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Oznaczanie zawartości dwutiokarbaminianów Grupa 'kata,logowa X 19 

1. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest me
toda oznaczania zawartości dwutiokarbaminianów 
w koncentratach i formach użytkowych fungicydów, 
np. w proszkach zwilżających się. 

1.2. Normy związane 

PN-67jC-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne po
bierania i przygotowywania próbek 

2. METODA OZNACZANIA 

2.1. Zasada metody polega na rozkładzie dwutio
karbaminianu kwa sem mineralnym. Wydzie lający 

si ę dwusia rczek węgla po pochłonięciu w metanolo
wym roztworze wodorot lenku potasowego daje ksan 
tog enian potasowy, który następnie miareczkuje si ę 

roztworem jodu. 

2.2. Pobieranie 

PN -67/C-04500. 

2.3. Aparatura 

przygotowanie próbek - wg 

o) Zestaw do ilościowego rozkładu dwutiokarba

minianów w środowisku kwaśnym (rysunek), w skład 

którego wchodzą : 

- kolbo reakcyjna 1 ze szlifem, z krótką , szero ką 

szyjką, pojemności 100 cm3, 

- chłodnica Liebiga 2 o długośc i płaszcza wod 

nego 480 mm i średnicy zewnętrznej 44 mm, 
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płuczka 3 do pochłanian i a siarkowodoru, o dłu

gości 215 mm i średnicy zewnętrznej 26 mm, 
- płuczka 4 do pochłanian ia dwusia rczku węgla 

o długości 215 mm i średnicy zewnętrznej 26 mm, 
- płuczka zabezpieczająca 5 o długości 215 mm 

i średnicy zewnętrznej 26 mm, 
- zlewka pojemności 800 cm3, stosowana jako łaź

nia wodna. 
b) Kolba stożkowa pojemności 750 cm3. 

c) Biureta pojemności 50 cm3 i działce elemen-

tarnej 0,1 cm3. 

2.4. Odczynniki i roztwory 
a) Azot z butli. 

b) Kwas fosforowy cz.d.a., roztwór 85-procentowy. 
c) Kwas octowy cz.d .a. , roztwór 30-procentowy. 
d) Wodorotlenek potasowy cz. d,a ., 2n roztwór 
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metanolowy, przygotowany w następujący sposób: 
112 g wodorotlenku potasowego rozpuścić w 500 cm 3 

alkoholu metylowego, przesączyć przez zwitek waty 

i uzupełnić metanolem do objętości 1 dm3. 

Do badań używać roztworu bezbarwnego, klarow
nego. N ie przechowywać roztworu dłużej niż w c iągu 

1 tygodnia . 
e) Octan ołowiowy lub ołowiawy, roztwór lO-pro 

centowy. 
f) Jod cz.d .a., roztwór 0,1 n. 
g) Skrobia rozpuszczalna cz., roztwór l -procen 

towy. 

h) Fenoloftalein·a, O,l -procentowy roztwór alkoho 
lowy. 

2.5. Przygotowanie aparatury do oznacZlania. 
Przed przystąpieniem do oznaczania aparaturę do
kładnie wymyć. 

Do płuczki 3 odm ierzyć 50 cm3 lO-procentowego 
roztworu octanu ołowiawego; płuczkę 4 napełnić do 
2/3, a płuczkę 5 do 1/3 wysokości 2n metanolowym 

roztworem wodorotlenku potasowego. Następnie po
łączyć wszystkie części aparatury wg schematu po
danego na rysunku i dla sprawdzenia szczelnośc i 

połączeń uruchomić pompę wodną. 

Płuczka 3 powinna w czasie przeprowadzania 

oznaczania znajdować się w łaźni wodnej o tempe 

raturze 70-:-..80° C, a płuczka 4 w zlewce napełnionej 

wodą z lodem. 

Jeżeli pęcherzyki powietrza przechodzą przez 

wszystkie płuczk i, aparatura jest dostatecznie szczel

na . Szybkość przepływu pęcherzyków powietrza, 

która powinna wynosić 3 pęcherzyki na 1 sek, ure

gulować wielkością strumienia wody w pompie 

wodnej . 

2.6. Wykonanie oznaczania. Odważyć z dokład -

nością do 0,0002 g taką ilość badanego koncentratu 

lub preparatu użytkowego, aby i lość zawartej w nim 

substancji czynnej wynosiła 0,2-:-..0,3 g, i umieścić 

w kolbie reakcyjnej 1. Kolbę połączyć z aparaturą 

przygotowaną wg 2.3. 

Przez zestawioną aparaturę przepuścić słaby stru
mień azotu w celu całkowitego usunięcia powietrza . 
Następnie przez chłodnicę 2 wlać 50 cm3 ogrza 

nego do wrzenia roztworu kwasu fosforowego . Za 
wartość kolby ogrzać do wrzenia. Lekkie wrzenie 
oraz ssanie pompy utrzymywać w ciągu 50 min, 

przepuszczając azot z szybkością 3 pęcherzyków na 
sekundę . Następnie wyłączyć na 2 -:-.. 3 min dopływ 
wody do chłodnticy i podgrzewać kolbę nadal tak, 

aby przepuśoić przez chłodnicę pewną ilość pary 
w celu całkowitego wypchnięcia dwusiarczku węgla . 

Następnie odłączyć płuczki 4 i 5 i i lościowo prze

nieść ich zawartość do kolby stożkowej, używając do 
tego 75-:-.. 100 cm3 wody. 

Otrzymany roztwór zobojętnić roztworem kwasu 

octowego, stosując jako wskaźn,ik roztwór fenolofta 
leiny i dodać jeszcze 3 krople roztworu kwasu oc to
wego . Następnie dodać 250 cm 3 wody i 5 cm 3 roz

tworu skrobi i nie później po 0,5 min miareczkować 
roztworem jodu do pojawienia s i ę niebieskiego za 
barwienia utrzymującego się w oiągu 15 sek. 

2.7. Wykonanie próby kontrolnej. Równocześn i e 
z oznaczaniem przeprowadzić próbę kon trolną me
todą podaną w 2.6, lecz bez odważk i . 

2.8. Obliczanie wyników. Zawartość dwutiokarba 
minianu (X) obliczyć w procentach wg wzoru 

X = _(V, - V2)· 0,1 • R • 100 

1000· m 
w którym: 

V1 objętość 0, 1 n roztworu jod u zużytego do 
miareczkowania próbki badanej , cm 3, 

V2 objętość 0,1 n roztworu jodu zużytego do 
miareczkowania w próbie kontrolnej , cm 3, 

R równoważnik masy badanego dwutiokarba 
minianu, równy masie cząsteczkowej związ 

ku podzielonej przez li czbę grup CS2 

w cząsteczce, 
m - odważka badanej próbk i, g . 

2.9. Wynik. Za wynik należy przyjąć średn i ą aryt
metyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań róż 

niących się nie więcej niż o 0,5%. 
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