rozpuscié w a-
cetonie i dopelnié acetonem do kreski.

towanie 4 cZ

Pr tow: 24 i o t. af
- Wg 2.1.4.

2:3:5.2, Przygotowanie roztworu badanej proébki
technicznej, Odwaszyé 0,05 g badane] prébki z do-
ktadnoseig do 0,2 mg do kolby pomiarowe]j pojemno-
$ci 10 ml, rozputcié w acetonie i dopeinié aceto-
nem do kreski.

Prz tow b £
uzytkowej, Badang prébke odwazyé z dokladnoscigdo
0,2 mg do kolby pojemno$ci 25 ml. Dodaé pipets
10 ml acetonu. Wymieszaé. Wielko$é odwazki powin-
na byé tak dobrana, aby roztwér zawierat 0,005 g
PCNB w 1 ml,

Do nanoszenia na plytke¢ chromatograficzng po-
bieraé roztwér znad osadu.

2+3,6, Wykonanie oznaczania

2:3:6,1, Rozdzial chromatograficzny., Na plytke
chromatograficzng Swiezo aktywowang nanie$é ko=
lejno 1losciowo w 2 punktach po 0,2 ml roztworu

wzorcowego FPCNB, lgcznie z 0,1 ml roztworu wzor-
cowego HCB 1 w 2 punktach po 0,2 ml roztworu préb-
ki badanej. Rozwijaé chromatogram w komorze do wy-
sokoéci 18 om, Prytke wysuszyé na powietrzu pod
wyciggiem, po czym spryskaé¢ jq roztworem rodsminy.
V przypadku niedostatecznego rozdzialu powtérzyé
rozwijanie. Gotowy chromatogram naswietlaé lampg
kwarcowg bez filtru przez okoio 3 min do momentu
ukazania si¢ plamek HCB, Nast¢pnie w Swietle lam-
py kwarcowej, przechodzgcym przez filtr kobaltowy,
zaznaczyé(z marginesem szerokosci 3 mm) kontury
plamek wzorcéw i plamek substancji badanych,lezg-
cych na tej samej wysokosci (patrz chromatogram).

223,622, Oznaczanie polarograficzpe FCNB, Ostra
metalowg lopatksa zeskrobaé plamke badenej substan-

c¢ji z piytki chromatograficznej i przeniesé jg i-
losciowo do naczyhka polarograficznego. Dodaé
3,00 ml acetonu, 2,00 ml roztworu podstawowego I
i 2 krople 2elatyny. DaleJ postgpowaé Jak w 2.2.6.

W ten sam sposéb postepowaé z plamkg substan-
cji wzorcowej.

2:3:6,3, Oznaczanie polarograficzne HCB., Ze-
skrobaé plamk¢ badanej substancji z piytki chroma-

tograficznej i przenieté Jg ilo$ciowo do naczyrka
polarograficznego. Dodaé 4,00 ml etanolu i 1,00 ml
roztworu podstawowego II.

Wstawié naczyhko do termostatu o stalej tempera-
turze 22 iO,2°C. Przepuszczalé przez roztwér azot
w ciggu 20 min. Wykonaé pomiar polarograficzny w
granicach potencjatu -1,2 V do -1,7 V, przy takiej

ozulosol polarografu, aby wysoko$é fali polarogra-
ficznej nie byla mniejsza od 3/4 szerckoéci tasmy
papieru. Wykreslié styczne do odcinka krzywej mig-
dzy -1,10 V a -1,25 V, do odcinka prgdu granicz-
nego oraz do grgzbietu fali. W punktach dwéch
stycznych wykreslié proste réwnolegle do odciete .
Odlegtosé miedzy prostymi zmierzyé z dokZzadnoécig
do 0,5 mm. Odleglosé ta jest wysokoécig fali pola-
rograficznej prébki.

W ten sam sposéb postepowaé z pleamksg wzorcowego
szesciochlorobenzenu.

a)

O 06

Chromatogram cienkowarstwowy: a) kwintocenu, b) mieszani-
ny wzorcowe]

1 - szedciochlorobenzen, 2 - pieciochloronitrobenzen, 3 -
czterochloronitrobenzen, 4 - tréjchloronitrobenzen, 5 -

chloranil
2:3%,7, Obliczapie wynikéw, Zawartosé PCNB (X,)

i HCB (Xs) w badanej prébce obliczyé w procentach

wg wzoru
h1~.n1

h .- m,

X, lub X,= - 100

w ktérym:

h - wysokosé fali polarograficznej roztworu =z
plamki substancji wzorcowej, mm,

h, - wysoko$¢ fali polarograficznej roztworu z
plamki substancji badanej, mm,

m - masa substancji wzorcowej w objetoscli na-
niesionej na piytke chromatograficzng, g,

m, - masa prébkil badanej w objetofci naniesione]
na plytk¢ chromatograficzng, g.
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©12:8, Wynik, Za wynik oznaczania PCNB przyjad
$rednig arytmetyczna wynikéw co najmniej 2 ozna-
czan nie réznigcych sig¢ od siebie wiecej niz o 5%
wzgledem wyniku mniejszego.

Za wynik oznaczenia HCB przyjaé érednig arytme-
tyczng wynikéw co najmniej 2 oznaczah nie rézniag-

cych si¢ od siebie wigcej niz o 10% wzgledem wy-
niku mniejszego.

4, Oznac tempera t

nalezy wy-
konaé wg PN/C-04513,

2e2. Ozngczanie zawartosci wody nalezy wykonaé
wg PN-66/C-04523.

8:6, Ozpngczegie pH, Do kolby stozkowe] odwazyé

10 g kwintocenu 2z dokladnoscig do 0,1 g 1
wstrzgsaé przez 10 min ze 100 ml wody destylowanej.

Odczyn wyciggu wodnego oznaczaé za pomocg peha-
metru.

KONIEC
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