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Kyselina $koricohydroxamova, ¢inidlo na dokaz Zelezitych iénov

V. SPRINGER, I. BENEDIKOVIC

Katedra analytickej chémie Farmaceutickej fakulty Univerzity Komenského,
Bratislava

Vypracovala sa metéda na dbkaz zelezitych iénov za pouzitia kyseliny
gkoricohydroxdmovej, ktord v silne kyslom prostredi tvori so Zelezitymi
iénmi intenzivne fialovo zafarbeny komplex. Reakciu mozno uskutoénit
v skimavke, na bodkovacej doske, ako aj na filtraénom papieri. Citlivost
ddékazu mozno zvysit vytrepanim komplexu do amylalkoholu. Dékaz
znemoziuje pritomnost fluoridov a kyanidov.

V predchadzajicich pracach [1, 2] sme sledovali komplexotvorné vlastnosti
kyseliny Skoricohydroxamovej* so Zelezitymi iénmi, ako aj jej pouzitie ako
komplexometrického indikatora pre Zelezité i6ny. Na tento téel sme vyuzili
tvorbu vo vode rozpustného fialového komplexu KSH —Fe3+ s pomerom 1 1,
ktory vznika v silne kyslom prostredi (pH 0,5—1,7).

Na doékaz Zelezitych iénov je opisané velké mnozstvo é&inidiel, z ktorych
najvaésie praktické pouzitie dosiahli ferokyanid draselny, rodanid draselny
a kyselina salicylova. Nevyhodou takmer vSetkych ¢inidiel na dokaz zelezitych
i6nov je pomerne nizka selektivnost reakcie [3, 4], pritom dokazu prekaza
cely rad i6nov (Zn?+, Hg?+, Cd2+, Mn2+, Bi3+, Cu?t, Niz+, Co2+, NO, , F-, VOi-,
MoOj}-, PO§-, stavelany, vinany atd.).

Experimentalna éast

Pouzité roztoky a iné pomdcky

1.1 9% KSH v 50 9 etanole. Pripravu KSH sme opisali v prdci [1].

2. Roztok Fe3t s obsahom 1 mg Fe/ml, pripraveny z Fe,(SO,); v 0,01 m-HCI.

3. Dusi¢nany, chloristany, pripadne chloridy katiénov, ktorych vplyv na dékaz Fe3+
sa sledoval. Aniény na tento tdel boli vo forme sodnych, draselnych alebo aménnych soli.
Vandd(V) sme pouzili v podobe roztoku ziskaného rozpustenim V,0; v H,S0,.

4. HC1 p. a. zriedend 1 : 3.

5. H,0, p. a.

6. Amylalkohol p. a.

7. Filtraény papier Schleicher Schuell 5892,

Pracovny postup pri dokaze Zelezitych 1dnov
Doékaz Fe®t v skimavke

Do skumavky sa dé 5 ml skimaného roztoku s obsahom Fe?+, pridd sa 5—10 kvapiek
zriedenej kyseliny soInej a 0,5 ml éinidla. V pozitivnom pripade okamzite vznikd fialové

* Kyselina $koricohydroxdmovd — KSH.
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zafarbenie roztoku, ktoré pri nizkych koncentrdcidéch Fe3+ sa javi ako ruzové. Citlivost
reakecie pri tomto postupe je pD = 5,7.

Citlivost dokazu mozno zvysit vytrepanim farebného komplexu do amylalkoholu.
Doékaz v tejto uprave je obdobny ako v predchéddzajicom pripade, pridé sa vSak eSte
1 ml amylalkoholu a roztok v sktiimavke sa pretrepe. V pozitivhom pripade sa amyl-
alkoholovd vrstva zafarbi do hnedolervena za sudasného odfarbenia vodnej vrstvy.
Pri niz8ich koncentrécidch Fe?+ je zafarbenie amylalkoholovej vrstvy &ervené (pD = 6,7).

Doékaz Fe®t na bodkovacej doske

Na bodkovaciu dosku sa nanesie kvapka vzorky, pridé sa kvapka zriedenej kyseliny
solnej a kvapka &inidla. V pozitivhom pripade vznikne fialové zafarbenie (nD = 4,7).

Dékaz Fe®+ na filtraénom papieri

Na filtraény papier sa nanesie kvapka vzorky, pridd sa kvapka zriedenej kyseliny
solnej a filtraény papier sa mierne vysuSi nad plameniom. Po pridani kvapky &inidla
v pozitivnhom pripade sa tvori fialové Skvrna (pD = 4,7).

Dékaz Fe v Zeleznatych soliach

Kedze Fo+ nedédva s KSH farebnt reakciu, musi vlastnému dokazu Zeleza pred-
chédzat oxiddcia Fe?+ na Fedt. Na oxiddciu je najvyhodnejsie pouzit peroxid vodika,
pri¢om ani koncentrovany roztok H,0, nep6sobi rusivo. Citlivost dékazu Fe je rovnaks
ako v predchddzajicich pripadoch.

Vplyv kationov na dokaz Fe3+

Sledoval sa vplyv viacerych katiénov na dokaz Fe®t. Dokaz sa robil v skimavke,
na bodkovacej doske, ako aj na filtraénom papieri. Reakciu KSH s Fe®+ ani pri moldrnom
nadbytku 1 : 500 neovplyviiovali iény: Na+, K+, Ag*+, NH}, Caz*, Ba?+, Srz+, Mg?+,
Pb2+, Zn®*+, Hg?*+, Cd2+, Mn?2t, Fe?+, Bidt, Ce3t, Titt, Cr3+, Cu?t, Ni?t, Co?t. Posledné
tri katiény v désledku zafarbenia Siastodne znizuju citlivost dékazu najmé pri nadbytku
vysSom nez 1:100, ked je vyhodnejSie uskutoénit dékaz vytrepanim farebného kom-
plexu do amylalkoholu.

Vplyv anionov na dékaz Fe*+

Dékaz Fe*+ s KSH ani pri 500 ndsobnom moldrnom nadbytku neovplyviiuji iény:
80z-, SOz-, NO;, ClO,, CI-, Br~, BO,, H,0,, octany a vinany. Citlivost dékazu za
pritomnosti uvedenych aniénov pri vietkych spésoboch dokazu je rovnaké ako pri samom
Fed+.

Pritomnost POj~ spdsobuje pri vysokom nadbytku voéi Fe®+ zniZenie citlivosti. Zatial
¢o pri molérnom pomere 1 10 je citlivost dokazu v podstate rovnakéd ako pri Fe’t,
pri nadbytku 1 100 v skimavke je pD 4,5; pri vytrepani farebného komplexu do amyl-
alkoholu je pD 5,5.

Aniény MnO; a NO; spoésobuji rozklad KSH, preto treba ich negativny vplyv od-
strénit pridanim nadbytku H,0,. Potom prebieha dékaz bez tazkosti vietkymi spésobmi.

Anién MoO2- zrdza KSH ako zltd zrazeninu, takZe na ddkaz Fe*+ treba pridat nad-
bytok KSH.

Vanadidnanovy anién tvori v silne kyslom prostredi s KSH fialovy rozpustny komplex
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obdobne ako Fe?t. Tento nepriaznivy vplyv mozZno odstrdnit prevedenim vanddu(V) °
s H,0, na &erveny roztok kyseliny peroxovanadi¢nej [5]. Uvedenou upravou ddkazu
s vytrepanim fialového komplexu Fe*+ s KSH do amylalkoholu pri pétndsobnom nad-
bytku vanddu(V) je citlivost dokazu pD = 4,8.

Nepriaznivy vplyv $tavelanov na dbkaz Fe®t mozno odstrénit oxiddciou $tavelanov
s KMnO, a nasledujicim rozkladom nadbytku KMnO, s H,0,. V tomto pripade, podobne
ako za pritomnosti NO, a vanddu(V), dokaz sa vztahuje na Zelezo bez ohladu na jeho
mocenstvo.

Doékaz Fe®t nie je mozné uskutoénit, ak vzorka obsahuje nadbytok iénov CN~, pri-
padne F~, ktoré tvoria so zZelezom velmi pevné komplexy.

HKOPUYHOTNOPOKCAMOBASA HUCJIOTA — PEAKTUB
OJIAA JOKA3SATEJIBCTBA MOHOB TPEXBAJIEHTHOI'O HEJIE3A

B. linpunrep, 1. BenegukoBuy

Kadenpa anamurnyeckoit xumun OapmaneBTadecKoro GaxkyapreTa
VYuusepcurera uM. Homernckoro, Bparucmasa

B paGoTe ONMCHBAITCA pe3yIbTATH, ITOJIYYEeHHHE NPU IPUMEHEHUU KOPMYHOIMAPOKCA-
MOBO} KHCIIOTH B KayeCTBe DPEAaKTHBA JJIA JOKasarelbCTBa MoHOB Fedt. G aTMM peaKTUBOM
B CHJIBHO KHCIOI cpeme o6pasyioT moHH Fedt @uoieToBHIl KOMIIEKC NPU COOTHOIIEHWH
pearupyiomux KoMmoHeHTOB 1 1. JJoKa3aTelbCTBO MOKHO NPOM3BECTH B Ipobupke (pD =
= 5,7), Ha TouyeuHoi mocke (pD = 4,7) mau e Ha QuiabTpOBaubHON Gymare (pD = 4,7).
YyBCTBUTEIBHOCTh OOHADYKEHNA MOMKHO YBEJNNYNTDH, €CIN KOMILIEKC IepeMeliaTh C aMu-
JIOBHIM CIIMPTOM, KOTODHIf B Ciyyae IpHUCYTCTBUA MOHOB Fedt oxpacurcs B KpacHEIH IBeT
(pD = 6,7).

IokasarenbcTBo noHOB Fe3+ MoxHO nmpousBecty u mpu Goabiom n3ouTKe (1 500) mexoro
PANA KATHOHOB M aHMOHOB 6e3 yMeHbIIeHUd YyBCTBUTEIbHOCTH onpepenenusa. Monsr MnOy ;
MoO}-; NO; ; BaHaguii(V) u conu ImaBesaeBoil KMCIOTH BIMAT HA AOKA3aTeJIbCTBO, OXHAKO
B paGoTe ONMMCHIBAETCA METOJ, KOTODHIM MOKHO 9TO BIMAHUE ONCTPaHMTH. Hcau obpasern
comepuT u36hTOK noHOB CN~ um F~, To0 o6HapymeHnune wuoHoB Fet HeBoa-
MO?KHO IIDOU3BECTH.

PreloZila T'. Dillingerovd

ZIMTHYDROXAMSAURE — EIN REAGENS FUR DEN NACHWEIS
VON EISEN(III)-IONEN

V. Springer, I. Benedikovié

Lehrstuhl fiir analytische Chemie der Pharmazeutischen Fakultét
an der Komensky-Universitét, Bratislava

In der vorliegenden Arbeit werden die Ergebnisse beschrieben, die bei Anwendung
von Zimthydroxamsédure als Reagens fiur den Nachweis von Fe3* erzielt wurden. Fe3*
bildet mit diesem Reagens im stark sauren Medium einen violetten Komplex mit einem
Verhiéltnis der reagierenden Komponenten von 1 : 1. Der Nachweis kann in einem Reagenz-
glas (pD = 5,7), auf einer Tupfelplatte (pD = 4,7), oder auf Filtrierpapier (pD = 4,7)
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durchgefithrt werden. Die Empfindlichkeit des Nachweises kann durch Ausschiitteln
des Komplexes in Amylalkohol, der sich im positiven Fall nach rot farbt (pD = 6,7),
erhoht werden.

Der Nachweis von Fe®+ kann auch bei einem hohen UberschuB (1 : 500) einer ganzen
Reihe von Kationen und Anionen ohne Herabsetzung der Empfindlichkeit des Nachweises
durchgefiihrt werden. Die Ionen MnO, ; MoO}~; NO;; Vanadium(V) und Oxalate beein-
flussen diesen Nachweis, es wird jedoch in dieser Arbeit ein Verfahren angefiihrt, durch
das diese Beeinflussung unterdriickt werden kann. Der Nachweis von Fe’+ geméf dieser
Methode kann allerdings nicht erbracht werden, wenn die Probe einen Uberschul von
CN™ und F~ enthalt.

Prelozil K. Ullrich
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