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Kvantitativne delenie katiénu horéika

(V4 V4 V4
od katiénov sodika a draslika
FRANTISEK VALENTIN a MAGDA SUCHAROVA-TOFFLEZROVA
Pri kvantitativnom deleni katiénov piatej triedy robi mnajviaé-
éie tazkosti oddelenie soli horecénatych od soli alkalickych kovov.
Pozname uZ vela metéd na kvantitativne delenie soli horeénatych
od soli Na a K, ktoré zpomedzi soli alkalickjch kovov prichadzajia
v praxi najéastejSie do tivahy.
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NajcastejSie sa pouZiva Shererova fosfatova metéda, ktora
jes'vuje v dvoch zdokonalenych obmenich. Nevyhodou tejto me-
tédy je, e nesmni byt pritomné soli NH ,.

Incu znamou metédou je arzemiénanova metdda, vypracovana
E. Druschelom (2). Srazanie mie je kvantitativne pre znaénd roz-
pustnost Mgz NH, AsO,.

Anorganické €inidla na oddelenie Mg” od K a Na sa pouZi-
vaji aj pri baryovej a sulfitovej me.éde (3). Vysledky nebyvaji
presné, lebo u baryovej metédy sa okrem Mg (OH): ¢as'o vysraza
aj BaS0, ktory ovplyviiuje vysledky. Pri sulfitovej metéde nesmu
byt zasa pritomné soli, ktorych aniény neméZu SO,” vytladit zo
sliéeniny (napr. fosforeénany, arzeniénany).

Ani Schaffgotova metéda (4 a, b) nepriniesla, éo do presnosti,
velké zlepSenie, najmi pri pouZiti malych mnoZstiev.

V noviom &ase zataly sa pouzivat na oddelenie Mg~ od alka-
lii organické zasady, a to guandinin, piperidin a dimetylamin.
Najlepsie vysledky sa dosiahly s guanidinom Henningovou meté-
dou (5). Nestalost srdzadla moze viak viest k mepresnym vysled-
kom.

UvaZujiic o pouZivatelnosti a analytickej nosnosti vietkych
spomma»nych metéd dospejeme k nazoru, Ze kvantitalivme vysra-
zanie Mg mo%no dosiahnu? puredovsetkym pomocou bazickych
litok s vid¢sim produktom rozpustnosti, iZe pouzitim silnrjiich
zasad ako je hydroxyd horeénaty sam. V modernej analytickej
chémii pouZivaly sa najmi organické zasady. Ich mevyhodou je, Ze
si pomerne drahé a okrem toho Casto vznikaji komplexné soli
typu orgamicka zisada + Mg (OH)z, pripadne sol organickej za-
sady + Mg (OH)z, ¢im sa sraZanie stava metiplné. Preto sa po-
kusy pri tejto praci robily predovietkym s anorganickymi zasa-

ami.

Prvé dobré vysledky boly s Be (OH)2 a s Ce (OH)s. V poku-
soch sme v3ak nemohli pokradovat pre nedostatok materialu a pre
jeho prilis vysoki cenu. Tym, Ze tieto reagencie st prilis drahé,
aj pripadny uspech neznamenal by nijaky prinos v analytike,
prave pre nakladnost metédy. Uspesné viak boly aj pokusy

s Ca (OH)2 a AgOH.

Princip novej metody.

Princip metédy s AgOH je tento: Mnozstvo Na, K a Mg~
vo forme anorganickych soli prevedie sa odparenim s kyselinou
sirovou na sirany. Po rozpusteni siranov pridd sa &erstvo wysra-
zany AgOH, ¢ize Age0.xH20 a voda. Na povrcnhu paitikiil
hydroxydu s rlebomeho wvytvori sa s Mg srazenina, a td sa na
dispergovanych Easticiach Ag20 ihmed viaZe vo forme Mg (OH)..
Soli Na’, K" a srazenina (Ag20)n . Mg (OH)2 sa odparia do sucha,
aby ddsompcna Mg(OH)2 dokonale prebehla






Cim st &iastotky Ag(OH) mensie, tym kvantitativnejsie pre-
bieha sraZzanie, GiZe kvantitativnost sra%ania zavisi na disperzite
ciastociek AgOH, ktora je opiimalna prive u erstvo vysrazaného
kyslicnika strieborného. Cim starSi je pouzity AgOH, tym nedo-
konalejsie prebieha reakeia.

Cely odparok sa splikne na filter. Vo filtrate po fiom odstra-
nime rozpustné iény Ag pomocou HCL Pripadne vznikajiice ana-
lyticky nepatrné mnozstvo Ag2SO, mneskodi po¥adovamej preciz-
nosti mélezov, ako to prax ukazala. Filirait po AgCl sa odpari,
vysudi, vyziha a Na a K sa viaze ako Na:SO, alebo K:50,. Tym
sa u% alkalické elementy od hlavného podielu Mg~ oddelené. Pri-
éinou chyby 1% a7 1%, ktora sa tu objavuje, st sopy meodsira-
nenej horefnatej soli, ktord sa tiez musi eliminovaf. To sa poda-
rilo docielif tym, Ze vyZihana srazemina, obsahujiica u% oddelené
Na»S0,, K250, a niedo MgSOs, sa wozpustila vo vode a Mg sa
vysrazalo hydroxydom aménmym. Vzmikla srazemina Mg(OH):2 po
filtracii da &iry roztok Na a K soli, ktoré po odnareni, suieni
a vyzihani znovu vazime ako Na2SO, resp. K250,. Tym sa vysled-
ky zlepSia aZ na-+ 0,109%.

Vysrazanie s NH,OH je mo#né a pripustné preto, lebo soli
aménne nie si pritomné, a ich tvorba sa nedi ami predpokladat.
Vyhodou pouzitia NH,OH ako sraZadla preslého Mz je, e ho
netreba osobitne odstrafiovaf a pri malych mmozstvich Mg~ je
srazanie s NH,OH kvantitativne. Preto ho pouZivame iba v druhej
faze prace, kedy je uz vicsina Mg~ odstranena.

Dékazom spravnosti opisaného postupu je zistenie, #e sraze-
nina (Ag20)n.Mg(OH)2 po rozpusteni v kyseline dusiénei a po
opitovnom vysraZami s KOH ma takd istd vahu ako predchadza-
jiica erazenina a musi tak isto vyzerat. U&inkom KOH sa vytvori
Mg(OH)2 a Ag20 a tym sa vytvoria podmienky pre nové shicenie
obidvoch kompomnent.

Pri tomto procese mdzeme kvantitativne stanovif aj Mg
Srazemina po amoéniaku sa vysuSi, vyziha a zvaZeny MgO sa pri-
poéita k MgO ziskanému z prvej (Az20)n.Mg(OH)2 srazeniny tym,
7e sa tato rozpustila v zriedemnei kyseline dusi¢nej, a po odstraneni
Ag s CI sa Mg srazilo s KOH. Obdobny pracovny postup je aj
pri metéde s Cd(OH)2, lenie prebytotné iomy Cd~ sa odstranuji
sirovodikom. Vysledky st presné ma 0.3%.

Kedze vysledky ziskané kysliénikom striebornym ukdazaly sa
byt najlepSimi. na oddelenie alkalii od hor&ika sa pouZilo toto
srazadlo, a to v pokusoch, kde tieto katiény boly viazané na naj-
réznejsie aniony.

Metédu moZno previesi v praxi: )

1. v pritomnosti takych iénov, ktoré tvoria & i6nmi Ag
latky s men$im produktom roznustnosti, neZz je produki rozpust-
nosti AgOH. Preto sa C0O:” a CI' prevadzaji ma SO4“, za*ial @o
pri NO3’ sa tento prevod robi len pre prchavost KNOs a NaNO:.
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2. v nepritomnosti iénov, tvoriacich komplexy s Ag a Mg~
Ide tu o soli aménne, ktoré tvoria komplexy typu Mg(OH)2.
(NH:);S0,, alebo Ag:(NHs), SOs atd.

3. nie v kyslom pros:xedi. Celkove vidiet, Ze novd metoda
gpojuje i6nové srazamie a povrchovia adsorpciu.

Novd metiéda a jej praktické prevedenie.

Ak je aniénom alkalického kovu uhli¢itan, dusiénan, chlorid,
bromid, jodid, sirnik, sirnatan a dusitan spolu so sofou horeéna-
tou, postupujeme takto: Prislusnd sof Na', K a Mg sa prevedie
na siran tym, Ze sa odpari s kyselinou sirovou do sucha na porce-
linovej alebo platinovej miske a vyZiha sa, ¢im vznikne Na2SO,
alebo K3S0s. Ak st tieto soli od zatiatku pritomné ako sirany,
prevod, prirodzene, odpada. Tento prevod soli sa robi preto, lebo
vo forme siranu si alkalické soli majmenej prchavé.

Ked sa previedla sol K alebo Na' na siran, prida sa &erstvo
vysrizany Ag20, ktory sposobuje vysraZamie prislusnej soli Mg~
Ide tu, ako sme to uZ spomenuli, primirne o iémové sriZanie a
sekundarne o adsorpciu.

Na reakciu potrebny Ag20.H20 sa pripravi takto:

Vysraza sa roztok dusiénanu strieborného hydroxydom sod-
nym alebo draselnym. Uisvorena Spinavohneda srazemina Ag20.H20
sa zachyti ma filtri a premyva destilovanou vodou a%Z do slabs
ruzového sfarbenia na indikator fenolfialein. Je vePmi doleZité,
aby KOH alebo NaOH bol dokonale odstrineny, lebo pri kvanti-
tativnom stanoveni K alebo Na' by vznikla chyba, sposobena pri-
pocitavanim K’ alebo Na' pochidzajaceho z pripravy. Hydrexyd
e'rieborny diva sa k siranom K alebo Na alebo obom spolu, a k
siranu horec¢natému pridi sa eSte niefo vody a odpari na porce-
lanovej miske do sucha. Srazeminma (Ag20)n.Mg(OH)2 sa potom
splakne na filter a dékladne premyje. Tym Na K prejda do fil-
tratu. Srazemina Mg(OH)2 sa splakne ma filter, striebro, ktoré sa
pre znaéni rozpustnost AgOH (1:2000) dostalo taktiez do roz-
toku, vysraZa sa zriedemou kyselinou solnou po predbeznom okys-
leni kyselinou dusiénou. AgCl sa necha usadif, potom sa odfiltru-
je. Filtrat sa odpari do sucha a dokonale vyZiha, aby sa odstramila
HCl a zvazi sa Na2SO4 (priemerna chyba 1 a7 0.5%). Ak srazenina
na miske nie je dokonale vyZihana, ¢ize HCl nie je dokonale od-
stiinend, vznikaji znaéné chyby v komeénom vysledku, lebo pri
kvaatita’'ivnom sraZami Skodia pripadne pritommé soli aménne,
vznikajice z CI’ a NH4sOH, ktory pouZivame v druhej fize metédy.

Y yzthané soli Na2SO0s, K2SO, rozpustime vo vode a pripadme
pritomné Mg~ sa srazi hydroxydom aménnym, éim sa odstrinia
posledné zvysky Mg~ Srazenina Mg(OH)2 sa po usadeni prefil-
fruje, vysudi, vyziha a zvizi ako MgO. Vysledné MgO sa dostane
po spotitani MgO z obidvoch sraZani. Roztok alkalickych soli sa
odpari, vysusi vyZziha a zvaZi ako Na250, a K250s. Touto me!édou
si vysledky velmi presné, priemerna chyba je 0.109%. Aby sa
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odstranily posledne zvysky Mg, pridavalo sa eSte raz AgzO Praca
tu nebola presnejsia, zato v:,a'k bola zdihavejsia, ako pri srazani
zvysku soli s NH,OH. Vysledky si shrnuté v tabulkéach I, ITa III.

Tabulka 1.
Sodik a draslik vo forme iénov CO:"
NaviZené Teoretické Najdené Rozdiel
mnozstvo mnozstvo mnozstvo v percentach
1 0.1200 N32C03 Y o
0.7895 MgSO, 0,1608 Na,S0y 0,1610 Na,S0, +0,14%
2| 0,418 Na,C0; .
0.8574 MgSO, 0,1900 Na,S0, 0,1900 NaySO04 + 0,03%
5 | 0:2796 NayCO4 NayS0,
0.2688 K,CO4 0,7134 0,7108 NazS0y —0,37%
0,5243 MgSO, K,S0, K,S0,
4 | 0.9011 Na,CO4 "
0,3458 M5S0, 1,2076 Na,SO, 1,2090 NayS0, +012%
5 | 0.9056 Na,CO4
0,3458 M50, 1,2136 Na,SO, 1,2167 NaSO4 +0.26%
6 | 0,3458 K,CO4 ‘
0.7984 Mz(NOy), 0,4357 K,80, 0,4362 K550, +0,11%
7 | 0,1234 K,CO4
0.5842 MgCl, 0.1555 K,S0, 0.1560 K;S0, +0,32%
8 | 2.1456 Na,CO4
25821 MgCly 2,8755 Na,S0, 2,0018 NapSOy4 +0,22%
9 | 1.3246 K,CO, o i
0.0711 MgCOs 1,6692 K,SO, 1.6672 K,S0, 0.12%
10 | 0:5421 K,CO4 K,S0, K,S0,
0.2732 Na,CO4 1,0492 1.0532 +0.38%
0,0123 MgCO4 NapS0, Na,S0,
priemerni chyba +0,109%

1As04".

Sodik a draslik vo forme iénov HPO,” a. HAsOs”.

Urobili sme pokusy, & je mozné ti:o metédu s uréitou ob-
menou pouZit aj vtedy, ak iény st fosforecnamy, arzeniéany, vol-
frimany, *molybdenany V prvyeh dvech pripadoch moZno tuto
metodu pO\uzlt s malou obrmenou, potrebnou na odstrinenie HP Q4"

V pritomnosti HPO4*

st vysledky pomerne dobré, za-

llal’ ¢o oddelenie Na' a K' s'arS§imi metédami sa v pritominosti
fosforeénanov medarilo. V pritomnosti arzemidanov si chyby aZ
1,058%, preto tu nemo?no vébec hovorit o kvantitativnosti ani
pri novej metéde. To sa mdZe vysvetlif takto: v roztoku po vy-
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Tabulka II.
Sodik a draslik vo forme iénov CL.

Navazené Teoretické Nijdené Rozdiel
mnozstvo mnozstvo mnozstvo v percentach

1] 09219 KCl 5 ' - . oz

1,2473 MgS0, 1,0774 K,S0, 1,0744 K,S50,4 0,28%
2| 04149 KCI , 24 —0.08%

1,0205 MgCl, 0,4849 K,S0; 0,4848 K,SO, 0,08%
3| 0,7001 KCl : .

0,5742 Mg(NOs), 0,8181 K,S0, 0,8176 K,S04 0,06%
4| 0,3572 NaCl o

1,5471 MgSO0, 0,4340 Na,SO4 0,4347 Na,S0y +0.16%
5| 0.4421 NaCl &

0,8735 MgCl, 0,5372 Na,S0,4 0,5384 NayS0, -+ 0,242
6| 08732 NaCl

2,1733 MgSO, 1,0609 Na,SO, 1,0620 Na;SOy4 +0,10%
7 | 0.2345 KCl

0,5420 MgCO; 0,2741 K,S0, 0,2747 K,504 +025%
8 | 02955 NaCl NayS0, NaySO4 ]

0,2975 KCl 0,5930 0,5941 -+ 018%

0.1425 MgClg 1{2304 1(2804
9| 0,5874 NaCl P -

0,9813 MgSO‘ 1,1002 Nagb()d 0,714'7 NazSO4 + 0,14%

10 | 0,9894 KCl - :
0,0783 MgCO, 0,7137 K;S0,4 1,1576 K50, +0,12%
Priemerni chyba -+ 0,093%

srazani Mg~ a HPO” zostant este ibny Mg~ a POs”. Ked sa prida
AgOH, vznikne Mg(OH)2.AgsPOs, ktory je dobre rozpustny. Ag
sa vysraza ako AgCl a fosforeéna kyselina, sfic neprchavi, sa Zi-
hanim neodstrani. Chyba je pomerne mala, lebo MgNH,POs je
malo rozpustny, zatial o MgNHsAsO: je rozpustnejsi, preto je
chyba viésia.

Pokus na odstrinenie PO#”: Sol Na:HPO,xH20 sa rozpusti
vo vode a osobitne sol horeénatia. Oba rozoky sa sleji, prida sa
amdniak a mechd sa dvanast hodin stat, aby sa Mg~ vylaéilo kvan-
titativne. Srazemina obsahuje MgNH,PO4.6H20. Filtrat obsahuje
Na a nevysrazany Mg" Usadenina sa odfiltruje, filtrat sa odpari
do sucha, vysufi, vyZziha a po vyohladnun sa prida Cerstvo vysra-
Zany AgOH a voda. AgOH viaZe zvysok iénov Mg .

Po ‘ptrldavm AgOH vzmka srazenina spolu so zvyskovim Ithom
sa odpari do sucha, aby odsoifpcia Mg(OH)2 dokonale prebehla.
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Tabulka III.
Sodil; a draslik vo forme iénov .07,

NaviZzené Teoretické Naijdené Rozdiel
mnozstvo mnoZstvo mnozstvo v percentich

1 04724 NaNO;

0,5742 MgSO4 0,3947 N32804 0,3955 N32804 + 0,20%
2 | 0,7320 NaNO

0.2371 MgdSO43 0,6117 Na,S0, 0,6636 Na,S0, + 0.25%
3| 03360 KNO; .

0.3878 MgCl, 0,4619 K,SO, 0,4630 K,S0, +0,25%
4| 1,6509 KNO;

12836 MgC]; 1,4227 K,80, 1,4241 K,S0, +0.10%
5 0,6294 KNO;

0,3738 Mg(NOs) 0,5424 K,;S0, 0,5436 K550, +0,23%
6| 2,2160 KNO,

0.3452 MgSO, 1,9093 K,S0, 1,9143 K,S0, +0,26%
7| 0,7246 NaNO; NaySO0, Na, S0,

0,5811 KNO, 1,1066 1,1099 -+ 0,30%

0,1000 Mg SO, K550, K,S0,
8 0,8650 KN03 N82504 NazSOA

0.4000 NaNO, 1,0801 1,0827 -+ 0,24%

0,1876 MgCl, K.SO, K250,
9| 02219 KNO;

0,3876 Mg(NO4), 0,1913 K,S0, 0,1917 K,S0, +0.15%
10 | 2,8030 KNO, .

0.3628 MgSO, 2,4161 K,S0, 2,4079 K,S0, —0,34%

Priemerna chyba +0,122%

Odparok sa splakne na filter. Na filtri je Mg(OH):2 adsorbovany ma
Ag20, vo filtrate sa vysraza striebro pomocou kyseliny solnej.
Srazenina. sa odflltruje, filtrat sa odpari, vysusdi, vyziha a vazi sa
NaCl. Iony HPO.” memézu byt pritomné vo filtrite, lebo tato
meléda je moZnd iba v‘edy, ak je pritomnych viac i6nov Mg

ako HPO.; , ¢ize ked si1 fosforeénmany kvantitativie vysrazané. To
je prave nevyhodou tejto metédy. Tymio spdsobom sa dosiahla
presnost + 0,7 a¥ + 0,8%. Preto po ochladeni Zihana litka sa
znova splakne ma filter, vysraza sa hydroxydom aménnym a pre-
filtruje sa. Sra'zelni'n.a, 'obsahujl'lca Mg(OH)2, sa odfil'ruje, filtrat
€a Odpall‘l, vysusi, vyz1ha a vazi ako NaCl. Vysledky st pnresnejéie,
priemerna chyba ]e -+ 048% Pouiit sa viak da len vtedy, ak je
pritomnych viac i6nov Mg mez HPO:“, ktoré nemoZno tplne od-
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stranit. Tieto prejdd reakciami, aZ ostani pri alkaliach ako zvysok.
Mg sa stanovi po vyZihani s MgNH4PO,.6H20 a s Mg(OH)2 spoéita-
nim, Pre Na:HAsO,.x H20 a K2HAsOs plati tito metdéda ob-
dobne, lenZe vysledky si ovela hordie.

Neodporii¢a sa ‘teda pouZif tito metédu v pritommosti HPO4”
Vyplyva to aj z pripojenych tabuliek IV a V, kde vysledky koli-
saji viac, neZ v medziach pripustnych chyb.

Tabulka IV.
Sodik vo forme NazHPO4.12 H20.

Navieis Faorerisks Nijdens Rozdiel

mnozstvo mnozstvo mnozstvo v percentich
! e ﬁ;&ﬁpofu H:0 | 0,2045 NaCl 0,1053 NaCl +0,75%
2 g.zggglNﬁq;;g?,lz H0 | 0,089 NaCl 0.1090 NaCl +013%
3| 04004 ’:,[:5"(‘)1:04 1200 51307 Nacl 0,1309 NaCl + 013%
lv ng "EEPO‘JZ H0 | 91460 NaCl 0,1472 NaCl +0.82%
§ Ve MNg “S’gfo"lz B0 | 0,0693 NaCl 0,0697 NaCl + 065%

6 e 1&; aC7|}21P04.12 H0 | 01376 NaCl 0.1378 NaCl +0,15% |
7| 063l Me20, D120 1 020991 Nac1 0.2107 NaCl +0,78%

$ 1 Drees musor 012 H:0 | 01606 Nac1 0.1613 NaCl +042%
3| e n?;sgf 0412H0 1 4 6300 WaCl 0,0402 NaCl 1+ 0.65%
1 Oograanan <12 HO 1 01979 Nach 0,1284 NaCl + 0.40%
Bifemetnd chyba + 0.48%

Volfrémany Na' a K'. oddelenie od soli Mg~
Pri volframanoch Na a K metéda sa da pouzit, hoci bolo
treba ndstranit kyselinu volfrimovi.
P.stup: Na2WOs alebo K:WOs a sol horeénata prevedie sa
do roztokn, prida sa erstvo vysrdzany AgOH a odpari sa do su-
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Tabulka V.

Sodik a draslik vo forme iénov HAsO4”.

10

NaviZené ‘ Teoretické Nijdené Rozdiel
mnozstve | mnozstvo mnozstvo v percentach
by ol DI;; a&EASOﬂ IO | 91124 NaCl 0,1109 NaCl —14%
331’?3 g;}%:son H0 | 1180 NaCl 0.1198 NaCl +1.6%
sz \1"5’0“:*’(’4 THO | 1241 NaCl 0,1257 NaCl +13%
f"égj‘g Nz;:;g,g:xso,? B0 | 1849 Nacl 0,1878 NaCl +1,6%
ezt Bfg“gg:‘””” H20 | 0,0460 Nacl 0,0467 NaCl +15%
i n‘q\; *‘é{:ASOJ H0 | 91158 NaCl 0,1169 NaCl +11%
92000 11\\)1[:‘:'25}8:50‘.7 0 | 1158 NaCl 0,1173 NaCl +15%
{’"ggzsg Nfg ‘gEASOJ H:0 | 9336 NaCl 0.2359 NaCl +1.02%
fgfgg B?g”égf\soﬂ H0 10,1831 NacCl 0.1855 KCl +1.3%
03614 nﬁ?&soﬂ H,0 0.1565 KCI 01581 KCI +1,06%

Pricmerni chyba +1,058%

cha. Vznikly Mg .(OH)2 sa splakne ma filter a do filtratu sa maleje
nadbytok kyseliny solnej, ktorid tam vS8ak mnevytvori srazeninu.
AZ po dlhSom vare vyli& sa Zltd srazenina kyseliny volframovej
a AgCl.

Srazenina sa necha usadif, prefiltruje sa a znova sa prida
nadbytok kyseliny solnej na vyskisanie, & sa volframova kyselina
dobre vysrazala, a povari sa. Po prefiltrovani odpari sa filtrat
na porcelinoeve] miske do sucha o dokonale sa vyZiha, aby kyse-
lina solna vyprchala. Potom sa litka splikme ma filter, filtrat sa
vysraza hydroxydom aménnym a nechd sa ustaf. Vznikld sraze-
nina sa odfiltruje, vysusi, vyZiha a zvazi ako NaCl a KCl. Vysled-
ky st presné ai ma —0,20%, lebo miedo alkalii sa strica tym, Ze
ich kyselina volfrimova strhne so sebou. Cize alkalii je menej vo
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vysledku, mez v p6vodnom mmozZstve, éo oznacujeme znamienkom
— pred ¢islom udavajicim percemto. Vysledky si uvedené v ta-

bulke VI

Tabulka VI.

Sodik a draslik vo forme iénov WO4s.

-

NaviZene Teoretické Najdené Rozdiel
mnoZsivo muozstvo mnoZstvo v percentich
: (??5662;37 1\&‘31\3 Oc | 02480 NaU 0,24665NaCl —055%
*| sama n}(;g)?‘ 0.1370 KCl 0,1367 KC1 —021%
| i wﬁ%‘%?‘ 0,2081 KCI 0,2074 KCI —0,36%
* (()),gg??g 1&2810" 0,1703sKCI 0,1708 KCl + 0,28%
®| Oogss Mes0,* | 00TSIKCH 00755 Kl +0249%
6 3;?28373 L?;f‘égo“ 0,1539 NaCl 0,1529 NaCl —0.62%
7 3,329;3 1\}1\;’5304 01158 NaCl 0,1154 NaCl —032%
*| oasmz N[I\;?(\)‘:O‘ 0,0593 NaCl 0,0592 NaCl —024%
o 3%2712? S:éﬁ'm 0,0686 NaCl . 0,0688 NaCl +0,25%
14 3 e Nll“g“é,‘fo‘ 0,1917 NaCl 0,1908 NaCl —047%
Priemerna chyba —0,206%

Oddelenie molybdénanu Na a K' od Mg~

Pri oddeleni molybdénanov Na' a K’ od horéika bolo (reba
zaviest nové ¢inidlo ma odstranenie Mo (+ VI). Zvolili sme siro-
vodik, ktory po predbesnom okysleni vysraza aj Ag, ¢im sa vlast-
ne metéda mepredizi.

Postup: Molybdénany Na' a K', sol horeénata, AgOH a H20
sa odparuji ma porcelinovej miske. Po vysuSeni sa splaknu ma
filter, na ktorom je Mg (OH): a Ag. Z roztoku sa Ag a Mo
4+ VI) po slabom okysleni kvantitativne vysraZa sirovedikom.



Vznikla srazenina sa odfiltruje, roztok sa odpari do sucha
a vyZziha. VyZihany odparok v ktorom sii soli Na' a K a nieéo
Mg, sa splakme na filter, roztok vysraza s NH,OH a mechi sa
ustdt. Vznikla srazemina sa odfiltruje, roztok sa odpari, vysusi,
vyZiha a va%i ako NaCl a KCl. Metéda je presna na -+ 0,20%.
Vysledky siu v tabulke <&islo VII.

Tabulka VII.

Sodik a draslik vo forme iénu MoOs”.

Navazen¢ Teoretické Naijdené Rozdiel

mnozstvo mnoZstvo mnozstvo v percentich
1 gflegnﬂ“s?&"ofz H0 0,1893 NaCl 0,1896 NaCl +0,19%
2| S gg‘ggi’ofz B0 0,2584 NaCl 0,2593 NaCl +035%
3 e N}\Jg%?: 0052 H,0 0,1102 NaCl 0,1097 NaCl —045%
4 e ﬁ“g%‘;o"‘z H 0,1535 NaCl 0,1529 NaCl +037%
2 ey N&:ggﬁo()4.z H;0 0,1028 NaCl 0,1031 NaCl +030%
6 et ﬁ;g%‘:ofz H,0 0.0581 NaCl 0,0585 NaCl +0,20%
7 gé‘ggg Llfg “(21%’[(‘)’3:'2 B0 0,2385 NaCl 0,2388 NaCl +0,12%
81 2689 nfgg“f)‘:o"z Ha 0,1435 KCl 0,1439 KCl +0.28%
9 b MK;?:II‘:O"Z 0 0,4967 KC1 0,4986 KCl +039%
10 ‘3?;3211&281\&04.2\ B0 0,2170 KCl 0,21765 KCl +030%
Priemerna chyba -+ 0,205%

Vyhody anorganickej zdsady AgOH sii tieto:

1. AgOH adsorbuje na povrchu Mg (OH):, zatial &o organic-
ké zasady su vo vode rozpustné, vznikaji komplexy, ¢im je vlast-
ne vysrazanie horéika netplné.

2. Metéda je pomerne jednoduchi a lacna.

3. Presnost metédy zodpovedi analytickym poZiadavkam.
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Tabulka VIIL
Prepoéitavacie tabulky:

;‘i;i:: vzata dc Vyslodnd Tirkas Farkctpoti;:itavaci
K,CO, K580, 0.7930
Nay,CO, Na,S0, 0.7461,
KCl K,SO, 0,8557 |
NaCl Na SO0, 0,8229
KNO; K,S04 1,1604
NaNO, Na S0, 1,1966
Na,HPO}.12 H,0 NaCl 3,0641
K,WO0, KCl 2,1876
Na,WO, NaCl 2,5148
K,HAs0,.7 H,0 KCl 2,3089
Na,HAs0,.7 H,0 NaCl 2,6692
K;Mo042 H,0 KCl 1,8391
Na;Mo0,.2 H,0 NaCl 2,0702

4. D4 sa kvatitativne pouZit aj pri takych rozmanitych anié-
mnoch, ako nijaka z predchadzajicich metéd.

Podnet k tejio praci dal Ing. D. Pristavka.

Sihrn:

V tejto prici zaoberame sa kvantitativoym delenim horéika
od alkalii. Na zaklade poznatkov, ziskanych z metéd starSich, vy-
pracovali sme mnovi metodu, kde horéik od alkalii oddelujeme
anorganickou zisadou AgOH, &ize Ag: O. x H:0. Ide tu o sraza-
nie pomocou iénov OH’, ktoré vytvoria s iémmi Mg~ srazeninu,
a ta sa adsorbuje na dispergované &asti vo forme Mg (OH)..

Doslo 30. oktébra 1949.
Summar.y.

F. Valentin and M. Suchirova-Tofflerova: Quantitative sepa-
ration of the magnesium cation from cations of sodium and po-
tassium. The authors have worked out a mew method for quanti-
tative separation of magnesium from alkalis. On the basis of ex-
periences gained with older methods, the authors worked out
a new method where magnesium is separated from alkalis using
the inorganic base AgOH, or Ag20.xH20. One precipitates with
the hielp of OH’ ions which form with Mg~ ions a precipitation and
this binds itself to the dispersed particles in the form of Mg(OH)-

' Received October 30, 1949.
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Polarografické stanovenie kyseliny
p-aminosalicylovej

NOR + SARPYOVA

V rameci chemickych a mikrobiologickych pric ukizala sa u
nas potreba zaoberat sa otazkou kvantitativneho stanovenia kyse-
liny p-aminosalicylovej za najrozliénejsich podmienok. Zpomedzi
mnohych analytickych moZnosti polarografické stanovenie sa nim
osvedéilo do tej miery, Ze povaZujeme za potrebné opisat nami
vypracovani me.6du. Je sice pravda, Ze fyzikalno-chemické analy-
tické metédy, napr. kolorimetrické (Newhouse a Klyne, Rindi atd),
¢i biologické (Lewis, Smith, Ponamalle, Erdei atd) si znaéne spo
Tahlivé, nie si viak také rychle ako mami vypracovana polarogra-
ficka metéda.

Na polarografickych krivkich vznika pravidelne ostré, tav.
kyslikové maximum, ktorého vznik sa vysvetluje takto:

H2 + 02 —> H:202

H20: +- H2, — 2H,0
Vyska maxima zavisi na mnoZstve absorbovaného kyslika v roz-
toku. Pri normailnych polarografickych stanoveniach treba toto
kyslikové maximum odstrinit, lebo mé%e sposobit analytické
chyby. Robi sa to prebubliavanim indiferentného plynu, mapr. COa,
H: ,najlepsi je dusik. Ked chceme len po:lacit kyslikové maximum,
stacia ma to bielkoviny, alkaloidy,-tyl6za, vysoko molekulirne or-
ganické latky a koloidy.

Jednou z tychto latok je aj kyselina salicylova') a to dava
predpoklad, Ze jej derivaty sa budi chovat podobne. Pokusili sme
sa leda zistif, & aj kyselina p-aminosalicylova potlacuje kyslikové
maximum a & tato zavislost sa da amalyticky zuZitkovat. Ukazale
sa, ze nas predpoklad bol spriavny. Experimentilne sme zistili,
7e potlaienie kyslikového maxima je imerné koncentricii kyseliny
p-aminosalicylove;j.

Polarografické stanovenie kyseliny p-aminosalicylovej sa robi
vo vodnom roztoku KCl pri pH=6. Pri tomto sa urci mnajprv
normilne kyslikové maximum a potom sa pravidelne pridava ur-
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