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1. WSTĘP

1,1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest

2 ,2-Dwupirydyl stosowany jako odczynnik chemiczny.

2,2-Dwupirydyl ma:

a) wzór sumaryczny (G^H^N)^

c) masę cząsteczkową i56,19 f '196'! r. )

d) inne nazwy 2,2'-dwupirydyna.

1.2. Normy związane

PN-67/C-01055 Odczynniki i substancje specjalnie 

czyste. Wytyczne wykonania badań 

PN/C-04513 Oznaczanie granic temperatury topnie

nia lub temperatury rozkładu, substancji orga

nicznych

PN-68/C—06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie od

czynników, roztworów pomocniczych oraz roztwo

rów do kolorymetrii i nefelometrii 

PN-54/C-80001 Odczynniki. Opakowanie, znakowanie 

i przechowywanie

PN/C-80047 Odczynniki. Pobieranie próbek i przy

gotowanie średniej próbki laboratoryjnej

2. OZNACZENIE
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3. •.yyy.AGAiJiA

3.1. Wymagania ogólne. 2,2-Dwupirydyl powinien 

mieć postać białego lub żółtawo-różowego krysta

licznego proszku dobrze rozpuszczalnego w alkoho

lu etylowym, eterze, chloroformie i benzenie,trud

no rozpuszczalnego w v;odzie.

Wymagania fizyczne 1 chemiczne

Wymagania

a) Temperatura topnienia, °C, w gra
nicach

69r72 q 
(w przedziale 2 C)

b) Rozpuszczalność w alkoholu ety
lowym Wg 5.2.2

c) Pozostałości po prażeniu (jako 
siarczany), %, nie więcej niż 0,2

dL) Czułość na Fe^* 1-10-7g Fe^/cm2 3 *

e) Czułość na w obecności 

Fe3*
2-10"° g Fe2+/cnń

4 j PAKOWANIE I  FRZSCHOWYWANIE

2,2ńDwupirydyl należy pakować, znakować i prze

chowywać zgodnie z PN-54/C-80001.

Rodzaj opakowania: ampułki szklane lub poliety

lenowe, słoiki szklane z nakrętką z tworzywa 

sztucznego i podkładką polietylenową albo tektu

rową i pergaminową.

Kasa opakowania netto: 0,1, 1, 2, 5» 10,*25 g.

Na życzenie odbiorców dopuszcza się inny rodzaj 

i wielkość opakowania, jeżeli przeprowadzone pró

by wykażą, że zabezpiecza, ono produkt w sposób nie 

gorszy od podanych opakowań i ma wymiary zgodna z 

zasadami systemu wymiarowego opakowań.

5. BADANIA

5.1. Pobieranie próbek. Próbki należy pobierać 

zgodnie z PN/C-80047. Masa średniej próbki labo

ratoryjnej powinna wynosić co najmniej 15 g.

5.2. Rodzaje i opis badań

5.2.1. Oznaczanie temperatury topnienia należy 

w ykonać wg P N /C -0 4 5 1 3 .

5.2.2. Oznaczanie rozpuszczalności w alkoholu 

etylowym, 3,00 g badanego 2,2-dwupirydylu rozpu

ścić w 100 cm^5 alkoholu etylowego, rektyfikowane

go 96-procentowego, roztwór powinien być przezro

czysty i nie zawierać nierozpuszczonej pozosta

łości. Dopuszcza się bladoróżowe zabarwienie roz

tworu.

Symbol wg SWW: 1331-113.
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5 . 2 .  '}. Oznaczanie pozostałości po prażeniu (jako 
siarczany). Należy stosować wytyczne podane w 

PN-67/C-010551 1.00 g badanego 2,2-dwupirydylu u- 

mieścić w porcelanowym tyglu, uprzednio wyprażo

nym do stałej masy i zważonym z dokładnością do 

0,0002 g, zwilżyć 0,5 cm^ kwasu siarkowego cz.d.a. 

(1,85) i ogrzewać na łaźni piaskowej do ustania 

wydzielania się par kwasu siarkowego. Następnie 

wyprażyć w piecu elektrycznym w temperaturze 600°C 

do stałej masy.

Pozostałość po prażeniu (X ) obliczyć w pro

centach wg wzoru

a • 100
X  =  m

w którym:

a - masa wyprażonej pozostałości, g, 

m  - odważka badanego preparatu, g.

5.2.4. Oznaczanie czułości .lako mlkroodczynnika 

na jony Fe2*

5 .2 .4 .1 .  Odczynniki 1 roztwory
a) Roztwór zawierający Fe + przygotowany wg 

PN-68/C-06500 p. 5.2.1.56. Do tak przygotowanego 

roztworu dodać 50 ~ 100 mg kwasu askorbinowego 

cz.d.a. Roztwór rozcieńczyć dwukrotnie 0,001n roz

tworem kwasu siarkowego w stosunku 1 0 :9 9 0 . 1 cm'’ 

tak przygotowanego roztworu z pierwszego rozcień

czenia (roztwór A) zawiera 0,01 mg Fe2^an^, a 1 onr̂  

roztworu drugiego rozcieńczania (roztwór B) zawie

ra 0,001 mg Fe2+/cm^.

Roztwór B rozcieńczyć 0,001n roztworem kwasu 

siarkowego w stosunku 10:90. 1 cm^ tak przygoto

wanego roztworu (roztwór C) zawiera 0 ,0 0 0 1  mgFe2^  

cm^. Rozcieńczone roztwory powinny być świeżo przy

gotowane.

b) Roztwór badanego 2,2-dwupirydylu, przygoto

wany wg PN-68/C—06500 p. 2.2.17 (0,5-procentowy

roztwór alkoholowy).

5.2.4.2. Wykonanie oznaczania. W czterech jed

nakowych probówkach umieścić; w pierwszej probów

ce 1 cm2 roztworu A (0,01 mg Fe2+), w drugiej 1 cm^ 

roztworu B (0,001 mg Fe2+), w trzeciej 0,5 cm^ras-

tworu B (0,0005 mg Fe2*) oraz 0,5 cm^ wody, w 

czwartej 1 cm^ roztworu C (0,0001 mg Fe^+ ). Do każ

dej probówki dodać po 5 kropel roztworu badanego

2,2-dwupirydylu. Powinna powstać wyraźnie widocz

na gradacja zabarwienia we wszystkich probówkach.

W probówce zawierającej 0,0001 mg Fe2+ powinno 

być jeszcze zauważalne różowe zabarwienie roztwo

ru. Porównanie zabarwienia należy przeprowadzić w 

przechodzącym świetle na tle mlecznego szkła.

5.2.5. Oznaczanie czułości lako mlkroodczynnika 

na .jony Fe2+ w obecności F e ^

5.2.5.1. Odczynniki j roztwory

a) Roztwór zawierający Fe2+ przygotowany wg 

PN—68/C—06500 p. 5.2.1.56. Do tak przygotowanego 

roztworu dodać 5 0  -r 100 mg kwasu askorbinowego. 

Roztwór rozcieńczyć 0,001n roztworem kwasu siar

kowego w stosunku 10:990. 1 cm^ tak przygotowane-
2+ 5

go roztworu zawiera 0,01 mg Fe /cm'. Rozcieńczo

ny roztwór powinien być świeżo przygotowany.

b) Żelazowo-amonowy siarczan cz.d.a.

c) Sodowy fluorek cz.d.a.

4) Kwas solny cz.d.a. (1,19).

e) Roztwór badanego 2,2-dwupirydylu przygotowa

ny wg PN-68/C-06500 p. 2.2.17 (0,5-procentowy roz

twór alkoholowy)..

5.2.5.2. Wykonanie oznaczania. 4,28 g siarczanu 

żelazowo-amonowego rozpuścić w 7 4 8 cm'’ świeżo 

przegotowanej wody, nie zawierającej kwasu węglo

wego 1 zakwaszonej 1 kroplą kwasu solnego. Do o- 

trzymanego roztworu dodać 2 cm^ roztworu zawiera- 

jącego Fe i dopełnić wodą do 10 cm'. 1 cm przy

gotowanego roztworu zawierającego 5 0  mg F«5+ i 

0,002 mg Fe2+ umieścić w platynowym tyglu i doda

wać fluorku sodowego do zaniku żółtego zabarwie

nia Fe^+. Następnie do roztworu dodać 5 kropel roz

tworu badanego 2,2-dwupirydylu. Powinno powstać 

wyraźne różowe zabarwienie roztworu.

Jeżeli zabarwienie nie pojawi się od razu nale

ży jeszcze dodać niewielką ilość fluorku sodowego.

K O N I E C
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Zalecenia międzynarodowe. Norma jest wdrożeniem Zalecenia Normalizacyjnego PC 1462-68 PeaKTHŁh.
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