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WSTEP
1:1. Przedmiot normy, Przedmiotem

ditizon stosowany jako odczynnik chemiczny.
Ditizon ma:

normy Jjest

a) wzér sumaryczny Cp 3t 5,8

:NH""NI'I_CSI:[5
b) wzér strukturalny

N=N— CGHS

¢c) mase czgsteczkowg=- 256,33 (1961),
d) inna nazwa - dwufenylotiokarbazon.

No Zwi
PN-68/C=04515 Analiza chemiczna. Oznaczanie ma-
iych zawartosci metall ciezkich strgcanych

siarkowodorem

PN-68/C=06500 Analiza chemiczna., Przygotowanie

odczynnikéw, roztwordw pomocniczych oraz roz-
tworéw do kolorymetrii i nefelometrii
PN-68/C=06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie

roztwordw wskaznikéw i roztwordw buforowych

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie,
wanie i transport

PN/C-80047 Odczynniki. Pobieranie prébek i przy-
gotowanie Sredniej prébki laboratoryjne]

przechowy-

2e OZNACZENIE

DITIZON cz.d.a, BN=71/6193=28

e WYMAGANTA

2e1. Wymagania ogdlne, Ditizon powinien mieé
postaé drobnokrystalicznego proszku o zabarwieniu

czarnym lub brgazowoczarnym, trudno rozpuszczal-
nego w wodzie, alkoholu i eterach,
nego w czterochlorku wegla i chloroformie.

rozpuszczal-

1) Symbol wg SWW: 1331-113,

Preparat rozklada si¢ w temperaturze powyze]
70°C, Podczas przechowywania zawartosé czynnej
substancji ulega zmiejszeniu na skutek utlenie-
nia.

W ig fizyeczn chemicz

Wymagania
a) Substancji nierozpuszezalnych w chloro- 1
formie, %, nie wigce] ni%
b) Pozostatodci po prateniu (Jjako siarczany), 0,2
%, nie wigceJ ni%
o) Zawartosé wody, %,znie wiecej ni2 2
d) Metali cietidch Pb '), %, nie wigcej nis 0,002
e) Czutosé jako mikroodczynnik na jon oXowiu |wg 5.2.5

4, PAKOWANTE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

Ditizon nalezy pakowaé, przechowywaé i transpor=
towaé zgodnie z FN-70/C~80001,

Rodzaj opakowania: fiolki szklane, sloiki szkla-
ne z doszlifowanym korkiem, stoiki szklane z na-
kretkg z tworzywa sztucznego i z podkiadkg polie-
tylenowg lub tekturowg i pergaminowsg.

Masa opakowan netto: 5, 10, 25, 50, 100 g.

Na zyczenie odbiorcéw dopuszcza si¢ inny rodzaj
i wielkosé opakowania, Jjezeli przeprowadzone proé-
by wykazg, Ze zabezpiecza ona produkt w sposédb nie
gorszy niz wyzej wymienione opakowania i ma wymla-
ry zgodne z zasadami systemu wymiarowego opakowan.

Sa_ BADANTA

221 Pobieranie prébek, Prébki ralezy pobieraéd
zgodnie z PN/C-80047. Masa sSredniej prébki labo-

ratoryjnej powinna wynosié co najmniej 10 g.

5e2¢71. Oznaczgnie zawartoscj substancji nieroz-
puszczalnych w chloroformie, 0,100 g badanego di-

tizonu rozpuscié w 10 cn” chloroformu cz.d.a.,me-
szajac w ciggu 5 min. Naste¢pnie roztwédr przesgczyd

Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Farmaceutycznego ,,Polfa” dnia 11 pazdziernika 1971 r.
jako norma obowigzujgca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 maja 1972 r.

(Mon. Pol. nr 58/1971 poz. 379)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE

Druk. Wyd. Norm. W-wa Ark. wyd.0,30 Nokt 2500 +50 Zam. 2351/72

Cena zt 1,20




2 BN=T1/6193=28

przez uprzednio wymyty i wysuszony do state] ma-
8y, zwazony z doktadnoscig do 0,0002 g szklany
tygiel do sgczenia G3'

Pozostalosé na tyglu przemyé 15 cm’ chloroform
1 wysuszyé w suszarce w temperaturze 100°C  do
stete]j masye.

Zawartosé substancji nierozpuszczalnych w chlo-
roformie (X,) obliczyé w procentach wg wzoru

a, - 100
X“I = m

w ktérym: !

a, - masa wysuszonej pozostatosci, g,
m, - odwazka badanego ditizonu, g.

2 Oznaczani zostaloécl po_praz -

ko §iarcgggx)
1, Odcz iki i ro

a) Kwas azotowy CZe.deas (1,4).
b) Kwas siarkowy cze.d.ze (1.83).

Sels2e2e Wykonanie oznaczania, 0,50 g badanego
ditizonu, odwaZonego W uprzednio wyprazonym do
statej masy i zwazonym z doktadnoscig do 0,0002 g
tyglu porcelanowym, ogrzewaé na lazni piaskowe]
do zweglenia, a nastepnie spalié na palniku.

Oziebiona pozostalosé zwilzyé 0,5 cm” kwasu a-
zotowego i 0,5 cm’ kwasu siarkowego, ogrzewaé na
tazni piaskowej do odpedzenia dymé4w par kwasu siar-
kowego.

Nastepnie zawartoéé tygla wyprazyé w piecu e-
lektrycznym w temperaturze 800°C do stalej masy.

Pozostalo$é po prazeniu (X,) obliczyé w pro-
centach wg wzoru

w ktéryms
a, - masa wyprazonej pozostalosel, g,

m, = odwazka badanego ditizonu, g.

Pozostalosé zachowaé do oznaczania zawartosci
metali ciezkich wg S5.2.4.
52203, Ozpnaczanie zawartosci wody . Okolo

1,0000 g badanego ditizonu, odwazonego W uprzed-
nio wysuszonym do stalej masy i zwazonym 2z do-
ktadnoécig do 0,0002 g tyglu, wysuszyé w préznio-
wyn eksykatorze nad nadchloranem magnezowym lub
pieciotlenkiem fosforowym do staie] masy.

Zawartosé wody (X,) obliczyé w procentach wg wzoru

(ma - aa) - 100
X = ~}

& 3

w ktérym:

m, - odwazka badanego ditizonu, g,

qa = pozostatosé po wysuszeniu, g.
3

5, 2.4, Oznacz z8a tosci metali ciezkic
o)
4 Odez i _roztwory wg PN-68/C-04515

Pe 2.4 oraz:
a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4),
b) Kwas 301113 cz.doao (4'18)0

2:2s%s0s Wykonanie oznaczaniy, Pozostalo$é po
prazeniu wg 5.2.2 zwilzyé 0,5 om? kwasu solnego i
0,2 cm3 kwasu azotowego, odparowaé do sucha. Po-
zostalo$é po ochiodzeniu rozpuseié w 20 em” wody
1 nastepnie wykonaé oznaczanie wg PN-68/C-04515
Pe 2¢5.1.

Badany ditizon odpowiada wymaganiom normy, Je-
zeli powstale zabarwienie roztworu badanego nie
bedzie intensywniejsze od zabarwienia roztworu
poréwnawczego, przygotowanego réwnoczednie i za-
wierajgcego w tej samej objetosci dla odczynnika

cz.d.as 0,010 mg Pb2+ oraz te same ilosci odczyn-
nikéw,

- Ozpaczanie czulosc

pa_jon Pb2+

2222501, Odezynniki i roztwory

a) Octan sodowy cz.d.a., roztwér 0,2n przygoto-
wany wg PN-68/C-06501 p. 3.3.1, oczyszczony od za=-
nieczyszczenia jonami otowiu przez wytrzgsanie =z
malymi porcjami ditizonu w chloroformie do zaniku
rézowego zabarwienia roztworu ditizonu.

ikroodcz

b) Chloroform lub czterochlorek wegla cz.d.a.

c) Roztwér zawierajgcy jony Pb2+ przygotowany
wg PN-68/C=06500 i rozcienczony wodg w stosunku
1 + 999,

De2:5:2s Wykonanie oznaczania, Okoio 00,0100 g
badanego ditizonu rozpuscié w 10 em? chloroformu

wegla 1 wymieszaé,

Pobraé 5 cm3 otrzymanego roztworu dopeinié do

objetosci 100 cm3 chloroformem lub czterochlorkiem
wegla i powtédrnie wymieszal.
Nastepnie do dwéch jednakowych probéwek z doszli-
fowanymi korkami wprowaézié po 1 on’ otrzymanego
roztworu, dodaé 4 cm” chloroformu i wymieszaé. Do
jednej z probowek dodaé 0,0005 mg Pp2+ (0,5 pg) i
dopeinié obie probéwki roztworem octanu sodowego do
objetoscl 6 cm;.

Badany ditizon odpowiada wymaganiom normy, je-
zeli powstale po 15 min wytrzgsania szaro-niebie-
skie zabarwienie warstwy chloroformowej w probdéw=
ce zawierajgcej oléw bedzie sie wyraznie rézZnilo
od zielonkawego zabarwienia warstwy chloroformo-
wej w probdéwce z roztworem badanego ditizonu besz

Jjonu Pbaf

KONIEC
INFORMACJE DODATKOWE do BN-71/6193-28

1. Dotychczasowe normy
Niniejsza norma zastepuje 2ZN-60/MPCh/N-924, w

stosunku do ktérej wprowadzono nastgpujgce zmiany:

- wprowadzono ilosSciowe oznaczanie zawartosci

substancji nierozpuszoczalnych w chloroformie.
Zal Z (s)
RWPG PC 1742-69 PeakTusH JUTN30H = norma zgodna.



