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STANOVENI STOP TEZKYCH KOVU ZA PRITOMNOSTI ZNACNYCH
MNOZSTVI ZINECNATYCH A KADEMNATYCH IONTU (II)
VLIV ZINECNATYCH A KADEMNATYCH IONTU NA NEKTERA KOLORI-
METRICKA STANOVENI ZELEZA

JIRI VALCHA
Vyzkumny ustav organickych synthes v Pardubicich-Rybitvi

V ptedchézejicim sdéleni [1] jsme popsali stanoveni stop Cu?+ p¥i pfiprave
ve vodé nerozpustnych zineénatych a kademnatych soli. Zde predkldddme
nékolik poznatkt ziskanych pii kolorimetrii Zeleza v nejéistSich roztocich
siranu zine¢natého a kademnatého o vysokych koncentracich téchto kovi. Pt
analyse riznych soli zine¢natych a kademnatych na obsah Zeleza se pouziva
nejéastéji polokvantitativnich testG s kyselinou sulfosalicylovou [2] nebo
s rhodanidem alkalickym [3]. V posledni dobé bylo popsano stanoveni v amonia-
kalnich roztocich o-fenanthrolinem [4]. Tyto metody stanovuji Zelezo v koncen-
tracich maximalné fadu 10-7 g/ml, poéditdno na plivodni roztok soli. V nasi
praci piedkladame nékolik poznatku o vlivu Zn*+ a Cd?** na stanoveni Zeleza
metodou s dimethylglyoximem. ferronem a tironem [5].

Experimentalni ¢ast

Pouzité chemikalie

Voda a amoniak byly ¢istény destilaci [1].

Roztoky siranu zineénatého a kademnatého specidlni éistoty [1].

Kyselina solné a sirova p. a. (Spolek pro chem. a hutni vyrobu). ¢i§téné jesté opakova-
nou destilaci.

0,0075 M roztok dvojsodné soli kyseliny pyrokatechindisulfonové (tironu) ve vods8.
Pouzity tiron byl jednak preparat fy B. Siegfried, Zofingen, jednak vlastni, pfipraveny
podle nepatrng pozménéného postupu uvedeného R. Piibilem [6]. Analysy. provedené
8 ob&ma preparaty, byly zcela shodné.

Ftalatovy tlumivy roztok o pH 3 pripraven smiSenim 50 ml 0,2 a kyselého ftalatu
draselného s 20,4 ml 0,2 M kyseliny chlorovodikové a doplnénim na 200 ml.

Standard Fe?* pripraven rozpusténim 0,7022 g Fe(NH,),(SO,),.6 H,O a doplnénim na
1 litr.

Standard Fe?* piipraven zcela obdobng&; pievedeni na trojmocnou formu bylo pied
doplnénim provedeno povaienim s nékolika kapkami 1 %, H,0, za piidéni 2 ml 10 %
H,S0,. Standard trojmocného Zeleza byl téz plipraven z kamence Zelezito-amonného.

Standardy o niZ$im obsahu byly pfipraveny fedénim té&sng pied pouZitim, pH jejich
bylo upravovino amoniakem. Hodnota standardt byla kontrolovéna vézkové po srdZeni
amoniakem [7].

Vsechny pouzité chemikalie byly p. a. &istoty a byly spektralné kontrolované na obsah
tézkych kov.

Méieni byla kondna na Pulfrichové fotometru. Pouzité filtry i kyvety budou uvedeny
u jednotlivych stanoveni. M&feni pH bylo provédéno sklen&nou elektrodpu za pouZiti
piistroje PEHAVI (Hartmann-Braun) se viazenym pienosnym zrcatkovym galvano-
metrem fy Kipp (Delf Holand) s citlivosti fadu 10-% A/mm.
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Metoda dimethylglyoximovd

V prvé praci o stanoveni Fe?+ dimethylglyoximem uvadi Cugajev a Orelkin [8],
Ze za pritomnosti Zn?* jsou ziskané hodnoty pro stanoveni nepouZitelné, aniZz uvadéji
pFidinu tohoto tvrzeni. Slavik [9] vS8ak pozoroval, Ze zbarveni vznikne i pfi redukei
zinkem, tedy i za piitomnosti Zn?*. Rodden a spolupracovnici [10] popisuji vliv men-
Sich mnoZstvi Zn?+ a Cd?** na stanoveni. P#i nasich pokusech, které jsme provadéli po-
stupem podle Cugajeva [8], jsme zjistili, Ze za ptitomnosti Zn*+ vznika v amoniakéalnim
prostiedi ¢ervené zbarveni Zeleznatych iontu s dimethylglyoximem, toto zbarveni vSak
mizi jiZ pfi chlazeni vzorku a 8asem se op8t objevuje. Komplexni sil dimethylglyoximu
a Zeleza je totiZz velmi citlivd viéi vzdusné oxydaci [11] a zbarveni slabne i pfi pouhém
ptelévani do kyvet. Ponechdvame-li vSak roztok uzavieny v zabrousené mérné trubici
v klidu, intensita éerveného zbarveni dosdéhne maxima po 2 hodinach a dédle se neméni.
Za pritomnosti Cd?+ se zbarveni vyviji i za té&chto podminek nepravidelné a dosahuje
maxima po 6 aZ 24 hodinach.

Vzhledem k témto skuteénostem obratili jsme zietel k zineénatym roztoktm, pifi
gemy jsme volili nésledujici postup:

K 70 ml zkoumaného roztoku zineénatého jsme pridali 35 ml 20 %, amoniaku, 1 g siranu
hydrazinu a po rozpusténi 10 ml 1 % roztoku dimethylglyoximu. Roztok jsme privedli
k varu, dikladné protrepali se vzduchem a po ochlazeni pirevedli do odmérné banky
a doplnili na 200 ml vodou. Po pfevedeni do mérné trubice délky 200 mm jsme ponechali
roztok v klidu uzavieny po 2 hodiny a pak jsme méfili extinkei pfi zeleném filtru S—50.
V grafu 1 je zndzornéna zéavislost extinkce 10 yg Fe** s dimethylglyoximem na koncen-
traci Zn2+.
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Graf 1. Zavislost extinkce dimethylglyoximového komplexu s Fe? na koncentraci Zn2+
(10 ugFe?+, filtr S—50, délkam3rné trubice 200 mm, po 2 hodindch, koneény objem 200 ml).

Za nepfitomnosti Zn?+ probihd barevné reakce zcela odliSné a neni moZno ziskané
hodnoty srovnévat s hodnotami za pritomnosti Zn?+, coZ vyluduje provedeni slepého
pokusu bez pritomnosti Zn%**. Pii vyS$Sich koncentracich Zn?+ nezavisi extinkce na této
koncentraci, jak je patrno i ze zdvislosti extinkce na koncentraci Fe?+ za pritomnosti
1,0 g. 1,75 g a 3,50 g Zn?*+ ve 200 ml koneéného roztoku, nebot extinkéni koeficient mé
stejnou hodnotu pro oba posledni obsahy Zn?* (graf 2).

Uvedené poznatky nés ptivedly k zavéru, Ze jediné pouZitelné stanoveni je stanoveni
diferenéni, pti némZ se provede nejprve slepy pokus s roztokem o obsahu 1,75 g Zn?+
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a pak vlastni stanoveni s \thrnym obsahem 3,50 g Zn2?+ ve 200 ml koneéného objemu.
Rozdil extinkei udévé po odeéteni z grafu 2 (zavislost 4) obsah Fe?+, ptipadajici na objem
zkoumaného roztoku s obsahemn 1,75 g Zn?*. Bylo-li pracovéno timto postupem s nejéistsi-
mi roztoky ZnSO,, byly obdrieny uspokojivé vysledky. Jakmile jsme vSak ptistoupili
kk analysam roztokn jiné gistoty, byly zaznamendny ruzné ruivé vlivy. Ku ptikladu
v koneéném amoniakalnim roztoku vznikaly koloidni ééstice, které znemoziiovaly foto-
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Graf 2. Zavislost extinkce dimethylglyoximového komplexu na koncentraci Fe?*+ (filtr
S§—-50, délka mérné trubice 200 mm, po 2 hodinach, koneény objem 200 ml).

(1) 3,560 g Zn2+; (2) 1,75 g Zn?*; (3) 1,00 g Zn?*+. Zavislost (4) je extrapolaci zdvislosti (1)
k nule.

metrickd stanoveni; za pritomnnosti peroxydickych latek zbarveni viibec nevzniklo. Déle
bylo pozorovéano. Ze i pii stejnych soub&Znych pokusech &as od ¢asu zbarveni nevzniklo
i za splnéni vSech uvedenych podminek. P#i¢inu se nepodaiilo odhalit. Toto &ini metodu
znaéné nespolehlivou. V tab. 1 piesto uvddime nékolik analys zineénatych soli. Pro porov-
néni uvddime i hodnoty ziskané s tironem podle postupu, ktery bude dale uveden.

Tabulka 1

Srovnéani vysledk( stanoveni Fe v zineSnatych solich metodami s tironem
a dimethylglyoximem

Pokus &. | Zkoumany | Oznadeni ! Nalezeno Fe
vzorek vzorku ' dimethylglyoximem tironem
|
1 Zn$ Vo 3,0 uglg 3,0 uglg
2 ZnS VI ! 5,0 uglg 3,0 ug/g
3 ZnS A% § R 0,7 uglg 4,0 ugjg
4 ZnS VI i 10,0 pglg 3,0 uglg
5 | ZnS X ! 6,0 ug/g 6.0 pugle
6 l roztok 8 | 0,3 pug/ml 0,3 ugl/g
i ZnSO, i
T ‘Z‘;‘:& 9 i 0,7 pg/ml 0,6 pglg

Hodnoty vzorku 3 a 4 jevi znaény rozdil proti hodnotam ziskanym tironem.
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Metoda ferronovd

Tuto metodu kriticky zhodnotili Swank a Mellon [12], ktefi sledovali vliv jednotli-
vych ionth na toto stanoveni. Nejvétsi vliv byl pozorovan u médi, kterd ptisobi rusivé i ve
stopach 0,02 # g Cu/ml. Tyto koncentrace jsou v8ak pritomny ve vétsiné i velmi &istych
chemikalii, ¢asto i v destilované vod&. RuSivy vliv pfitomnosti malych mnoZstvi Zn%+
(50 pg/ml) a Cd2*+ (250 g g/ml) se neprojevil. Naproti tcmu Yoe a Hall [13]obdrZeli
pii analyse slitiny s obsahem zinku hodnoty o 20 aZ 23 9, niZsi.

Pii nafich pokusech jsme vyuZili k odstraiovani médi vytiepavani chloroformovym
roztokem diethyldithiokarbaminanu olovnatého [1]. Reprodukovatelné vysledky jsme
obdrZeli nédsledujicim postupem: 50 ml zkoumaného roztoku jsme tiepali 2 minuty s 10 ml
chloroformového roztoku diethyldithiokarbaminanu olovnatého. Po oddéleni obou
vrstev jsme spodni chloroformovou odpustili do kadinky. Horni vrstvu s minimalnimi
stopami chloroformové faze jsme prevedli do odmérné baiiky a tiepaci nalevku jsme vy-
pléchli 5 ml ftaldtového tlumivého roztoku op&t do odmérné baiiky. Chloroformovou
vrstvu jsme pievedli zpét do délici ndlevky a pridali jsme dalSich 25 ml ftaldtového roz-
toku, jimZ jsme predem vypléchli kddinku a znovu jsme tiepali 2 minuty. Po oddéleni
jsme chloroformovou fézi odpustili a vodny podil spojili s vytfepanym ptuvodnim rozto-
kem. Tiepaci nalevku jsme jest€ jednou vyplachli 5 ml tlumivého roztoku. VSechny spo-
jené vodné roztoky jsme oxydovali 3 kapkami nasycené bromové vody a povafili az do
odbarveni. Po ochlazeni jsme pfidali 6 ml 0,2 % roztoku ferronu a doplnili jsme tlumi-
vym roztokem na 100 ml. Extinkei jsme méFili v mérné trubici délky 100 mm pfi oranZo-
vém filtru S—=61.

Zévislost extinkee na obsahu Zeleza vyhovuje zédkonu Lambert-Becrovu (graf 3,
kiivka 1).

Mg Fe/ 100m!

Graf 3. Zavislost extinkce ferronového komplexu na koncentraci Fe®+ za piitomnosti
riiznych mnoZstvi siranu Zn a Cd (filtr S—61, délka mérné trubice 100 mm, koneény
objem 100 ml).

(1) bez Zn?+ a Cd%*; (2) 0.5 g Zn*+; (3) 2,5 g Zn?+; (4) 0,5 g Cd2e (5) 2,5 g Cd2+.

Z grafu 3 je patrno, Ze zévislost extinkce na koncentraci Fe®+ za piitomnosti riznych
mnozstvi Zn?+ a Cd* je sice linedrni, avSak extinkéni koeficient se se vzriistajici koncen-
traci téchto kovii zrmensuje. Pro zkoumany roztok s obsahem 50 g Zn2+/litr &ini sniZeni
60 %, pro kademnaty stejné koncentrace 75 9%. Metoda ztraci takto na citlivosti a pro
stanoveni mikrogramovych mnozstvi Fe v téchto roztocich se nehodi.
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Metoda tironovd

Dvojsodna sul kyseliny pyrokatechindisulfonové, nazvand Yoem a Jonesem tiron,
tvoii s Fe?+ barevné komplexy, jejichZ struktura, intensita zbarveni i maximum absorbce
jest znaéné odvislé od pH [14]. Uvedeni autofi u%ili tohoto ¢inidla ke kolorimetrickému
stanoveni Fe3*, pfi éemZ pracuji v tlumenych roztocich pii pH 4, kde vyuZivaji modroze-
leného zbarveni, nebo pti pl 9,5, kde je zbarveni Servené. Pro kyselé roztoky predpokla-
daji Schwarzenbach a Willi [15] rovnovainy stav mezi dvémi modrozelenymi
Casticemi:

Fe[CH,0, S0,.80,H] a  Fe[CaH,04(S0,),]-

Vliv Zn?+ a Cd?t nebyl dosud zkoumédn, bylo jen zji§téno. Ze tyto ionty netvori s &inid-
lem ani zbarveni, ani sraZeninu [14].

Pri naSich pokusech jsme nejprve zjistili, Ze citlivost reakee v kyselém prostiedi je za
pritomnosti téchto kovil jen nepatrné sniZena proti literarnimu udaji [14], nebot jsme
visuelné dokézali jest& 2 g Fe®* v 50 ml roztoku ZnSO, o obsahu 122,9 g Zn2#/l, tak
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Graf 4. Celkovy vliv pritomnosti ZnSO, na extinkei Zeleza s tironem (filtr S—57, délka
mérné trubice 100 mm, koneény objem 50 ml, 10 ug Fe?+, pH 5,6).

o
8

iv 50 ml roztoku CdSO, o obsahu 183 g Cd?+/1. Déle jsme zjistili, Ze neni moZno pracovat
v alkalickych oblastech, nebot jsme neobdrZeli kolorimetricky &iré roztoky. Pfi pouZiti
amoniaku vystupovalo intensivni Zluté zbarveni, které znemozZnilo vlastni stanoveni.
Bez piitomnosti Zn?+ a Cd?+ jsme potvrdili linearni zavislost extinkece na obsahu Fe3+ pfi
pH 4 a nové i pro fialovy komplex pii pH 5,6, za pouZiti Zlutého filtru S—57 v octano-
vych tlumivych roztocich. Mdme-li vSak stanovit koncentrace Fe3+ ¥4du 10-8 v koncen-
trovanych roztocich Zn?+ a Cd?+, neni moZno pouZit tlumivych roztokt, nebot by bylo
nutno ziedit ptvodni roztok. Uéinili jsme proto pokus o zhotoveni kalibraéni zavislosti
piimo v roztoku ZnS&, o obsahu 110 g Zn/l pti pH 5,6. Zavislost je opét linearni, avsak
extinkéni koeficient jevi niZsi hodnotu neZ pii stanoveni v tlumeném roztoku octanovém.
Té%z ton zbarveni je ponékud odliSny. Zménu zbarveni je mozno vyloZit tehdy, divame-li
so na tironovy komplex s Fe3+ jako na acidobasicky indikétor a na posun zbarveni jako
na solnou chybu tohoto indikétoru. Tato solné chyba ¢ini podle nasich méteni pfi piecho-
du zbarveni modrozelend — fialova v roztoku ZnSO, o obsahu 122,9 g Zn/l —0,8, v rozto-
ku CdSOy o obsahu 183 gCdjl —1,1 jednotek pH. Odtud plyne téZ poznatek, Ze 1 v dobie



Vliv gine¢natych a kademnatych iontu na stanoveni Zeleza (II) 553

tlumenych roztocich je moZno srovnévat ziskané hodnoty jen pro roztoky, které maji
piiblizng stejnou iontovou silu. Celkovy vliv piftomnosti ZnSO, pti pH 5,6 na extinkei
mé&fenou v Zlutém filtru ndém znézoriuje graf 4.

V dalsich pokusech jsme pozorovali, Ze za pfitomnosti vysSich koncentraci Zn?+ a Cd**
se vyviji zbarveni zcela odli$ng&, neZ jak je pozoroval Yoe a Jones [14]. nebot maxima
extinkce dosdhne zbarveni po tiech hodindch a dale se neméni.

Vsechny uvedené poznatky nas vedly k zavéru, Ze nebude moZno pouZivat kalibratnich
zévislosti ani standardnich srovnavacich roztoka a hledali jsme proto jiny postup. Pro
vSechna stanoveni za piitomnosti Zn?** nebo Cd?* se nam osvédéil postup konstantniho
pridéni:

K 200 ml roztoku pfidali jsme 0,5 ml 1 % H,0,, upravili pH na 3,0 aZ 5.5 a povatili.
Po ochlazeni jsme nahradili vyvafenou vodu doplnénim na 200 ml. Odtud jsme pipetovali
po 50 ml do dvou kédinek a k ob8ma podiliim jsme piidali 1 ml roztoku tironu a k druhé-
mu podiluikonstantni ptidavek 1 ml standardu s obsahem 10 yg Fe3+. Po tfech hodindch
prevedli jsme oba roztoky do mérnych trubic délky 100 mm. Méfeni extinkei jsme pro-
vadéli proti roztoku bez pfidani tironu a Zeleza nésledovne:

U podilu s pridavkem jsme zmétili nejprve extinkei pro filtry S—57, S—61 a S---66,
uvazovali jsme vSak jen maximalni hodnotu z t&chto t¥i extinkei (4,, max.). Extinkei
roztoku bez ptidavku Fe?+ (4,) jsme zm&Fili jen pii filtru, pii némz se jevilo 4, maximélni.
Obsah Fe?* v yg na ml udéva néasledujici vztah

A,
5(1,02 4,, max - 4,)

V piipadg, Ze mame jen omezeny objem zkoumaného roztoku, je moZno provést celé
stanoveni v jediném objemu 50 ml, nebot zbarveni nezévisi na poradiptidavanych chemi-
kélii. V tom pripadé métime extinkci 4, po tfech hodindch ve tfech uvedenych filtrech
a uvaZujeme opét jen maximélni hodnotu. Déle pfiddme 10 ug Fe®* a po dalfich tfech
hodindch métime A, ve filtru, u néhoz bylo 4; maximélni. Vypocet je obdobny.

Tabulka 2
Reprodukovatelnost stanoveni Fe?+ pfi zachovani steiného pH

| | !
Pokus f Qbsah Oznadeni Stano- ‘ExtinkcelExtinkce Nalezeno
< Roztok | kovu # Sy ¢
¢. ! roztoku veni &. A A, max. | ug Fe/ml
' g/l 1 i 2 s
6 19 I | 0012 0152 | 0,017
1 ZnSO, 138 . II : 0,012 @ 0,148 0.017
pH 4,7 . i
IIT 1 0,013 0,152 0,018
| - : ‘ o
|
] é. 11 I ! 0,020 0,153 0,030
% § Smell | S pH 4,8 I | 0018 | 0150 | 0,026
|
- B o
z prepardtu I 0,046 | 0,123 | 0,12
3 CdSo, 42,4 Merck p. a. 11 0,051 | 0,120 | 0,14
pH4,9 111 } 0,050 0,124 0.13
|
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Pii naznadeném postupu vznikd modrozelené nebo fialové zabarveni. Vznikne-li zbarve-
ni Zluté nebo &fervené, je to zndmkou bud nespréavného pH nebo pfitomnosti vétsiho
mnoZstvi C1- ionta neb piebytku oxydujicich latek. Upravu pH muZeme snadno provést
zfedénou kyselinou, piebytek oxydaénich latek i C1- iontt je tfeba odstranovat.

Uvedeny postup jinak odstrafuje vétSinu ruSivych vlivi, vysledky vSak &asteéné
jesté ovliviiuje pH. Z tab. 2 je patrna reprodukovatelnost pii zachovéni stejného pH.

Tabulka 3
Vliv pH na stanoveni Fe?*+ metodou konstantniho pfidani

Serie I ZnSO, ¢é. 12, obsah Zn? 124,2 g/l:

| Pokus H Zbarveni Extinkce Nalezeno
¢. 1 p roztoku A, A, max. ug Fe/ml

1 5,0 fialové 0,010 0,155 0,014

2 3,8 modrozelené 0,008 0,097 0,018

3 3,1 modrozelené 0,016 0,079 0,049

4 2,8 modrozelené 0,008 0,058 0,031

5 2,6 modrozelené 0,009 0,059 0,035

6 | 25 modrozelené 0,007 0,040 0.041

Serie IT ZnSO, &. 12, obsah Zn*+ 124,2 g/l, obsah Fe®+ zvysen standardem:

1 5,0 fialové 0,068 0,225 0,08
2 4,95 fialové 0,096 0,248 0,12
3 4,8 fialové 0,098 0,248 0,12

4,7 fialové 0,094 0,249 0,12
5 4,6 fialové 0,138 0.248 0,24

Serie ITI CdSO, &. 13, obsah Cd+ 49,5 g/l:

1 4,5 zelenomodeé | 0,005 | 0085 | 0012
2 3,9 zelenomodré | 0,000 | 0,090 ? 0,022
3 3,56 zelenomodré 0,011 ' 0,082 0,030
4 3,3 zelenomodré 0,012 ; 0,097 ' 0,028
5 3,2 zelenomodré 0,011 0,095 i 0,026
|
Serie IV CdSO, &. 14, obsah Cd:+ 41,4 g/l:
1 4,2 modrozelens 0110 0187 i 0,30
2 3,8 modrozelené 0125 | 0,209 | 0,28
3 3,55 modrozelené 0133 | 0,210 | 0,33
4 3.4 modrozelené 0,142 ’ 0.218 ! 0,36
5 3,2 modrozelené 0,150 i 0,225 : 0.38
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V tab. 3 je sledovén vliv pH na stanoveni Fe3+ metodou konstantniho piidani za
piitomnosti Zn2?+ a Cd?+. Jak je vidét jsou relativni chyby dosti znaéné. Zde je si tfeba
uvédomit, Ze pii koncentracich fddu 10-% zpusobi nepiesnost v odedteni 4, chybu i 50 %,
K vymyceni chyby zptisobené vlivem pH je tieba, aby pH zkoumaného roztoku se piili§
neliSilo od pH standardu Fe3+.

V uvedené upravé jsme pouZili metody pii kontrole vyrobnich roztoku siranu zinec¢-
natého. Metoda se osv&déila, nebot byly vyrobeny preparéty poZadovanych fysikélné
chemickych vlastnosti. V tab. 4 jsou uvedeny analysy nékterych roztokt, mezi nimiz
jsou roztoky i vysoké &istoty.

Tabulka 4

Stanoveni obsahu Fe*+ v roztocich siranu zineénatého a kademnatého

' Polvms Roziclk Oznadeni Obsah kovu - Nalezend kon-

é. roztoku g/l centrace Fe ug/ml
: 1 ZnS0O, 6.1 137 0,034

2 ZnS0, 6.5 48,1 : 0,18

3 ZnS0O, 6. 15 130 0,036

4 ZnSO, &. 16 137 0,040

5 ZnSO, 8. 17 137 0,029

6 CdSO, 6.7 138 0,26

7 Cdso, ¢ 18 68,6 0,14

8 Cdso, 8. 19 174 0,62

9 0dso, 8. 20 65,9 | 0,17

Nékolik vysledka stanoveni Zeleza v sirnicich bylo jiZ uvedeno v tab. 1. Pfi analysach
soli nerozpustnych ve vodé je tieba mit na zieteli, Ze pri rozpousténi je nutno pouZit

sx

znaénych mnozstvi kyselin, jimiZ se zanasi do roztoku mnozstvi Zeleza, ktera jsou stejného
fadu, jako mnoZstvi stanovovand, coz je na tikor piesnosti.

Zdvérem dékuji doc. Dr. R. PFibilovi za poskytnuti vzorkw tironu Svycarského
piwodu; M. Stépdnkové a V. Kadparové dékuji za technickou pomoc pFi této
prdci.

Souhrn

Piitomnost Zn?+ a Cd?*+ iontid ovlivﬁuje'znaénou mérou stanoveni Zeleza
dimethylglyoximem, ferronem i tironem. P#i stanoveni dimethylglyoximem
bylo pozorovano druhotné éervené zbarveni, jehoz vznik je zavisly na p¥itom-
nosti Zn?+ nebo Cd2+. Pfi stanovenf ferronem byly odstrafiovany rusivé pisobi-
ci stopy médi novym postupem pomoci diethyldithiokarbaminanu olovnatého.
Piitomnost Zn?*t nebo Cd?*t se projevila znaénym snizenim extinkéniho koefi-
cientu. U stanoveni Zeleza tironem byl zjiitén posun vlnové délky maxima
extinkce za pfitomnosti vétsiho mnoZstvi soli a specificky téinek iontt obou
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kovi. Pro tuto metodu byla navriena modifikace ,konstantniho p¥idani*,
ktera umoziniuje stanoveni stop Fed+ fadu 10-% g/ml i za piitomnosti Zn?+

a Cd*+.

OIPEJIEJIEHNE CJIENOB THMREJIBIN METAJIJIOB B IIPUCYTCTBUHA
SHAUNTEJIBHBIX KOJINYECTB MOHOB LIMHKA M KAIMUS (1)
BJIMSIHUE NOHOB IIMHKA 11 KAIMUH HA HEKOTOPLIE
ROJIOPUMETPUYECKHUE OIPENEJEHNS REJIE3A

HHPHL BAJIXA
Heeneopares LKl HHCTHTYT opraHuueckoro cuuTesa B IapiyOnitax-Putureu

Boisojint

Ipucyrersie Zn?+ p Cd?+ HOHOB OKA3LIBAET 3HAUUTEILHOE BIIHSHHC 1IPH OMPEIEIICHH i FKCIE3)
IAMETHITIHOKCUMOM, (JeppoHOM U THpOHOM. lIpu onpemesieHUH (MMETHIIITIMOKCMMOM OLIZIO Ha-
67110fleHO  BTOPMYHOe KpacHOe OKPAaIleHHE, BO3HHKHOBCHAE KOTOPOTO 3aBHCAT OT IIPHCYTCTBH:
Zn*+ pnu Cd*+.Ilpn onpenesenny (eppoHOM, MeLIalOmiee IeiicTBUE HE3HAUHTE/LHLIX KOJIHYCCTB
Me[u OBITIO YCTPAaHEHO HOBLIM METOJIOM NPHMEHSf JMITHIIAHTHOKapOaMuHaH cBuHNA. IIpucyT-
creEe Zn®+ nau Cd?+ nposiisieTcs: 3HAUMTE ILHBIM TIOHMKEHUEM S9KCTHHKIIMOHHOIO KOA(HIHeHTA.
Ilpr ompejiesicHUR ’Kelle3a THPOHOM OLIJIO ONpEiesIeHO CMEeIIeHHe JIMHLI BOJIHBI MAKCHMYMa
9KCTHHKIMHU NPU NPUCYTCTBUHM OO0JIBINOr0 KOJIMYECTBA COJIM M cHelM(HUYCcKoe CHCTBUC MOHOB
ofoux metasoB. [{ast aTOoro Merosa ObliIa NpC;I03KeHA MOIU(IIKAINA (KOHCTAHTHOIO NpPHOAB-
JICHMsI», KOTOPast jlaeT BO3MOXKHOCTL OTIPCJICIUTL HE3HAUHTCIbHOC KOJM4YecTBO Fei+ nopsiika
1C~% r/Ma 1 upn npucyrerBun Zn?t u Cd?+.

Hocrynuao B pepariyo 12, 7. 1956 r.

BESTIMMUNG VON SCHWERMETALLSPUREN IN GEGENWART
BEDEUTENDER MENGEN VON ZINK- UND CADMIUM-IONEN (II)
EINFLUSS VON ZINK- UND CADMIUM-IONEN AUF EINIGE
KOLORIMETRISCHE EESTIMMUNGEN VON EISEN

JIRT VALCHA
Forschungsinstitut fir organische Syrnthesen in Pardubice-Rybitvi

Zusammenfassung

Die Anwesenheit von Zn?*+ und Cd?* Ionen beeinflusst in bedeutendemn Masse die Eisen-
bestimmung mittels Dimethylglyoxim, Ferron und Tiron. Bei der Bestimmung mittels
Dimethylglyoxim wurde eine sekundére Rotféarbung beobachtet, deren Entstehung von
der Anwesenheit von Zn?+ und Cd?+ abhéngig ist. Bei der Bestimmmung mit Ferron wurden
stérend wirkende Kupferspuren nach einem neuen Verfahren mit Hilte von Blei-diathyl-
dithiocarbamat beseitigt. Die Gegenwart von Zn?*t und Cd?* #usserte sich durch eine
bedeutende Erniedrigung des Extinktionskoeffizienten. Bei der Eisenbestimmung mit
Tiron wurde eine Verschiebung der Wellenldnge des Maximums der Extinktion in An-
wesenheit einer grosseren Menge von Salzen und eine spezifische Wirkung der Ionen beider
Metalle festgestellt. Fiir diese Methode wurde die Modifikation des ,konstanten Zu-
setzens‘‘ vorgeschlagen, welche die Bestimmung von Fe?t -Spuren in der Gréssenordnung
von 10-8 g/ml auch in Anwesenheit von Zn?+ und Cd?* erméglicht.

In die Redaktion eingelangt den 12. 7. 1956
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