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gensulfidické nebo sulfidické skupiny tim,
Ze se pfed fotometrickym stanovenim chlo-
ridd zalozeném na odbarven{ komplexu iontd
dvojmocné rtuti s difenylkarbazonem ve vod-
ném prostfedi pridéd do roztoku analyzované-

ho vzorku smé&sny roztok dusinanu vizmuti-

tého a kyseliny vinné nebo citronové. -

(54) Zpusob fotometrického stanoveni chloridd difenyl-

. karbazonem v prfitomnosti hydrogensulfidické nebo
sulfidické skupiny

(57) Zposeb Fe3{ odstransni vlivu hydro-
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Vyndlez se tykd zpUsobu fotometrického stanoveni chloridy difenylkarbazonem v prfitom-
nosti sulfidd, organickych sloudenin s SH skupinou a hydrolyzovatelnych kationtl a fe$i
odstranénf jejich rusivého vlivu na stanoven{.

Zplisob fotometrického stanoven{ chloridd je zaloZen na odbarveni komplexu iontd dvoj-
mocné rtuti s difenylkarbazonem ve vadném prostfedi a je popsdn napfiklad v &ldncich:
Clarke F. E.: Anal. Chem. 22, (1950) 553; Cheng F. W.: Z. Anal. Chem. 177, (1960) 366;
White D. C.: Z. Anal. Chem. 187, (1962) 198; Novédk J., Hauptman Z.: Z. Anal. Chem. 217,
(1966) 340; Toma%ovs H., Novdk J.: Us. pediatrie 21, (1066) 994.

Popsanym zplsob v3ak nefe&{ otdzku vlivu slougenin obsahujicich hydrogensulfidické ne -
bo sulfidické skupiny, které dany barevny komplex odbarvuj{ a tim stanoveni chloridd timto
zpisobem znemoZiujf{. Oxidace sulfidické skupiny oxida&nimi €inidly vede také k oxidaci
chlorid& na chlor a soulasn& ke ztrdtdm chloridd. Pfebytek oxida&niho €inidla navic roz-
rusduje komplex difenylkarbazonu se rtutf.

Uvedené nedostatky odstrafiuje zpdsob fotometrického stanoveni chloridd difenylkarba-
zonem v piftomnosti hydrogensulfidické nebo sulfidické skupiny zaloZeny na odbarven{ kom-
plexu iontd dvojmocné rtuti s difenylkarbazonem ve vodném prostfedi podle vyndlezu, jehoZ
podstata spo&ivd v tom, Ze se do roztoku analyzovaného vzorku pfid4 sm&sny roztok 1.10"4
az 5.155M dusi&nanu vizmutitého a 1.10'2 az 3.10'2M kyseliny vinné nebo kyseliny citrono-
vé a po promichédni a 10 min. sténf{ se chloridy pifitomné v roztoku stanovi fotometricky.
Pt{davek dusi&nanu vizmutitého tvoti se sulfidickymi, pfipadn& hydrogensulfidickymi ionty,
které ru3{ stanoveni, netozﬁustny sulfid vizmutity se soulinem rozpustnosti 1,6.10"7 , kte-
ry je vyrazné vy3s{ v poroVnéni s obdobnou slouZeninou rtufnaté soli, t3j. sulfidem rtuina-
tym, jehoZ hodnota soudinu rozpustno§t1 je 4.10'53. Ptidavek kyseliny vinné nebo citronové
zabraifuje h&drolizé vizhutité soli, protoZe analyzované vzorky vody maj{ obvykle neutrdlnfg,
nékdy i slab& alkalickou reakci. ’

P¥idavek tohoto sm&sného roztoku nezabrafiuje moZnosti pouZit extrakce vysledného ba-
revného komplexu do chloroformu nebo chloridu uhli&itého. Pffdavek kyseliny vinné v3ak sni -
7uje zabarveni komplexu o 30 a% 40 %. Vyhodou postupu podle vyndlezu je vysoké citlivost
stanoveni ~ ve vodné fdzi 5 az 100pg C17/50 ml, v organické f4zi 0,5 a¥ 25 pug C17/50 mil,
ani? by se ve vodném roztoku uplatfioval vliv hydrolyzovatelnych kationtd napfiklad vizmuti-
tych, titanid&itych, zirkoni&itych, cini&itych a daldich. Jsou-li pfitomny barevné kationty
napfiklad felezité a nikelnaté, je moiné pouXft extraké&én{ postup. Absorbance vodné i orga-
nické fdze je méfitelnd pifi 530 nm. ’

Zpﬁsnbeﬁjﬁodle vyndlezu byly analyzovdny vodnd pracovni média pro chladic{ systémy
elektrdren, pfi{rodni vody a oplachové vody tésnicigh elementd armatur na bazi osinku,

Priklad 1

Objem roztoku s obsahem chloridd 0 aZ 100 wg se odpipetuje do 50 ml odm&rné bafky,
ptid4 se 1 ml 0,05 M kyseliny dusi&né a 1 ml sm&sného roztoku 20 ml 0,05 M dusi&nanu viz-
mutitého a 350 mg kyseliny vinné ve 100 ml vodného roztoku. Obsah bafdky se promichd a po-
nechd 10 min. stédt. Roztok se zfed{ cca 15 ml destilované vody, pfidd se 1 ml 0,001 M
raztok dusi&nanu rtufnatého a 2 ml 0,05 % roztoku difenylkarbazonu. Bafka se doplni vo-
dou po zna&ku a obsah se promichd. Roztok se fotometruje v rozmezi 2 a% 5 min. od pfiddéni
difenylkarbazonu pfi 530 nm proti vzorku bez obsahu chloridt v kyvet& tlouitky 2 nebo 3 cm

Priklad 2

5 g tésniva napffklad klingeritu se vaff{ po dobu 1,5 hod. v 70 ml redestilované vody
v kddince zakryté hedinovym sklem nebo v bafice pod zpé&tnym chladifem. Po pfevedeni vyluhu
do 100 ml odm&rné batky a doplnénf se pipetuje 25 ml tohoto vzorku do 50 ml odmé&rné bafiky
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a ddle se postupuje, jak je uvedeno v p¥ikladu 1.

Pt{klad 3

Z vyluhu nebo vodného vzorku se pipetuje 20 ml do d&lic{ ndlevky na 100 ml a pfidaji
se tinidla v potadf, jak je uvedeno v bodu 1. Po pffdavku roztoku difenylkarbazonu se ke
vzorku ptidd 10 ml chloroformu a provede se extrakce po dobu 1 min. Po rozd&leni f4zi se
organickd fédze zfiltruje pfes suchou vatu do m&rné kyvety a prom&fuje se absorbance pti
530 nm proti vzorku bez obsahu chloridd. Kalibra&n{ kfivka se sestroji v rozmez{ 0,1 a2
25<Jg C1™ stejnym postupem, jako byl analyzovén vzorek.

PREDMET VYNALEZU

Zpusob fotometrického stanoven{ chloridld difenylkarbazonem v p*itomnosti hydrogen-
sulfidické nebo sulfidické skupiny, zaloZeny na odbarveni komplexu iontd dvojmocné rtuti
s difenylkarbazonem ve vodném prostfed{, vyznaeny tim, Ze se do roztoku analyzovaného
vzorku ptid4 sm&sny roztok 1.107% az 5.107°M dusi&nanu vizmutitého a 1.1072 az 3.10” 2M
kyseliny vinné nebo kyseliny citronové a po promichdni a 10 min. stédn{ se chloridy pfi-
tomné v roztoku stanovi fotometricky.
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