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1. WSTEP

1.1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jestdwu-
fenylokarbazyd stosowany jako odczynnik chemiczny.

Dwufenylokarbazyd ma:
a) wzér sumaryczny 013H14N40

b) wzér strukturalny Ceﬁs'NH-NH-GO'NH--NH-CGH5

¢) mase czgsteczkowg 242,28 (1961 r.)
d) inne nazwy 1,5-dwufenylo~-karbohydrazyd

1.2, Normy zwigzane
PN-67/C=01055 Odczynniki i1 substancje specjalnie
czyste. Wytyczne wykonania badan
PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie
odczynnikéw, roztwordw pomocniczych oraz roz-
twordéw do kolorymetrii i nefelometrii
PN-54/C-80001 Odczynniki., Opskowanie, znakowanie
i przechowywanie
PN/C-80047 Odczynniki. Pobieranie prébek i przy-
gotowanie &redniej prébki laboratoryjnej

2, PODZIAL I OZNACZENIE

2,1, Gatunki, W zaleznosci od zawartosci zanie=
czyszczen rozrbéznia sie¢ dwa gatunki dwufenylokar-
bazydu, oznaczonet

cz.d.a, - czysty do analizy,

cz, = czysty.

2.2, Przykltad oznaczenia dwufenylokarbazydu czy-
stego do analizys

DWUFENYLOKARBAZYD cz.d.a. BN-70/6193-22

WIMAGANTA

3,1, Wymagania ogélne, Dwufenylokarbazyd powi-
nien mieé postaé biatego lub siabo rézowego kry-

stalicznego proszku rozpuszczalnego w alkoholu,
acetonie i kwasie oetowym, bardzo trudno rozpusz-
czalnego w wodzie i eterze., Rbzowieje na powie-
trzu, bardzo szybko rézowieje w roztworach. Dwu-
fenylokarbazyd stabilizowany Jjest dodatkiem 2 = 5%
bezwodnika kwasu ftalowego C2.

1) Symbol wg SWW:
Cz.d.a. 1331-11 ?
cz., 1331-429,

2.2 Wymagania szczegdbdiowe

Gatunki
Wymagania

cz.,d,a. C%e

a) Rozpuszczalnosé w
alkoholu etylowym

roztwér po rozpuszczeniu
przezroczysty wg 5,2,1

b) Pozostatosci po praze=-
niu (jako siarczany),
%, nie wigcej niz 0,05 0,1

¢) Czuloéé na chrom (C#&] 5"10_8 g Cr6+ﬂmp nie norma=-

lizuje sie

d) Czulosé na rteé (Hga+) nie norma=-

lizuje sie

2.1076 g Hg27hm?

e) Dwufenylokarbazonu 1
innych zanieczyszczen
organicznych

nie norma-

Wg 5.2.57) lizuje sie

1) Oznaczanie dwufenylokarbazonu wykonuje sie W pro-
dukcie przeznaczonym na eksport.

4, PARKOWANIE I PRZECHOWYWANTE

Dwufenylokarbazyd nalezy pakowaé, znakowaé i
przechowywac¢ zgodnie z PN-54/C-80001.

Rodzaj opaskowania: fiolki szklane, stoiki szkla-
ne z doszlifowanym korkiem, stoiki z nakretks =z
tworzywa eztucznego i podkladka polietylenows albo
tekturowg 1 pergaminows, zabezpieczone tasmg ter—

mokurczliwg. '
Masa opakowania netto: 10, 25, 50, 100, 500 8o

Opakowanie nalezy wypelniaé preparstem mozliwie

calkowicie, unikaé pozostawlienia wolnej przestrze-

ni,
Na zyczenie odbiorcdéw dopuszcza sie inny rodzaj

i wielkosé opakowania, jeiell przeprowadzone pré-
by wykszg, Ze zabezpiecza ono produkt w sposéb nie
gorszy od podanych opakowad i ma wymiary zgodne
z zasadami systemu wymlarowegc opakowalie

5, BADANIA
2:1, Pobieranie prébek, Prébki nalezy pobierad
zgodnie z PN/C-80047, Masa éredniej prébki labo-
ratoryjnej powinna wynosié co najmniej 15 g.

5.2, Rodzaje i opis badan

De2:1, Oznaczanie rozpuszczalnosci w__alkoholu
etylowym, 0,10 g badanego dwufenylokarbazydu roz-

puseié ogrzewajac w 20 cm3 96~procentowego alkoho-—
lu etylowego., Roztwér powinien byé przezroczysty.

Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Farmaceutycznego ,,Polfa” dnia 10 sierpnia 1970 r.
jako norma obowiazuiaca w zakresie produkcii i obroty od dnia 1 marca 1971 r.
(Mon. Pol. nr 31/1970 poz. 257)
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522224 Qznaczanie pozostarosci po praieg;u.ﬁgkg
giarczyny), Nalesy stosowaé wytyczne podane w FPN-67/
c-01055 2,00 g badanego dwufenylokarbazydu umies-
cié w uprzednio wyprazonym do stale]j masy 1 zwa-
sonym z dokiadnoscig do 0,0002 g tyglu porcelano-
wym 1 zwilzyé 1 cm?  kwasu siarkowego. Tyglel
ogrzewaé na tazni piaskowe] do ustania wydziela-
nia si¢ par kwasu siarkowego, a nastgpnie wypra-
2yé w piecu elektrycznym do stalej masy.

Pozostalosé po prazeniu (X) obliczy¢ w procen-—
tach wg wzoru

+100
X="0

w ktérym:
a - masa wyprazone]j pozostatosci, g,
m - odwazka badanego dwufenylokarbazydu, gZ.

6+

2 Qzpnacz czutosc o Cr

5a2a3e1s Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwér 25-procentowy.

b) Dwufenylokarbazyd, roztwdr przygotowany przez
rozpuszczenie 0,2 g badanego dwufenylokarbazydu
cz,d.a. w 10 cm5 kwasu octowego.

¢) Kwas octowy lodowaty cz.d.a.

d) Roztwdr wzorcowy zawierajgcy Jjony ortt przy-
gotowany wg PN-68/C-06500 p. 3.2.1.15 1 rozcien-
czony w stosunkudo 1:999. 1 cm5 rozcienczonego,
swiezo przygotowanego roztworu wzorcowego zawiera
0,001 mg Cr6+.

5e2e3,2, Wykonanie oznaczania, Do pig¢ciu jedna-
kowych probéwek z bezbarwnego szkla z doszlifowa-

nym korkiem, o érednicy 1,5 + 2 cm wprowadzié og—
powiednios 0,00025, 0,005, 0,001, 0,003 mg Cr-*
(0,25, 0,5, 1, 3 em’

roztworu zawierajgcego W
1 en’ 0,001 mg Cr), piata probdéwke pozostawic do
wykcnania préby kontrolnej.

We wszystkich pieciu probéwkach oObjetos¢ 1oz~
tworu doprowadzié wodg do 5 cmB, wymieszaé, dodaé
po 0,05 cm3 roztworu kwasu solnego, 0,1 cm3 roz=-
tworu dwufenylokarbazydu i powtérnie wymieszal.

Badany dwufenylokarbazyd odpowiada wynaganion
normy, Jjezeli powstale po upiywie 5 min, obser-
wowane w przechodzacym Swietle na tle mlecznego
szkla, stabo czerwono-floletowe zabarwienie w
plerwszej probéwce (zawierajgcej 0,00025 mg o)
rézni sie wyrafnie od zabarwienia roztworu  kon-
trolnego. Gradacja. zabarwien w czterech probbw~

kach zawierajgcych jony or®t powinna byé wyrazna,
2+
)

5,2,4, Ozpaczanie czuloéci na rteé (Hg
4 Odczynnik roztwo

a) Dwufenylokarbazyd, roztwdédr alkoholowy - przy-
gotowany przez rozpuszczenie 0,5 g badanego dwu-

fenylokarbazydu cz.d.a. w 50 cm3 alkoholu ety-
lowego,

b) Alkohol etylowy, roztwdr 96-procentowy,

¢) Roztwbdr wzorcowy zawierajacy Jjony H32+ pPrzy-
gotowany wg PN-68/C-06500 p. 3.2.1.40 1 rozcieh=
czony w stosunku 10:990, 1 cm? rozcienczonego roz -
tworu wzorcowego zawiera 0,01 mg Hga+.

5:2:4,2, Wykonanie oznaczaq;g; Do czterech je-
dnakowych probéwek z bezbarwnego szkla z doszlie-
fowanym korkiem, o srednicy 1,5 + 2 cm, wprowa-
dzié odpowiednio 0,01, 0,03, 0,05 mg Hg"* (1,3 1
5 cm3 roztworu zawierajacego w 1 cm3 0,01 mg Hg),
czwartg probowke pozostawié do wykonania prébv nn-

trolnej.
We wszystkich czterech probdwkach objetosé roz-

tworu doprowadzi¢ wodg do 4,5 cmj, wymieszac, do-
daé¢ po 0,5 cm3 roztworu dwufenylokerbazydu i po-
wtoérnie wymieszacl,

Badany dwufenylokarbazyd odpowiada wymaganiom
normy, jezeli powstaie po upiywie 5 min obser-
wowane w przechodzgcym Swietle na +tle mlecznego
szkta, siabo fioletowe zabarwienie w pilerwsze]
probdéwce (zawierajgcej 0,01 mg Hg2+} rézni sie wy-
raznie od zabarwienia kontrolnego rocztworu. Gra=-
dacja zabarwien w trzech probdéwkach zawierajgcych
jony Hg®* powinna byé wyraina.

5e2:5, Sprawdzenie nieobecnosci dwufenylokarbg—
zonu 1 innych zanieczyszczen organicznych

5e2e5.1. Odczynniki i roztwory
a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,83).

b) Ewas solny c¢z.d.a., roztwér O,5n,

¢) ‘Chlorek zelazowy (F9015-6H20), roztwér za-
wierajgey 5,00 g chlorku zelazowego w 100 cm5 IoZ~
tworu kwasu solnego (roztwébr 1).

d) Chlorek kobaltawy (CaCl,:6H,0), roztwér za-
wierajgcy 6,5 g chlorku kobaltawego w 100 c:u;5 IrozZ=-
tworu kwasu solnego (roztwdr 2).

‘e) Siarczan miedziowy (CuSO4-SH20), roztwdr za=
wierajacy 6,5 g siarczanu miedziowego w 100 cm3
roztworu kwasu solnego (roztwér 3),

f) Roztwdér pordwnawczy przygotowany przez zmie-—
szanle 17,5 cm? roztworu 1, 6,5 cm’ roztworu 2 i
2,5 cm5 roztworu 3, Po zmieszaniu pobraé¢ 1,5 cm5
roztworu, dodaé 18,5 cm3 wody i wymieszad,

5.2:5.2, Wykonanie oznaczania, 0,10 g badanego
dwufenylokarbazydu, wysuszonego uprzednio w ciggu

3 godz nad kwasem siarkowym, rozpuscié wstrzgsa-
jgec w 20 cm” kwasu siarkowego.

Roztwér nie powinien mieé rdézowego zabarwienia
(dwufenylokarbazon) i nie moze byé ciemniejszy,
niz roztwdr pordéwnawczy wg 5.2.5.1 £).
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Istotne w stos do BN-64/6 -18

a) pozostalosé po prazeniu znormalizawano ja-

ko siarczany,
b) czuloisé odczynnika na chrom i rteé znormali-

zowano tylko dla odczynnika cz.d.a.,

¢) wprowadzono dla odezynnika c¢z.d.a. przezna-

czonego na eksport oznaczanle dwufenylokarbazonu
i innych zanieczyszczen organicznych,

d) dostogsowano wymagania i badania do Zalecenia
Normélizacyjnego PC 1746-69,

2, Zalecenia miedzynarodowe, Norma jest wdroze-
niem Zalecenia Normalizacyjnego PC 1746-69, Peax—
TuEH, IupeRNAKapOasuz



