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(54) Zpasob pFipravy definovanych organickych .roztokﬂ kovt

ReBenf se tyké zpisobu piipravy defi-
novanych organickych roztokd kovd ze skupi-
n§ zahrnujici kovy podskupiny I B, skupiny
III a IV a prvni periody podskupiny VIII A
periodické soustavy prvkd, zejména pro ka-
1ibra&ni roztoky pro atomovou absorpini
sgektroskopii ptil ném%¥ se prislusny kov
prevede na chloristan kovu plsobenim kyseli-
ny chloristé, nalef se vytvofeny chloristan
kovu rozpustf v 3,3-dimethyl-2-butanonu,
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Vyndlez se tyké nového zplsobu pripravy definovanych organickych roztokd kovd, zejmé-
na pro kalibra¥ni roztoky pouZivené pri atomové absorpinf spektroskopii.

Organické roztoky kovd byly dosud prevéins pfipravovény pfimo z organickych slouZenin
kovid. Nevyhodou je nutnost sloZitého stanoveni skute&ného obsahu kowvu.

V literatute se uvéddji zplsoby vyroby orgenickych sloufenin pro kalibraci p¥imo
v roztoku z anorganickgch sloudenin plsobenim pFebytku organickych kyselin. Tyto zpdsoby
v3ak vyZadujf &isté organické kyseliny, pom&rn¥ sloZitou techniku pfipravy, pfipadnd do-
datednou kalibraci vytvorenych roztokd.

Pro kelibraeci pFi atomové absorpint spektroskopii byly také pouZity stabilnf suspenze
préskovych kovi v olejfeh. P¥iprava tdchto stabilnich suspenzi vyZaduje nejen specidlnf
zelizenf, ale také préskové kovy homogenniho zrnini a prfdavek stabilizdtord.

Cilem predloZfeného vyndlezu je odstranit nebo alespod snfZit vyse uvedené nevyhody
a nedostatky.

Toho se dosahuje zplsobem pripravy definovaenych orgenickych roztokd kovi ze skupiny
zahrnujfc! kovy podskupiny IB, skupiny III a IV a prvnl periody podskupiny VIII A periodic-
ké soustavy prvkd podle vyndlezu, jeho? podstata spodivd v tom, Ze se prisludny kov preve-
de na chloristen kovu pisobenfm kyseliny chloristé, nale? se vytvoPeny chloristsn kovu roz-
pusti v 3,3-dimethyl-2-butanonu.

Vyhodné se prfsludny kov rozpusti v kyselin& chloristé, priZem# se miZe pousft Jjejtho
vodného roztoku. Vytvoreny roztok chloristanu se v¥hodn& odpaf{ do bilych dymd kyseliny
chloristé. Rozpoudtdni v kyaselind chloristé se miZe provédét v piitomnosti kyseliny dusi&~
né. Vyhodnd se k roztoku kovu v 3,3~dimethyl-2-butanonu pridd 1 af 20% hmotnostnich oleje.

Ozna&eni skupin periodické soustavy prvkd je odvozeno z platného Nézvoslovi anorganic-
ké chemie, pravidla z roku 1979, vyd. Academia, Praha 1960, '

Zplsob podle tohoto vynélezu umoZnuje p¥ipravu primdrnich organickych roztokd kowi
zejména pro kalibra¥ng dZely pfi atomové absorp¥ni spektroskopii a odsiraenuje tak zdvislost
na subjektivnich ddajich vyrobed organokovi. Zpisob je Jednoduchy a lze ho aplikovat v kaZ-
dé leborato¥i nebo provozu se zdkladnim vybavenim.

Pokusnd bylo prokdzdno, Ze se dajf pripravit i roztoky kovl o koncentraci 5 000 ppm/ml
rogtoku. Pro provozni W&ely, napi. p#i stanovenf obssahu od&rovych kovl v oleji, je vyhodné
ptipravit kalibradnf roztoky snalyzovanych kovi o koncentraci 1 000 ppu/ml roztoku. PA{ sta=-
noveni mnoZstvi od¥rovfch kovd v oleji je vyhodné pFidévet do kelibradnich roztokd 10%
zékladniho oleje. Dédle je vihodné, Ze je moZné kdykoliv p¥ipravit &erstvé roztoky; kovy
pro roztoky jsou dostupné a kalibradni roztoky je mozné pripravit nep¥. pfimo z materidls,
ze kterych Jsou vyrobeny sledovené dily motord a strojd. Zabshnuté prexe pri snalyze je
stejné jako p¥i pou¥it{ organokovovych standardd, rozpust&nych v oleji.

Neni tfeba dodateZn€ analyzy pro zaruéeni obsahu kovu, Jedinou steandardizac{ je pies-
néd navélka. P¥ipravené definovené organické roztoky kovd jsou Fddové levnajai, ne? dovdie~
né standardy. ’

Vyndlez je déle objasn¥n v konkrétnich prikladech provedeni, kteréd ho vsak nijek neome-
zuJi, '

P¥{klad 1

Pr1pnausﬂkalibraéniho roztoku feleze, v n&m¥ 1 ml roztoku obsshuje 1 000 ppm Zeleza.
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Do vysoké kddinky o obsahu 100 ml se navasf 0,1000 g spektrdlné &istého Zeleza. Na=
védZkae se rozpust{ v 10 ml kyseliny chloristé zFeddné vodou v poméru 1 : 1. Vznikly roztok
se odpaf{ pod krycim sklem do bilych dymd kyseliny chloristé a poneché se 10 minut dymat.

Pak se kédinka s odparkem odstavi a nechd vychladnout na asbestové podloZce. Odparek
se rozpusti v 50 ml 3,3~dimethyl~2-butanonu, roztok se prevede do 100 ml odmdrné banky,
doplni se 3,3-dimethyl-2-butanonem po znadku a promichd se.

P¥{klad 2
Pr{prava kalibra&niho roztoku Zeleza, v n¥m% 1 ml roztoku obsahuje 1 000 ppm %eleza.

Navd%{ se 0,1000 g spekirdlnd Sistého Zeleza do vysoké 100 ml kddinky. NavédZka se
rozpusti za zehf'ivéni v 10 ml sm¥si sestévajicf ze 100 ml kyseliny chloristé o hustotd
1 700 kgn » 100 ml kyseliny dusi¥né o hustotd 1 400 kgm -3 a 800 ml destilované.vody.

Vznikly roztok se odpafuje pod krycim sklem do bilych dymi kyseliny chloristé a po-
nechd se 10 minut dymat. Pak se kddinka s odparkem odstavi a nechd vychladnout na asbestové
podloZce. Odparek se rogpusti v 50 ml 3,3-diemthyl-2-butanonu, roztok se pfevede do 100 ml
odmdrné banky a piidd se 10 ml zdkladnfho oleje SAE 30, doplni se 3,3-dimethyl-2-butanonem
a promichid.

PFrF{i{klad 3
Pripreve kelibra&nfho roztoku m&di, v n¥mZ 1 ml roztoku obsshuje 1 000 ppm m&di.
NevdZf se 0,1000 g spektrdlnd &isté mddi a déle se postupuje ja;o v p¥ikladu 2.
P¥r{k 1‘a d 4
Pfiprava kalibra¥nfho roztoku olova, v n&m# 1 ml roztoku obsahuje 1 000 épm olova.
NavdZf se 0,1000 g spektrdln& Zistého ol&va a ddle se postupuje jeko v piikladu 2.
P¥rL{klad 5

Fi¥iprava kalibra¥nfho roztoku hlinfku, v n¥m# 1 ml roztoku obsahuje 1 000 ppm hlinf-
ku.

NavédZf se 0,1000 g spektrélnd &istého hlinfku do vysoké kddinky o obsahu 100 ml. Na-
védZka se rozpustf za mirného zah¥ivéni v minimélnim objemu kyseliny chlorovodikové zie-
d&né vodou v pom3ru 1 : 1. Po rozpudtdni se pridé smds kyselin uvedend v p¥ikladu 2 a ddle
se postupuje Jjako v piikladu 2.

Podobnymi postupy, jaké jsou popsény v predchdzejicich pfipadech, je moZné pripravit
definované orgenické roztoky i ostatnfich kovi skupin III g IV g podskupiny I B a prvn{
periody skupiny VIII A periodické soustavy prvkd.

) Z primérnich definovanych organickych roztokd kovd o obsahw | 000 ppm kovu v 1 ml
roztoku je moZné pPfipravit kalibrani roztoky o ni¥%fch koncentracich kovl, které jsou
vhodné pro stanoveni od¥rovych kovd v pouZitych olejich, napZ. o kcncentraci 100 ppm
kovu v 1 ml roztoku. V takovém p¥fpadd se nap¥. do odmdrné banky o obsshu 16 ml cdnipatuj-
1 ml zdkladniho roztoku kovu o koncentraci 1 000 ppm kovu v 1| ml roztoku, piidd se 1 ml
zékladntho oleje SAE 30, doplnf se 3,3-dimethyl-2-butanonem pe znadku i promiché.
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Piipravené kalibra¥ni roztoky je t¥eba uchovdvat dob¥e uzav¥iend a v chladu.

Vyndlez gje mo%no vyuZit zejména v provoznich a vyzkumnych pracovistich ve strojfrenstv{
pfi stanoveni obsehu oddrovych kovi u sledovanych 411 motord a strojd i na Jinych praco-
vigtich, kde je nutné pfipravovat definované organické roztoky kovi.

PREDUET VvYINLLEZU

1. Zplsob pfipravy definovangch organickych roztokd kovd ze skupiny zahrnujfcf kovy
podskupiny I B, skupiny III e IV a prvni periody podskupiny VIII A periodické soustavy
prvkl, zejména pro kalibraZni roztoky pro atomovou absorp&ni spektroskopii, vyzneleny tim,
%e pfisludny kov se pievede na chloristan kovu pisobenim kyseliny chloristé, nade¥ se
vytvoleny chloristan kovu rozpusti v 3,3-dimethyl-2-butanonu.

2. Zplsob podle bodu ! vyzna¥eny tim, Ze se prisludny kov v kyselind chloristé roz-
pusti.

3. Zpdsob podle bodu ! a/nebo 2, vyznaleny tim, %e se pou¥ije vodného roztoku kyseliny
chloristé.

4. Zplsob podle bodu 2 g/nebo 3, vyznadeny tim, %e vytvoreny roztok chloristanu se
odpafi do bilych dymd kyseliny chloristé.

5. ZpGsob podle bodu 2 a% 4, vyznaleny tim, %e se rozpoustdni v kyselin& chloristé
provddf v pFftomnosti kyseliny dusi¥né.

6. Zplsob podle bodu 1 aZ 5, vyznaeny ti{m, %e se k roztoku kovu v 3,3-dimethyl~2-bu-
tanonu pridd 1 a% 20 % hmotnostnich oleje.

- Severografia, n. p., Mos T Cena 2,40 Kés
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