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Odczynniki

2,2—Dwupirydyl

1. WSTEP

1,1. Przedmiotem

2 ,2-Dwupirydyl stosowany jako odczynnik chemiczny.

Przedmiot normy. normy jest

2,2-Dwupirydyl ma:
a) wzoOr sumaryczny (GMHAN)A

c) mase czgsteczkowag 156,19 f™I%B! r.)

d) inne nazwy 2,2"-dwupirydyna.

1.2. Normy zwigzane
PN-67/C-01055
czyste.
PN/C-04513 Oznaczanie granic temperatury topnie-
nia lub temperatury rozk#adu,

Odczynniki i substancje specjalnie

Wytyczne wykonania badan

substancji orga-
nicznych

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna.
czynnikéw, roztworéw pomocniczych oraz roztwo-
réw do kolorymetrii

PN-54/C-80001
i przechowywanie

PN/C-80047 Odczynniki .
gotowanie Sredniej probki

Przygotowanie od-

nefelometrii

i
Odczynniki. Opakowanie, znakowanie

Pobieranie proébek i przy-
laboratoryjnej

2. OZNACZENIE

2,2"-DWUPIRYDYL cz.d.a. BN-70/6193-21

3. e Wy AGALJIA

3.1. Wymagania ogo6lne.
mie¢ posta¢ biatego

2,2-Dwupirydyl
lub zo64tawo-rézowego krysta-
licznego proszku dobrze rozpuszczalnego w alkoho-
lu etylowym,

eterze, chloroformie i benzenie,trud-

no rozpuszczalnego w v;odzie.

Symbol wg SW: 1331-113.

powinien

Grupo katalogowa X 52'>

Wymagania fizyczne 1 chemiczne

Wymagania
a) Temperatura topnienia, °C, w gra- 69r72 q
nicach W przedziale 2 C)
b) Rozpuszczalnosé¢ w alkoholu ety-
Towym Wg 5.2.2

c) Pozostatosci
siarczany), %,

po prazeniu (jJako
nie wiecej niz 0,2
d) Czutos¢ na Fen* 1-10-7g Fe~/cm3*

e) Czutos¢ na w obecnosci

Fe3* 2-10"° g Fe2+/cnn
4j PAKOWANIE | FRZSCHOWYWANIE
2,2nDwupirydyl nalezy pakowa¢, znakowac¢ i prze-

PN-54/C-80001.
amputki szklane
szklane 2z nakretka z

chowywa¢ zgodnie z

Rodzaj opakowania:
stoiki
sztucznego i1 podktadka polietylenowg albo
rowg i pergaminowg.

lub poliety-
lenowe, tworzywa

tektu-

Kasa opakowania netto: 0,1, 1, 2, 5» 10,*25 g.
Na zyczenie odbiorcéw dopuszcza sie inny rodzaj
i wielko$¢ opakowania,
by wykaza,

jezeli przeprowadzone proé-
ze zabezpiecza, ono produkt w sposéb nie
gorszy od podanych opakowan i ma wymiary zgodna z

zasadami systemu wymiarowego opakowan.

5. BADANIA

5.1. Pobieranie probek. Prébki nalezy pobierac
zgodnie z PN/C-80047. Masa S$redniej probki labo-
ratoryjnej powinna wynosi¢ co najmniej 15 g.

5.2. Rodzaje i opis badan

5.2.1. Oznaczanie temperatury topnienia nalezy
wykona¢ wg PN/C-04513

5.2.2. Oznaczanie rozpuszczalnosci w alkoholu
etylowym, 3,00 g badanego 2,2-dwupirydylu rozpu-

Sci¢ w 100 cw5 alkoholu etylowego,
go 96-procentowego,

rektyfikowane-
roztwér powinien by¢ przezro-

czysty i nie zawiera¢ nierozpuszczonej pozosta-
+oSci. Dopuszcza sie bladorézowe zabarwienie roz-
tworu.

Polskie Odczynniki Chemiczne
Ustanowiono przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Farmaceutycznego ..Polfa” dnia 10 sierpnia 1970 r.
jako norma obowigzujgca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 marca 1971 r.

(Mon. Pol. nr 31/1970 poz.

WVDAV/NICTWA NORMALIZACYJINE O.u..

257)

C«no ti 1,20

Norm W-wo Ark v.yd 0,30 Noki. 5000 +61 Zom. 2500/70
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5.2.'}. Oznaczanie pozostatos$ci po prazeniu (jako
siarczany). Nalezy stosowa¢ wytyczne podane w
PN-67/C-010551 1.00 g badanego 2,2-dwupirydylu u-
miesci¢ w porcelanowym tyglu, uprzednio
nym do statej masy i zwazonym z dokdadnoscig do

wyprazo-

0,0002 g, zwilzy¢ 0,5 cm™ kwasu siarkowego cz.d.a.
(1,85) ustania
wydzielania sie par kwasu siarkowego. Nastepnie
wyprazy¢ w piecu elektrycznym w temperaturze 600°C

i ogrzewa¢ na #4azni piaskowej do

do statej masy.

Pozostato$¢ po prazeniu (X ) obliczy¢é w pro-

centach wg wzoru
a =100
X= m

w Ktérym:

a - masa wyprazonej pozostatosci, g,

m - odwazka badanego preparatu, g.

5.2.4. Oznaczanie czutosci .lako mlkroodczynnika
na jony Fe2*

5.2.4.1. Odczynniki 1 roztwory

a) Roztwdr zawierajacy Fe +
PN-68/C-06500 p. 5.2.1.56. Do tak przygotowanego
roztworu doda¢ 50 ~ 100 mg

cz.d.a.

przygotowany wg
kwasu askorbinowego
Roztwér rozcienhczy¢ dwukrotnie 0,001n roz-
tworem kwasu siarkowego w stosunku 10:990. 1 cm®”
tak przygotowanego roztworu z pierwszego rozcien-
czenia (roztwér A) zawiera 0,01 mg Fe2”an®, alar
roztworu drugiego rozcienczania (roztwér B) zawie-
ra 0,001 mg Fe2+/cm”.

Roztwér B rozcienhczy¢ 0,001n roztworem kwasu
siarkowego w stosunku 10:90. 1 cm”™ tak przygoto-
wanego roztworu (roztwdér C) zawiera o,0001 mgFe2"
cm”. Rozcienczone roztwory powinny by¢ swiezoprzy-
gotowane.

b) Roztwér badanego 2,2-dwupirydylu, przygoto-
wany wg PN-68/C-06500 p. 2.2.17 (0,5-procentowy
roztwér alkoholowy).

5.2.4.2. Wykonanie oznaczania. W czterech
nakowych probéwkach umiesci¢; w pierwszej proboéw-

ce 1 cm2 roztworu A (0,01 mg Fe2+), wdrugiej 1 cm®

jed-

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 kaz-
dej proboéwki doda¢ po 5 kropel roztworu badanego
2,2-dwupirydylu. Powinna powsta¢ wyraznie widocz-
na gradacja zabarwienia we wszystkich probéwkach.

W probéwce zawierajacej 0,0001 mg Fe2+ powinno
by¢ jeszcze zauwazalne rézowe zabarwienie roztwo-
ru. Poréwnanie zabarwienia nalezy przeprowadzic¢ w

przechodzacym $wietle na tle mlecznego szkta.

5.2.5.
na _jony Fe2+ w obecnosci Fe”

Oznaczanie czudosci lako mlkroodczynnika

5.2.5.1. 0Odczynniki j roztwory

a) Roztwor zawierajacy Fe2+ przygotowany wg
PN-68/C—-06500 p. 5.2.1.56. Do tak przygotowanego
roztworu doda¢ 50 —+ 100 mg kwasu askorbinowego.
Roztwér rozcienczy¢ 0,001n roztworem kwasu siar-
kowego w stosunku 10:990. 1 cm” tak przygotowane-
go roztworu zawiera 0,01 mg Fe2+/cm . Rozcienczo-
ny roztwdér powinien by¢ $Swiezo przygotowany.

b) Zelazowo-amonowy siarczan cz.d.a.

c) Sodowy fluorek cz.d.a.

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

e) Roztwér badanego 2,2-dwupirydylu przygotowa-

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

5.2.5.2. Wykonanie oznaczania. 4,28 g siarczanu

zelazowo-amonowego rozpusci¢ w 7 4 8 cm"” Swiezo
przegotowanej wody,

wego 1 zakwaszonej 1 kropla kwasu solnego. Do o-

nie zawierajacej kwasu weglo-

trzymanego roztworu doda¢ 2 cm” roztworu zawiera-
jacego Fe i dope#ni¢ wodg do 10 cm". 1 cm przy-
gotowanego roztworu zawierajacego 50 mg F«5+ i
0,002 mg Fe2+ umiesci¢ w platynowym tyglu i doda-
wa¢ Fluorku sodowego do zaniku z6dttego zabarwie-
nia Fe™+. Nastepnie do roztworu dodac¢ 5kropel roz-
tworu badanego 2,2-dwupirydylu. Powinno powstac
wyrazne roé6zowe zabarwienie roztworu.

Jezeli zabarwienie nie pojawi sie od razu nale-

zy jeszcze dodac¢ niewielka ilos¢ fluorku sodowego.

KONITEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-70/6195-21

Zalecenia miedzynarodowe.
2,2-2imiipH hhji

Norma jest wdrozeniem

Zalecenia Normalizacyjnego PC 1462-68

PeaKTHth.



