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-Dlmehlammos:nnamaldehlﬂe Yapilan Spekfrﬂfofomei‘rlk Milktar
Tayinleri Il : Fenazon *

Spectrophotometric Determinations Made by the Use of
p-Dimethylaminocinnamaldehyde II: Phenazone

Rasim TULUS ve Yildiz AYDOGAN ' -

Girig’' ~

Fenazonun absorpsxyometrlk miktar taymmde kullanilan usul-
lerden (') bir kisminda (*'2) p- dxmetﬂammobenzaldehlt (p-DAB) ile
- renk reaksiyonundan faydalanmlir. Bunun yerine p-dimetilaminosin-
namaldehit (p-DAC) kullamilmak suretiyle fenazon miktar téyini
icin yeni bir usul gelistirildi. Yildiz Aydogan’in doktora tezinin bir
kismindan faydalamlarak hazirlanan bu yaymnda bu yeni usul hak-
kinda bilgi verilecektir. -

iNcELEMELER ve SONUCLARI
a) Usuliin gdligtirilmesi :

Suhunetin tesiri: Fenazon, siilfanilamid ve tiirevlerinin absor-
posyometrik tayinindeki gartlarda(**), yani oda suhunetinde p-DAC
ile renk vermediginden karigimi sitmak icap etmistir. 50°C ye 1s1t-
ma neticesinde mavi bir renk husule gelmigse de 500 pg madde i¢in
okunan ahsorbans (A = 0.240) az olmakta ve bu kiymet zamanla
azalmaktadir. Kaypar su banyosunda degisik miiddet bekletilerek en

« Yayin No, It Istawbul Eez. Fak, Mec., 3, 105 {1967).
** Analitik Kimya Kiirsusii, Eczacthk Fakiiltest, Universite, istanbul.
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uygun zamanim tespitine caligildi Cetvel 1 de goriildiigii iizere 30
dakika isitma neticesinde renk giddeti azamisine erigmektedir.

Cetvel 1. Isitma miiddeti

MiiddetL
(dakika) - .5 15 30 45 60

A . 0620 1100 1.550 1.550 1.560

{500 pg fenazorl)

Miyar cozeltisi hazirlanmiasinda kullanilacak ¢bziici : Miyarin
4 N HCI deki cozeltisiyle yapilan caligmalarda tekrarlanabilen neti-
celer elde edilemedi. 2 N HCI deki galigmada ise absorbans gok diigtik
bulunmusgtur, Miyar gozeltlsz hamrlanmqsmda. ¢bzilcil olarak metanol
kullamlmas icap ettigi tespit edilmigtir, Miyar metanol yerine eta-
nolde coziiliirse absorbans daha az olmaktadir (Cetvel 2).

Cetvel 2. Cozlicliniin rolit

Coritctt  Metanol Etanol
A 0.567 0.365

- {300 ug fenazon)

Seyrelfmede kullanilan géziicinin cinsi: Isitmadan sonra sey-
reltmede kullanilan en uygun gozucunun etanol oldugu tespit edil-
migtir (Cetvel 3).

" Cetvel 8. " S8eyreltmede kullagnilan gt;z{icii

Glasiyal
Coziicti = Su 3N HCl Etanol Metanol  Aseton Asetik asit

A 0.850 0.224 1.080 1.020 0.795 - 0.222

(100 HE fenazon)

. Asit normalitesi: Muhtelif normalitelerdeki HCI ile yapllé.n ca-
ligmalarda en fazla absorbans 8 N HCI ile elde edildi (Cetvel 4).
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Cetvel 4. Asit normalitesi

" HCI (N) 0,1 1 2 6 '8
A 0.305 0.605 0.810 0.980 0.985
(100 pg fenazon)

Absorbansin en uygun Slgme alaminin diginda olmasi sebebiyle
50 - 500 pg miktarlar igin 6 N HCI secildi. Buna mukabil 5-50 pg
miktarlar igin 3 N HCI uygun gériilmiigtiir (Cetvel 5).

Cetvel 5. Asit normalitesi

HCl (N) "3 6
A 0.540 0.24_8 o
(60 ug fenazon) -

Miyar mikfar1: 300 ;g madde ve 0.5 - 2.0 ml % 0.1 lik miyar ¢5-
zeltisi (metanolde) ile yapilan tecriibelerde absorbans devaml bir
artig gostermigtir. Hata nisbetinin en az oldugu absorbans alanina
isabet etmesi sebeblyle 1 mi miyar gozeltlsl uygun goriilmiigtiir (Cet-
vel 6), .

Cetvel 6. Miyar miktar:

Miyar (ml) 0.6 1 1.5 2
A 0.380 0.567 0.875 1.080

En uygun dalga boyu: 300 pg madde ile elde edilen. yegilimsi
mavi renkli ¢ozeltinin absorbansi 480 - 650 nm arasinda &leiildiigiin-
de, absorbansin en yiiksek oldugu dalga boylarinin 600 - 610 nm ol-
dugu tesplt edildi {Cetvel 7, Sekil 1).

Cetvel 7. Muhtelif dalga boyla.rmdaki abgorbans

A (nmy) 480 490 500 510 520 530 540 550 . 560

A 0.025 0.038 0.055 0.077 0.095 0.123 0.165 0225 0.288
A (nm) 570 580 590 600 610 620 630 640 650

A 0.327  0.375 0475 0598 0595 0,455 0.263 0.114 0.037

(300 pg fena,zon)
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Sekil 1. Absorpsiyon efrisi

Rengin dayamkhihgi: Tegekkiil eden renk- dayanikh olup itk 30
dakika iginde renk giddetinde farkedilir bir azalma olmamalktadir.
1.5 saat sonunda bile fark ihmal edilebilecek kadar azdir (Cetvel 8).

Cetve!l 8, Rengiﬂ_'da;ya,mkhgi.

Miiddet . .
(dakika) O 5 W0 18 30 45 60 20
A 0540 0540 0540 0540 0540 0545 4545 0545

(300 fenazon) . -

A

Konsantrasyonla absorbans arasindaki minasebet: Nihai usule
(Teknik I) gére calismak guretiyle absorbansin, 50 - 300 g arasinda
konsantrasyonla oranh olarak degistigi tespit edildi {Cetvel 9). Cet-
vel 9 da goriilen adetler dort tayinin ortalamasidir. Bunlar yardi-
miyla cizilen grafik gekil 2 dedir.

Teknik II de sistem 5-40pg arasimndaki konsantrasyonlarda,
Beer kanununa uymaktadir (Cetvel 10, Sekil 3).
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Cetvel 8. Konsantrasyonla absorbans arssindaki miinasebet (Teknik I)

C (#g) 50 100 200 300 400 500
A 0.109 0.202 0.381 0.563 0.710 0.815
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Sekil 2. Olgii egrisi

Cetvel 10. Konsantrasyonla absorbans arasmdaki milnasebet (Teknik II)

C (pg) i 10 20 40 . 50 60
A 0.048 0,694 0.193 0.38¢ . 0.426 0.495
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b) Nihat usul :

. Teknik'l (50-300pg madde i¢in) : Bir tiibe 1ml, fenazonun
metanoldeki c¢ozeltisi (50 - 300 pg) ve 1ml miyar (p-DAC in meta-
noldeki 9% 0.1 lik) ctzeltisi ve 2 ml 6 N HCI ildve edilir. Sonra tii-
biin  kenarlarina yapigmig olan sivi kisimlar: 0.5 ml metanol ilave-
siyle esas kisunla birlegtirilir. Aym gekilde hazirlanan mukayese ¢6-
zeltigiyle beraber, kaynamakta olan su banyosunda 30 dakika 1st-
tilir. Cikarilip, iginde oda suhunetinde su bulunan bir beherglasta 15
dakika bekletilerek sogutulduktan sonra 10 ml lik bir balon jojeye
aktarilir ve 9 96 Lik etil alkolle 10 ml ye tamamlanip iyice karigtl-
rilir. Bu ameliyeler sona erer ermez, yegilimsi mavi renkli ¢tzeltinin
absorbans: spektrofotometrede (kirmiz foto tiip) 600 nm de 1 cm lik
kiivette, mukayese c¢ozeltisine karg: dleiiliir, Bu absorbansa tekabiil
eden konsantrasyon, bilinen miktarlardaki fenazon cozeltileri yardi-
miyla hazirlanan §l¢ii egrisinde (Sekil 2) okunur. '

" Teknik 1l (5 - 40 pg madde icin) : Bu teknigin bir 6ncekinden
farkl oldugu hususlar: 1 — asit g¢ozeltisi 1 ml 3N HCI, 2 —renk
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tegekkiil ettikten sonra 6 ml ye tamamlamr. Olgillen absorbansa te-
kabiil eden konsantrasyon bilinen miktarlardaki fenazon gozeltileri

yardimiyla hazirlanan &leil egrisinde (Sekil 3) okunur.

c) Presizyon :

Gelistirilen usuliin presizyonu standart sapma cinsinden hesap-
landi. Bu maksatla ayr1 2 giinde (200 pg fenazon ile teknik I e gére)
5 er tayinlik 2 seri tecriibe yapildi. Olgiilen absorbans degerleri cet-
vel 11 dedir.

Cetvel 11. Tekrarlanan dlgme neticeleri

"No. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
A 0.405 0.380 0.385 0.360 0,405 0.395 0.400 0.380 0.385 0.390

Olegme neticelerinin aritmetik ortalamas) m = 0.3885

Tayin adedi n = 10 oldugundan standart sapma (s)

aeyEG ~1m) - \/000197025 o013 i

0 halde dlgme klymetlerl m F s sekhnde, yani 0. 3885 ¥ O 0138 bll"
sira tegkil etmektedir

sx 100 _ 0.0138 X 100
“'m 0.3885

"‘jR_e'l_a'ti.f___ standart sapma = == 3.55 tir.

) Enterferanslar ;

Barbital, kafein ve aminopirinin fenazonun bu-usule gére tayi-
nine zararh olup eolmadigr tetkik edildi. Neticede ayn: miktar
aminopirin, kafein ve barbitalin (300 xg) yalmz haslarina renk ver-
medigi, herbiri fenazon ile beraber bulundugunda, renk siddetine te-
sir etmedigi, ayrica her birinin 2, 5 ve 10 misli miktarlarda fenazon-
la. beraber iken yine zararli olmadig: tesbit edildi (Cetvel 12 - 14},
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1 Cetvel 12. Aminopirinin tesirl -

-Fenazon e
" (Fen.) = ~Amp.  Fen, Fen. +Amp Fen. +Amp Fen +Amp. Fen.+Amp.
Aminoprin 300 g 300xg  (1:1) (1:2) {(1:5) (1:10)
(Amp.} ) L)
A i 0.550 0.540 ) 0.563 . 0.558 0.575
Cetvel 13. Kafeinin tesiri
;enazon _
“{Fen.) ‘Kaf, - Fen. Fer.+ Kaf. ¥Fen.-+XKaf. Fen+Kaf Fen.+Kaf.
Kafein 300 pg  300pg (1) (1:2) (1:5) ° (1:10)
(Kaf.) -~ . K ‘ '
A L0 0.540 0.530 0.567 0.550. . .. 0570
Cetvel 14. Barhitatin tesiri
TFenazon - : - : ‘ : -
“(Fen.} Bar. Fer. . Fen.+Bar, Fen.+Bar. ~Fen.|Bar. Fen.{-Bar.
Barbital . - 300ug 300pg . (1:1) (L:2) 0 (L:B)y . (L10y -
(Ba,r._) . _ ‘ o . o 7 S
A L 0 - 0.550 - 0.565 - 0.567 0.560 - - (0.540

DENEL KISIM

- A). Alat ve p-DAC :
Kullanilan alet ve p-DAC uin elde ediligi bir onceki yaymdaki-
nin(**)-aymdir. , o
" B) 7 Miya?'idr :

1) p-DAC gozeltisi 1: p-Dimetilaminosinnamaldehitin metanol-
deki % 0.1 lik (ag /hac.) gozelhmdu‘

2) Fenazon gozeltisi T (1000 :Lg/mi) Metanoldeki % 0.1 lik
(ad./ha.c) gozeltisi. S o

3) Fenazon gozeltlsl IL (100 ,ug/ml) Metanoldekl o 0.01 (ag /
hac.) gozeltlsl ’
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Bu coizelti fenazon gozeltisi I in 10 ml sini metanolle 100 ml ye
seyreltmek suretiyle hazirlandi,

4) Fenazon g¢ozeltisi III (10 pg/ml) : 10 ml fenazon gozelt1sr I
balon jojede 100.ml ye tamamlandz, 9% 0.001 (ag. /hac ).

5) HCI gozeltllen Muhtehf normahtede
A 6) Etanol Tekel 1dares1nden temln edilen % 96 Lk etil alkol.:

C) Diger sartlar :

Cetvel 1. deki tecribe sartlari: 10 tiipten ilk 5 ine (No. 1 5)
fenazon giizeltisi I den 0.5 er ml kondu ve tiiplerdeki s1v1 hacmi me-
tanolle 1 er ml ye tamamlandi, Diger 5 tiibe {No. 6-10) 1 er ml
metanol kondu: Sonra tiiplerin her birine 1 er ml p-DAC cbzeltisi I
ve 1 er ml 3 NHCI cizeltisi kondu, Tiipler karigtirildiktan sonra,
kaynamakta olan bir su banyosuna batirild:. 5, 15, 30, 45 ve 60 da-
kika sonra her seferinde biri fenazonlu, digeri fenazonsuz cozelti ih-
tiva eden 2 tiip su banyosundan gikartihp iginde soguk su bulunan
bir-beherglasa sokulmak ve suyu sik stk degigtirilmek suretiyle oda
suhunetine getirildi. Tiiplerin her birine 3 er ml su ilive edildi ve s1-
cak su banyosundan gikarildiktan 15 dakika sonra fenazonlu cézel-
tinin absorbansi 600 nm de fenazonsuza (mukayese g¢ozeltisine) kar-
st Oleiildil.

Olgme teknigi: 1 em lik kiivet, kirmizi fototiip, 600 nm, sensi-
tivity 2, Aletle ilgili olan bu gsartlari, her seferinde tekrar etmemek
i¢in, bundan sonraki tecriibelerde bu hususlar «mutat gekilde olcitldiis
1bare31yle behrt11d1

Cetvel 2 deki: 4 tiipten 2 sine fenazon cézeltisi I den 0.3 ml ve
0.7 mI metanol kondu, Diger ikisine 1 er ml metanol kondu. 1 inci ve
3 iincti tiibe p-DAC nin metanoldeki 9 0.1 lik ¢ozeltisinden, 2 nei ve
4 {incii tiibe p-DAC nin etanoldeki 9 0.1 lik ¢ozeltisinden 1 er ml
ve tiiplerden her birine 2 ger ml 6 N HC! ilave edildi. Sonra tiiplerin
aglz kismina yapigmasi muhtemel olan sivi kisimlar: esas hacimle
birlegtirmek maksadiyla her tiibe 0.5 mi metanol ilive edildi. Cozel-
tiler iyice karigtirildiktan sonra kaynar su banyosunda yarim saat
1sitildi, Mutat gekilde sogutuldu. Tiiplerdeki cozeltiler 10 ml lik 4 ba-
lon jojeye aktarildi ve tiipler etilalkolle calkanarak renkli ¢izeltile-
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rin kantitatif olarak balon jojeye aktarilmasi sagland:, Etanolki ¢o-
zeltiler 10 ml ye ta.mamlanarak iyice kangtirildi, I. balon jojedeki
cozeltinin abserbans: 3. ye, 2. balon ;|0;|edek1 cOzeltinin absorbansi
4, ye kargi mutat gekilde olguidu '

Cetvel 3 deki: 12 tiipten 6 tanesine (No. 1-6) fenazon cozelti-
gi IT den 1 er ml, diger altisma (No, 7 -12) ise 1 er ml metanol; tiip-
lerden her birine p-DAC cbzeltisi I'den 1 er ml've L er ml 3N HCl
kondu. Karigtinldiktan sonra kaynar su hanyosunda 30 dakika. is1-
t1ld1. Mutat gekilde sogutulduktan sonra 1 ve 7 No. lu tiiplere 3 mi
su, 2 ve 8 No. lu tiiplere 3 ml N HCI, 3 ve 9 No. lu tiiplere 3 ml eta-
nol, 4 ve 10:No. Iu tiiplere 3 ml metanol 5 ve 11 No. lu.tiiplere  ayn:
miktar aseton ve nihayet 6:ve 12 No. lu tiiplere 3 ml glasiyal asetik
agit ilave edildi. Tiipler karigtirildiktan sonra gozeltilerin absorbansi
tekabiil ettikleri mukayese c¢ozeltilerine kargi mutat gekilde oletildd.

" Cetvel 4 deki: 10 tiipten ilk 5 ine (No. 1-5) fenazon ¢dzeltisi
II den 1 er ml, diger 5 tiibe (No. 6 - 10) 1 er ml metanol kondu. Tiip-
lerin her birine 1 er ml p-DAC gbzeltisi I kondu. Sonra 1 ve 6 No. lu
\ tuplere lerml 01N HClL, 2ve 7 No. 1u tiiplere ayn1 miktar N HCI,
3 ve 8 No. lu tiiplere aym miktar- 2 N HC, 4 ve 9 No. lu tiiplere ayn1
miktar 6 N HC, 5 ve 10 No. lu tiiplere 1 er ml 8 N HCl kondu. Tiip-
ler iyice karigtirilip kaynamakta olan su banyosunda 30 dakika 1s1-
t11d1 Mutat §ek11de sogutuldu ve her birine 3 er ml etil alkol ilive
edihp 1ylce karmgtirildiktan sonra ¢ozeltilerin absorbans: kendileri-
ne ait olan mukayese cozeltilerine kargi mutat gekilde Bleiildii.

Cetvel 5 deki: 4 tiipten ilk 2 sine (No, 1:ve 2) {enazon cOzelti-
si I'den 0.6 ml ve 0.4 ml metanol, diger 2 tiibe (No. 3 ve 4) 1 er ml
metanbl kondu. Tiiplerin her birine 1 er ml p-DAC c¢tzeltisi 1 kondu.
1 ve 3 No. Iu tiiplere 1 er ml 3 N HCI, 2 ve 4 No. lu tiiplere ise aym
miktar 6 N HCl kondu, Tiiplerin her birine 0.5 metanol ildve edilip,
karistirldiktan sonra kaynar su banyosunda 30 dakika 1s1taldl, Mu-
tat gsekilde sogutuldu. Sonra cozeltilerin her biri 5 ml lik:ayr1. birer
balon jojeye kantitatif olarak aktarildi, burada etanolle 5 ml ye
tamamlamp iyice karigtiriidi, Miiteakiben 1 ve 3 No, lu:¢izeltilerin
absorbans: 2 ve 4 No. lu (mukayese). cozeltilere. kar§1 mutat gekilde
Oleildit. . . oo : .
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Cetvel 6 daki: '8 tiipten ilk 4 iine (No. 1-4) fenazon cozeltisi
I den 0.3 ml kondu. Cozeltiler metanolle 1 ml ye tamamland:. Diger
4 tiibe (No. 5 - 8) 1 er ml metanol kondu, 1 ve 5 No. lu tiiplere 0.5 ml
p-DAC ¢ozeltisi 1, 2 ve § No. lu tiiplere ayni ¢ozeltiden 1 er ml, 3 ve
7 No. lu tiiplere aym c¢ozeltiden 1,5 ml, 4 ve § No.lu tiiplere ise aym
gozeltiden 2 ger mi kondu. 4 ve 8 No. lu tiipler hari¢ diger tiiplere
gerekli miktarda metanol konarak cizeltiler esit hacme getiriidi, Son-
Ta tiiplerin her birine 2 ger ml 6 N HCI ve 0.5 er ml metanol konup,
tiipler iyice karigtirtldiktan sonra kaynar su banyosunda 30 dakika
wsttildl, Mutat gekilde sogutuldu. Cozeltilerin her biri kantitatif ola-
rak 10 ar ml lik balon jojelere aktarild: ve etanolle 10 mi ye tamam-
landi. Miiteakiben 1 il 4 No. Iu ¢bzeltilerin absorbanst kendilerine
ait mukayese ¢o6zeltilerine (No. 5-8) karg: mutat gekilde Gleiildii.

. Cetvel 7 deki: 2 tiipten birine fenazon ¢ozeltisi I den 0.3 ml kon-
du ve iizerine 0.7 ml metanol ilive edildi, Diger tiibe ise 1 ml metanol
kondu. Her iki tiibe 1 er ml p-DAC ¢izeltisi I, 2 ger ml 6 N HCI ve
0.5 er ml metanol ilave edilip iyice calkalandiktan sonra kaynar su
banyosunda 30 dakika sitildi. Mutat gekilde sogutuldu. Tiiplerdeki
gbzeltiler 10 ar ml lik 2 balon jojeye kantitatif olarak aktarild: ve
etanolle 10 ml ye tamamlandi. 1. ¢bzeltinin' absorbans: 480 - 650 nm
de diger cézeltiye (mukayese cozeltisi) kars mutat gekilde Slgiildii.

Cetvel 8 deki: Bir oneeki tecriibedekinin aymdir, yalmz 6leme-
meler 600 nm de ve cetvelde gésterilen miiddetlerde yapilmigtir, Bu
miiddetler ¢izeltilerin balon jojede muayyen hacme iblag edilip ka-
rigtirilmasindan itibaren hesaplanmigtir, o '

Cetvel 9 daki: 7 tiipten ilkine fenazon cozeltisi II den 0.5, ikin-
cisine 1 ml, diger 4 {ine fenazon gozeltisi I den’ sirasiyla 0.2, 0.3, 0.4
ve 0.5 ml kondu. Tiiplerdeki ¢zeltiler metanol ile 1 mi ye tamamlan-
di 7. tiibe ise (mukayese ¢ézeltisi) yalniz 1 ml metanol kondu. Tiip-
lerden her birine 1 er ml p-DAC gbzeltisi I, 2 ger ml 6 N HCI ilive
edildi ve tiiplerin kenarma yapigmg olmasi muhtemel olan sivi ki-
simlar1 esas kisimla birlestirmek igin tiiplerin her biri 0.5 er m! me-
tanolle muamele edildi. Tiipler karistirilip, kaynamakta olan su ban-
yosunda 30 dakika 1sitildr. Mutat gekilde sogutulduktan sonra cozel-
tilerin: her biri 10 ar ml lik balon jojelere kantitatif olarak aktaril-
di. Etanolie 10 ml ye tamamlandi, cizeltiler iyice karistirildiktan
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sonra -1 ild 6 No.lu balon jojeterdeki gozeltilerin absorbanslart 7
No. lu balon jojedeki gizeltiye (mukayese ¢Gzeltisi) karsl mutat ge-
kilde - olguldu

Ceivel 10 daki: 7 tupten 11k1ne fenazon ¢ozeltisi I1I den 0.5, lkm—'
cisine. 1 ml, difer 4 tanesine swrasiyla fenazon cozeltisi II den 0.2,
0.4, 0.5 ve 0.6 ml kondu. Cézeltilerin hepsi metanolle 1 ml ye tamam-
land1 7. tiibe ise (mukayese gozeltisi) 1 ml metanol kondu. Sonra
tiiplerden her birine 1 er ml p-DAC cbzeltisi I, 1 er ml 3 N HCI ve
0.5 er ml metanol ildve edildi. Tecriibenin bundan sonraki kismi bir
dncekinin aymdir, Yalnz gozeltller sonunda. 10 m] yerme 5 ml ye ta- -
mamlanmlgtlr

Cetvel 11 deki: 6 tiipten ilk 5 ine fenazon ¢ozeltisi I den 0.2
g,er ml kondu ve cozeltilerin hacmi metandlle 1 ml ye tamamlandi.
6. tube (mukayese cozeltisi) 1 ml metanol kondu. Tecrubemn bun-
da.n sonrakl kismi cetvel 5 daklnln aymchr

Cefvel 12 deki: T tupten ilkine aminopirin gozeltlsl I den (ami-
nopirinin metanoldeki cozeltisi, 1 mg/ml) 0.3 ml, diger 5 ine fena-
zon cozeltisi I den 0.3 er ml kondu, 3 ve 4 No. lu tiiplere ayrica ami-
nopirin gozeltisi I den 0.3 ve 0.6 ml, 5 ve 6 No. lu tiiplere ise aminopi-
rin ¢ozeltisi IT (aminopirinin métanoldeki ¢bzeltisi, 10 mg/ml) den
0.15 ve 0.3 ml kondu. Tiiplerdeki gozelti hacmi metanolle 1 ml ye ta-
mamlandi. 7 No. lu tiibe (mukayese ¢ozeltisi) yalmz 1 ml metanol
kondu. Tecriibenin bundan sonraki kismi cetvel & dakmm_aynldlr

Cetvel 13 deki: Bu tecrubedekl ga,rtlar hir oncekl g1b1dlr su
farkls ki burada aminopirinin ¢ézeltileri yerine kafein goz.eltlierl (g0~
zelti I 1mg/ml gozeltl If: 10 mg/ml) kullamlmlstlr ’

Cetvel 14 deki: Bu teerﬁbedekl gartlar cetvelflz d‘ekinin dym-

dir, su farkla ki burada aminopirin ¢dzeltileri yerine barbital cdzel-
tileri (cozelti-I: 1 mg/ml, ¢ozelti II: 10 mg/ml) kullamlmgtir,

GZET

Miyar olarak p-dimetilaminosinnamaldehit (p-DAC) kullanmak
suretiyle fenazonun spektrofotometrik miktar tayini igin  biri
5 - 40 pg, digeri ise 50 - 300 pg miktarlara tatbik edilmek iizere ayri
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iki teknik geligtirilmigtir. Ilkinde sistem Beer kanununa uymakta,
ikincisinde ise' Beer kanununa uymamakla beraber absorbans 50 -
300 ;g arasinda konsantragyonla oranli olarak degismektedir. ikinci
teknikte 10 tayin lizerinden hesaplanan ve standart sapma. cinsinden
ifade edilen presizyon 0.0138 dir. Aminopirin, kafein ve barbital 10
misline kadar olan miktarlarda blle, fenazonun bu usule gire tayml-
ne zarar vermez.

SUMMARY .

' Using p-dimethylaminocinnamaldehid as reagent, two technitues
were developed for the spectrophotometric determination of phena-
zone. In the first one (for 5-40 ug phenazone) the system follows
the Beer’s law, in the second the system doesn’t follow the Beer's
law, but the absorbances are proportional with the concentrations
within the range of 50 - 300 pg phenazone. The precision of the latter
technique, expressed as standard deviation and caleulated from 10
measurements, i 0.0138, Aminopyrine, caffeine and barbital does
not interfer even in ten times of quantities of phenazone.
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