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Oznaczanie zawartości ołowiu PRZEMYSŁU 

CHEMICZNEGO metodą fotokolorymełryczną Zamiast 

zastosowaniem ditizonu 
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Z 

l. Zasada me t ody polega na ekstrakcji ołowiu z roz two-

ru wodnego roztworem ditizonu w cz teroch lorku węg l a 

fotokolorymetrycznym pomiarze absorbancj i barwnego di­

tizon ianu oł owiu przy długości fali 520 nm. 

2. Aparatura. S pektrofotometr l ub fotoko.lorymetr z ku~ 

wetami o grubości wars t wy absorpcyjnej 5 cm. 

3. Odcz ynn iki i roztwory 

a) Amoniak, roz twór 12 % (m/ml. 

b) Chlorowodorek hydroksy laminy, roztwór 30 % (mfrn). 

Roz twór doprowadzić roztworem amoniaku do pH 9 0-

czyścić przez ekstrakcję małymi porcjami roz tworu robo_ 

czego ditizonu w cz t erochlorku węgla, aż wa r s twa cz tero­

chlorkowa nie będzie zmieniać zabarwienia. Roztwór jes t 

nietrwał y. 

c) C yjanek pot asowy , subs tancja si lnie toksyczna 2.), roz ­

twór 10 % (mim ) przygotowany w na stępuj ęcy sposób: oko-

ło 35 % (mim) roz twór cyjanku pot asowego wytrzęsać w 

rozdzie laczu z małymi po r cjami r oz t woru roboczego ditizo-

nu w czteroch lorku węg l a. Gdy warstwa cz t eroch lorkowa 

przes t anie się zabarwiać na różowo, wytrzęsać r oz twór 

wodny z 2 ;. 3 porcjami cz t eroch lorkI" węg la . Oczyszczony, 

klarowny roz t wór wodn y cyjanku potasowego rozcieńczyć 

wodę d o stężenia 10 % (mim) i p rzechowywać w bute lce 

p o l ietylenowej. 

d} Cytrynian amonowy, roz t wó r otrzymany w na stępuję­

cy sposób : 210 g roztworu amoniaku (O, 91) zmieszać z 

150 mi wody, dodawać mał ymi porcjami 200 g kwasu cy t ry-

nowego i mieszać do rozpuszczenia , następnie zobojętni ć 

roztworem amoniaku o s tężeniu 12 % ( mim ) do pH oko ł o 9 

i wytr zęsać w rozdzielaczu z mał ymi porcjami roz tworu di­

t izonu w czteroch lorku węg l a tak długo , aż wa r s twa czte­

rochlorkowa nie będzie zmieniać zabarwienia . 

l) W zakresie P. 2.6. 

2) Przepisy bezpieczeństwa pracy i r atowania osób 
trut ych cyjankami - wg BN-75/ 6068- 06. 

za-

Grupa katalogowo 101 9 

e} O itizon, roz twór pods t awowy w cz t erochlorku węg l a 

o s tężeniu okoł o 0,006 % (mim) przygot owany w nas t<;:pu-

jęcy sposób : rozpuścić 0,050 g ditizonu w 100 mi cztero-

chlorku węgla, roz t wór przes ęczyć przez sęczek bibuł owy 

do rozdzielacza pojemności 500 m i . Zielony roztwór cz te-

rochlorkowy wyt rzęsać ze 100 mi roztworu amoniaku o s t ę ­

,:eniu O, 5 % (mim). Brunatn ę warstwę czterochlori<owę od. 

rz ucić, natomiast pomarańczowy, amoniakalny roztwór di-

t izonu zakwasić kwasem solnym o C ( HCI} = l molll i wy­

trzęsać z 200 mi czt e rochlorku węg l a aż do odbarwienia fa.-

zy wodnej. Zielony czter'och lorkowy rozt wór di t izonu roz ­

cieńczyć rozpus zczalnikiem do obję tości 500 mi i p r zecho_ 

wywać w bu telce z ciemnego szkła pod wars t wę kwasu siar-

kowego ( 1+9l. 

f) O i t izon, roztwór r oboczy o stężen iu 0,0015 % (mim) 

sporzędz ić przez rozci eńczen i e roztworu podstawowego 

ditizon'J cz t eroch l orkiem węg l a w stosunku 1+3. R oz t wór 

roboczy ditizonu prz ygotowywać bezpośrednio przed uży-

ciem. 

g) F enoloft a l eina , roz t wór l % (mim) w a lkoholu e t y lo_ 

wym r ektyfikowan ym. 

h} Roztwór wzo r cowy o łowiu, przygotowany wg PN-8 11 

C-06503 P. 2.2. 1.46 i rozcieńczony roz t worem kwasu azo.. 

towego o C (HN0
3

) = 0,001 molll w s tosunku 1+999. l mi te-
2+ 

go roztworu zawiera 0,00 1 mg Pb . R oztwór t e n nale;'y 

świeżo przygotowywać przed u~yciem. 

4. Przysotowani e skal i wzorców i k r zywe j wzorcowej, 

D o z lewek pojemności 50 m i odm i erzyć k olejno: 2, O; 4,0; 

6,0; 8 ,0; 10,0; 12, 0; 14,O m l roztworu wzo rcowego o ł o-

wiu , co odpowiada : 0,002; 0,004; 0 ,006 ; 0 , 008; 0 , 010; 
2+ , 

0,0 12 ; O, Ol 4 mg P b . Roz twory rozcienczyć wodę do ob-

ję tośc i 20 mi, dodać lO mi roz tworu cy t rynianu amonowego 

i po upł ywie 5 min zoboję t nić roz t worem amoniaku wobec fs. 

no loftaleiny. Przenieść roztwory i l ośc iowo do roz d zie l a_ 

czy pojemności 100 mi, dodać po l m i ch lorowodorku hy_ 

droksylaminy, 5 mi cyjank u pot asowego i wytrzęsać z 5 mi 
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porcjami roboczego r oz tworu ditizonu tak długo, at ostat-

ni a dodana po r cj a roz tworu ditizonu przestani e zm i en i ać 

swe zabarw ieni e na ró!owe. Eks trakty dit izonowe, dla ka!­

dego z wzorców, ł ęczyć i przemywać przez wytrzęsanie z 

nolegle wykonać ślepę próbę w ten sam spos6b i przy ' ut y-

ciu tych samych odczynn ików {w przypadku pi rofosforanu 

nale!y uwzględnić hydrolizęl. Ola zmierzonych wartości 

absorbancji odczytać z krzywej wzorcowej zawartość oło-

dwiema 10 mi porcjami roztworu cyjanku po ta sowego, roz- w i u. 

cieńczonego przed tym wodę w s tosunku 1+19. Następn i e ró_ 

!owe eks trakty przemyć wytrzęsajęc z wodę i przenieść do 

kolb pomi a r owych pojemności 50 m I . Roztwory w kolbach 

rozcieńcz yć cz terochl o rkiem węg la ' do kreski i dobrze wy_ 

mieszać . Zm ierzyć absorbancję roz tworów barwnych przy 

długości fal i 520 nm w kuwetach o grubości warstwy ab­

sorpcyjnej 5 cm, s tosujęc czterochlorek węgla jako odnoś­

nik. Ol a o t rzyman ych danych wykreślić krzywę wzorcowę, 

odk ł adajęc na osi rzędnych wartośc i absorbancji , a na osi 

odcię tych - zawartość ołowiu w miligramach. 

5. Wykonan ie oznaczania, 0 0 zlewki pojemności 150 mI 

odmierzyć pipetę obję tość badanego roz tworu, przygotowa_ 

nego wg ark . 03 P. 1. 4 , zgodnie z tablicę. 

Obję tość r oz tworu przygo-
B adany produk t towanego wg ark . 03 

mi 

Fosforan jednosodowy 25 

Fosforan dwusodowy 25 

Fosfor an jednoamonowy 10 

Fosforan dwuamonowy 10 

P i rofosforan dwusodo wy 25 

Dodać 10 mI roz tworu cytrynianu amonowego i dalej po­

s tępować jak przy sporzędzaniu skali wzorców wg P. 4. Rów-

Jeżeli zawartość ołowiu, oznaczona dla próbki, wykra_ 

cza poza przedział 0,002 ... O, O 14 mg, oznaczanie nale1y 

powt6rzyć zmniejszajęc lub zwiększajęc stosownie odwatkł' 

badanego produktu. 

Zawartość ołowiu {Xl obliczyć w procentach wg wzoru 

w którym; 

(m t - mz)' Vi' 0,1 

m 3 ' V 2 

m 1 - zawartość ołowiu w próbce badanej odczytana z 

krzywej wzorcowej, mg, 

m 2 - zawartość ołow i u w prÓbie ślepej odczytana z krzy.. 

wej wzorcowej, mg. 

V 1 - objętość roztworu próbki badanej, mI, 

m 3 - odwa!ka badanego produktu, g, 

V Z - objętość roztworu próbki badanej odmierzona do 

oznaczania ołowiu, mI. 

6. Wyn ik końcowy oznaczania. Za wynik końcowy ozna­

czania należy przyjęć średnię arytmetycznę wyników co 

najmniej dwóch równoległych oznaczań , między którymi ró!­

nica nie przekracza 20 'Al wyniku nl'J:szego, wyratonego ja­

ko błęd względny. 

KONIEC 

I NFORMACJE DODATKOWE 

1. Instytucje opracowuj 2ce normę - Zjednoczenie Prze_ 

mysłu Nieorganicznego, Warszawa i Instytut Chemii Nie_ 

organicznej, Gliwi ce. 

2. Normy zwijlzane 

PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roz-

t worów do kolorymetri i i nefelometrii 

BN-75/ 6068-06 Sole do celów g alwanotechnicznych. Cy_ 

jan ek sodowy 

BN-82/6016-42.03 S o le fosforowe. Oznaczanie zawartoś-

ci !elaza metodę fotokolorymetrycznę z zastosowaniem 

2,2' -dwupirydylu 

3. Normy miedzynarodowe 

RWPG CT C3B 1425-78 ~oc4>oP ~ HeOpI'BH~~eCKHe co­

e~~HeH~R ~o~opa. MeTO~ onpe~e~eH~R co~ep­

lKa.H~R CB~Hua 

4. Autor projektu normy - ZespÓł Analityczny Instytutu 

Chemii Nieorganicznej, Gliwice. 
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