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1. Zasada metody polega na ekstrakcji otowiu z roztwo-
ru wodnego roztworem ditizonu w czterochlorku  wegla i

fotokolorymetrycznym pomiarze absorbancji barwnego di-

tizonianu otowiu przy dtugosci fali 520 nm.

2, Aparatura, Spektrofotometr lub fotokolorymetr z ku—

wetami o gruboéci warstwy absorpcyjnej 5 cm,

3, Odczynniki i roztwory

a) Amoniak, roztwér 12 % {(m/m).

b) Chlorowodorek hydroksylaminy, roztwér 30 % (m/m).
Roztwér doprowadzié roztworem amoniaku do pH 9 i o-
czyécié przez ekstrakcje matymi porcjami roztworu robo-
czego ditizonu w czterochlorku wegla, az warstwa cztero-
chlorkowa nie bedzie zmieniaé zabarwienia. Roztwér jest

nietrwaty.

c) Cyjanek potasowy, substancja silnie toksyczna Z), roz-

twér 10 % {m/m) przygotowany w nastepujacy sposéb: oko-
to 35 % (m/m) roztwér cyjanku potasowego wytrzasaé w
rozdzielaczu z matymi porcjami roztworu roboczego ditizo-
nu w czterochlorku wegla. Gdy warstwa czterochlorkowa
przestanie si¢ zabarwiaé¢ na rézowo, wytrzasaé roztwér
wodny z 2 3 3 porcjami czterochlorku wegla. Oczyszczony,
klarowny roztwér wodny cyjanku potasowego rozciehfczyé
woda do stezenia 10 % (m/m) i przechowywaé w butelce
polietylenowej,

d) Cytrynian amonowy, roztwor otrzymany w nastepuja-
cy sposdéb: 210 g roztworu amoniaku (0,91) zmieszaé z
150 ml wody, dodawaé matymi porcjami 200 g kwasu cytry-
nowego i mieszaé do rozpuszczenia, nastepnie  zobojetnic
roztworem amoniaku o stezeniu 12 % {m/m) do pH okoto 9
i wytrzasaé w rozdzielaczu z matymi porcjami roztworu di-
tizonu w czterochlorku wegla tak dtugo, az warstwa czte-

rochlorkowa nie bedzie zmieniaé zabarwienia,

1) W zakresie p. 2.6.

2) Przepisy bezpieczefistwa pracy i ratowania oséb za-
trutych cyjankami - wg BN-75/6068-06.

e) Ditizon, roztwér podstawowy w czterochlorku wegla
o stezeniu okoto 0,006 % {m/m) przygotowany w nastepu-
jacy sposdb: rozpuscié 0,050 g ditizonu w 100 m! cztero-
chlorku wegla, roztwér przesaczyé przez saczek bibutowy
do rozdzielacza pojemnosci 500 ml. Zielony roztwér czte-
rochlorkowy wytrzasaé ze 100 ml roztworu amoniaku o ste-
seniu 0,5 % (m/m). Brunatna warstwe czterochlorkowa od-
rzucié, natomiast pomaranczowy, amoniakalny roztwér di-
tizonu zakwasi¢ kwasem solnym o € (HCI) = 1 mol/l i wy-
trzasac¢ z 200 ml czterochlorku wegla a% do odbarwienia fa-
zy wodnej, Zielony czterochlorkowy roztwér ditizonu roz-
ciedczyé rozpuszczalnikiem do objeto$ci 500 ml i przecho-
wywaé w butelce z ciemnego szkta pod warstwa kwasu siar-
kowego {149).

f) Ditizon, roztwdr roboczy o stezeniu 0,0015 % (m/m)
sporzadzié¢ przez rozcieficzenie roztworu podstawowego
ditizonu czterochlorkiem wegla w stosunku 1+3. Roztwoér
roboczy ditizonu przygotowywac bezposrednio przed uzy-
ciem,

g) Fenoloftaleina, roztwér 1 % {m/m) w alkoholu etylo-
wym rektyfikowanym.

h) Roztwdr wzorcowy otowiu, przygotowany wg PN-81/
C-06503 p. 2.2, 1.46 i rozcieAczony roztworem kwasu azo-
towego o € (HNOs) = 0,001 mol/l w stosunku 14999, 1ml te-
. Roztwér

2+
go roztworu zawiera 0,001 mg Pb ten nalery

Swiezo przygotowywaé przed uryciem,

4, Przygotowanie skali wzorcdw i krzywej wzorcowej.,

Do zlewek pojemnosci 50 ml odmierzyé kolejno: 2,0; 4,0,
6,0; 8,0; 10,0; 12,0; 14,0 ml roztworu wzorcowego oto-
wiu, co odpowiada: 0,002; 0,004; 0,006; 0,008; 0,010;
0,012; 0,014 mg Pb2+. Roztwory rozciefczyé woda do ob-
jetosdci 20 ml, dodaé 10 ml roztworu cytrynianu amonowego
i po uptywie 5 min zobojetnié roztworem amoniaku wobec fe-
noloftaleiny, Przeniesé roztwory iloSciowo do rozdziela-

czy pojemnoéci 100 ml, dodaé po 1 ml chlorowodorku hy-

droksylaminy, 5 ml cyjanku potasowego i wytrzasaé z 5 ml
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porcjami roboczego roztworu ditizonu tak dtugo, a* ostat-

nia dodana porcja roztworu ditizonu przestanie zmieniaé
swe zabarwienie na ré2owe, Ekstrakty ditizonowe, dla kaz-
dego z wzorcdw, taczyé i przemywaé przez wytrzasanie z
dwiema 10 ml porcjami roztworu cyjanku potasowego, roz-
cieficzonego przed tym woda w stosunku 1+19, Nastepnie ré-
2owe ekstrakty przemyé wytrzasajac z woda i przeniesé do
kolb pomiarowych pojemnos$ci 50 ml, Roztwory w kolbach
rozciefAczy¢ czterochlorkiem wegla do kreski i dobrze wy-
mieszaé, Zmierzyé absorbancje roztwordw barwnych przy
dtugosci fali 520 nm w kuwetach o grubosci warstwy ab-
sorpcyjnej 5 cm, stosujac czterochlorek wegla jako odno$-
nik, Dla otrzymanych danych wykres$lié krzywa wzorcowa,

odktadajac na osi rzednych wartosci absorbancji, a na osi

odcigtych - zawarto$é otowiu w miligramach,

5. Wykonanie oznaczania, Do zlewki pojemnos$ci 150 ml

odmierzyé pipeta objeto$é badanego roztworu, przygotowa-

nego wg ark. 03 p, 1.4, zgodnie z tablica.

Objeto$é roztworu przygo-
Badany produkt towanego wg ark, 03

ml
Fosforan jednosodowy 25
Fosforan dwusodowy 25
Fosforan jednoamonowy 10
Fosforan dwuamonowy 10
Pirofosforan dwusodowy 25

Dodaé 10 ml roztworu cytrynianu amonowego i dalej po-

stepowal jak przy sporzadzaniu skali wzorcéw wg p. 4. Réw

nolegle wykona¢ $lepa prébe w ten sam sposéb i przy ‘uty-
ciu tych samych odczynnikéw {w przypadku pirofosforanu
nalezy uwzglednié hydrolizg). Dla zmierzonych wartoéci
absorbancji odczytaé z krzywej wzorcowej zawarto$éé oto-
wiu,

Jezeli zawartoéé otowiu, oznaczona dla prébki, wykra-
cza poza przedziat 0,002 - 0,014 mg, oznaczanie nalety
powtérzyé zmniejszajac lub zwiekszajac stosownié odwazke
badanego produktu,

Zawarto$é otowiu (X)) obliczyé w procentach wg wzoru

(m,— mjy) - V- 0,1
my- V,

- (m,—m, - v,- 100 _
ma'Vz‘ 1000

w ktérym:
m, - zawarto$é otowiu w prébce badanej odczytana z
krzywej wzorcowej, mg,
zawarto$¢ otowiu w prébie $lepej odczytana z krae
wej wzorcowej, mg.
V1 - objetoéé roztworu prébki badanej, ml,
mgq - odwaZka badanego produktu, g,
V2 - objeto$¢ roztworu prébki badanej odmierzona do

oznaczania otowiu, ml,

6. Wynik koficowy oznaczania, Za wynik koficowy ozna-

czania nalezy przyjaé érednia arytmetyczna wynikéw co
najmniej dwéch réwnolegtych oznaczaf, miedzy ktérymi réz-
nica nie przekracza 20 % wyniku nf!szego, wyrazonego ja-

ko btad wzgledny,

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1, Instytucje opracowujace norme - Zjednoczenie Prze-

mystu Nieorganicznego, Warszawa i Instytut Chemii Nie-
organicznej, Gliwice,

2. Normy zwiazane
PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roz-

tworéw do kolorymetrii i nefelometrii
BN-75/6068-06 Sole do celéw galwanotechnicznych. Cy-
janek sodowy

BN-82/6016-42. 03 Sole fosforowe. Oznaczanie zawarto$-

ci zelaza metoda fotokolorymetryczna z zastosowaniem

2,2' —dwupirydylu

3. Normy miedzynarodowe
RwWPG CT COB 1425-78 Qocdop ¥ HEOPraHMUECKHUE CO=
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4. Autor projektu normy - Zespdt Analityczny Instytutu

Chemii Nieorganicznej, Gliwice.



	BN_82_6016_42_04_01
	BN_82_6016_42_04_02

