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Zplisob fotometrického stanoveni kovového
olova v materidlech pro vyrobu monokrystald
na b&zi chloridu olovnatého za pou#itf 2,2'~-
~dipyridylu nebo 1,10-fenantrolinu ve vodném
prost¥edi pfiem? se na zkoumanou ldtku pi-
sobi v inertnf{ plynné atmosféfe za teploty
v rozmezi 85 a¥ 95 ©C a v prostfed{ koncent-
rované nebo z¥ed&né kyseliny chlorovodikové
Jelezitou soli{ jako je chlorid, na&eZ obsah
¥elaznatych iontl vytvofengch interakci Ze-
lezitych iontl na zkoumanou latku se vyhod-
not{ fotometricky.
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Vyndlez se tykd zplsobu fotometrického stanoveni kovového olova v materidlech pro vyrobu
monokrystald. PFesn&ji ¥eleno pfedmétem vyndlezu je zplsob stanoveni kovového olova v chloridu
olovnatém, jeho monokrystalech nebo technickych prvcich z nich zhotovengch.

V soulasné sv&tové technice je chlorid olovnaty ve form& monokrystall pova¥ovédn za per-
spektivni 14tku k zhotoveni optick¥ch prvkll. Jako sloudenina je tepelnd milo stabilni, ji2
nad 55 °C dochdz{ k v&hovému tbytku, do 200 °C je tepelny rozklad pomal§, p¥i vys3fch teplo-
tdch pak rychle vzristd. K rozkladu dochdzf za nerovnovédZfnych podminek, tedy tehdy, je-li
vznikajfci halogen z povrchu odstrafiovdn bud ve vakuu nebo jiném nerovnovAiném prostfedf.
Rozsah rozkladu je p¥fmo z4visly na okolnf plynné atmosfé¥e, vlhkosti, stupni zne&i%t&ni nebo
na kvalit& dopujiciho prvku. Rovn&? za¥eni kratkych vlinovgch délek p¥i dopadu na chlorid olov-
naty vede ke vzniku nestechiometrického chloridu olovnatého za uvoln&ni plynného chloru z po-
vrchu. Termicky i fotolyticky rozklad se projevuje tmavnutim, p¥i vyZ%ich koncentracich kovo-
vého olova dokonce zSerndnim vzorku. 2z fézového diagramu olovo-chlorid olovnaty je z¥ejmé, Ze
se olovo rozpouitl v chloridu olovnatém a% do koncentrace 10 % hmot., ale nevytvd¥{ s nim
sloueniny. (De Vries K.J., van Santen J.H.: Physica 30 (1964) 2 051; Verwey J.F.: J. Phys.
Chem. Solids 31 (1970) 163; Tennant W.C.: J. Phys. Chem. 70 (1966) 3 523).

P¥i posuzovani chemického chovdni chloridu olovnatého je z hlediska pé&stovdni krystald
dileZité zn&t stupen narudeni stechiometrie nap¥fklad hydrolyzou, to jest v&ddt obsah kyslfi-
kovych nebo hydroxylovych aniontdl ve vychozim materidlu, ale je nutné u krystald zhotovovangch
pro optické dely zndt i stupen valen¥nfho narudenf, ktery vede ke snifenf optické propust-
nosti materidlu, dédle k jeho zm&ndm v elektrickych vlastnostech apod. P¥iprava optickych vzor-
k& z bulkovych krystald je velmi ndro&né, navic krystaly musi byt dokonale transparentni,
protoZe zkaleni pisobi rozptyl v UV nebo ve viditelné oblasti spektra.

Ukédzalo se proto vhodné a d&elné, aby byl vyfeSen kvantitativni chemicky postup umoZiu-
jicf rychlym a jednoduchym analytickym chemickym zplisobem stanovit stupen valendni zm&ny
vzniklé v procesu zah¥fvdn{ taveniny p¥i p¥fprav& krystal chloridu olovnatého nebo stanovit
stupenn narufeni materidlu v disledku fotolyzy. Uvedeny cil je dosaZen timto vyndlezem, jehoZ
pfedmé&tem je zpisob fotometrického stanoveni kovového olova v chloridu olovnatém za pouZiti
2,2'~dipyridylu nebo 1,10-fenantrolinu ve vodném prost¥edi nebo po extrakci iontového asocidtu
feleznatych iontd s 1,10-fenantrolinem a chloristanem do smé&si nitrobenzen-chloroform.

Podstatou vyndlezu je pracovni postup, p¥i kterém se na zkoumanou l4tku plsobi v inertni
atmosfé¥e, za teploty 85-95 Oc a v prostted{ koncentrované nebo zfed&né kyseliny chlorovodi-
kové ¥elezitou solf{ jako je chlorid, nale? obsah ¥eleznatych iontl vytvo¥enych interakci ¥ele-
zitych iontd na zkoumanou létku se vyhodnot{ fotometricky.

V¢hodou tohoto Fe¥enf, kterym je moZno stanovit obsah kovového olova v chloridu olovnatém

3 hmot. procent, je moZnost pouZiti pro préskové nebo krysta-

p¥i jeho obsahu vy¥%fm ne% 1.10°
linické materidly. Dal¥f vyhodou je &asov4 nendro&nost, nebot doba stanoveni trvéd nejvyse 30
minut. P¥i tomto postupu se pracuje s malymi mnoZistvimi vzorku pohybujficimi se mezi 20-150 mg,

nejsou proto zapot¥ebf nédkladnd za¥izeni ani nedostupné chemikélie.

Vyhody tohoto Yefeni jsou z¥ejmé z ndsledujicich p¥fkladd provedeni, které objasfiuji pod-
statu vyndlezu, aniZ by ho jakymkoli zplisobem omezovaly.

P¥{fiklad 1

Stanoveni stop kovového olova v chloridu olovnatém

Do suché odm&rné banky na 50 ml se odvd¥{ 100 mg zkoumaného materidlu. % banky se vzduch
vyt&sni dusfkem, pfidd se 1 ml roztoku chloridu Zelezitého FeCl, (l1ml = 0,5 mg) a 5ml kon-
centrované kyseliny chlorovodikové. Obsah banky se za nepferufeného p¥ivodu dusfku nad hladinu
zahteje do rozpudtén{ vzorku. Pak se banka ochladl, zazitkuje a vlo%{ do obalu nepropustného
pro sv&tlo. K roztoku v bafice se pFidd 5 ml 0,1 % vodného roztoku 2,2'-dipyridylu, 15 ml tlu-
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mivého roztoku (obsahujiciho 10 % vinanu sodného a 20 % octanu sodného) a 4 ml amoniaku z¥ed.
1+1. Hodnota pH roztoku md byt v rozmezi 4,5 aZ 6, nae? se banka doplni vodou po znadku.
Roztok se promé&¥uje v kyvetdch 5 cm pfi vlnové délce 530 nm. Cejchovni k¥ivka se sestrojf na
bazi 0 a¥ 150 pg Zeleznaté soli jako je sfran, které se rozd&lf do 4 odm&rnych ban&k na

50 ml, pfidd se 5 ml konc. kyseliny chlorovodikové, 5 ml 0,1% vodného roztoku 2,2'-dipyridy-
lu, naleZ se postupuje stejn& jako je uvedeno vySe. Obsah p¥itomného kovového olova ve vzor-
ku se vypolte z nalezeného mnoZstvi Fe2+ v analyzovaném vzorku p¥epodtem na vdhovd % kovového

olova.
p¥r{klad 2

Stanoveni kovového olova extrakénim postupem.

Postupuje se shodn& jako v p¥ikladu 1, namisto dipyridylu se pouZije roztok 1,l10-fenen-
throlinu 0,1 % vodny. Po p¥idavku tlumivého roztoku a dpravé pH se roztok z banky kvantita-
tivné prevede do d€lici ndlevky na 100 ml, do které se pf¥idd 1 ml nasyceného chloristanu
alkalického kovu nebo amonia a 15 ml sm&si nitrobenzenchloroform v pom&ru 1+5. D&lici banka
se uzavfe a roztok se po dobu 1 minuty extrahuje. Filtraci pfes vatu se organickd fdze zbav{
vody a fotometricky prom&fuje za analogickych podminek jako v p¥fkladu 1.

PREDMET VYNALEGZU

Zptsob fotometrického stanoveni kovového olova v materidlech pro vyrobu monokrystald na
bazi chloridu olovnatého za pouZitf 2,2'-~dipyridylu nebo 1,10-fenantrolinu ve vodném prost¥e-
df vyznafeny tim, %e se na zkoumanou l&tku plsobi v inertnf plynné atmosfé¥e za teploty v roz-
mezi 85 a¥ 95 °C a v prostfedf koncentrované nebo zfed&né kyseliny chlorovodikové Zelezitou
soli jako je chlorid, nade# obsah Zeleznatych iontt vytvo¥enych interakcf Zelezitych iontl

na zkoumanou l4tku se vyhodnot{ fotometricky.
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