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KOLORIMETRICKE STANOVENIE STOPOVYCH MNOZSTIEV ZELEZA
ZA PRITOMNOSTI IONU PO}’

D. PRISTAVKA, P. SCHILLER, G. STRBAVY
Katedra analytickej chémie Slovenskej vysokej Skoly technickej  Bratislave

Z analytickej praxe su dostato¢ne zname tazkosti, ktoré analytik musi pre-
konavat pri stanoveni zeleza za pritomnosti iénu PO}’ Obzvlast stanovenie
stopovych mnozstiev Zeleza kladie na chemika mimoriadne poZiadavky a v nie-
ktorych pripadoch, ako napriklad pri stanoveni Zeleza vo vodach obsahujtcich
PO, stavia analytika pred vdzne problémy. Zelezo sa d4 v, posledne spome-
nutych pripadoch stanovit len po velmi zdlhavych pracovnych procesoch.
pritom v8ak dosiahnuté vysledky nie vidy s dostatoénou istotou zarucuju
skutoény obsah Zeleza.

Vzhladom na to, Ze Zelezo velmi Casto treba stanovit aj za pritomnosti fos-
fore¢nanového i6nu, pokusili sme sa vypracovat rychlu, spolahlivii a pritom
presnt metodu, pri ktorej sa nepriaznivé téinky ionu PO} eliminuji. Metoda
je principidlne zaloZena na tom, Ze v reakénom prostredi okyslenom kyselinou
dusi¢nou ion PO}’ sa blokuje ionom Bi** a z vézby uvolnené Zelezo sa da
potom stanovit obvyklym spésobom kolorimetricky rodanidom amonnym alebo
draselnym.

Metéda poskytuje v hraniciach presnosti spolahlivé vysledky, len sa musi
presne dodrziavat pracovny postup, ktory bol na Katedre analytickej chémie
do najmens$ich podrobnosti vypracovany

Pracovny postup:

Do porcelanovej misky odmeriame 100 ml skimanej vody a po uvedeni do varu pri-
déme niekolko kvapiek koncentrovanej HNO, na zoxydovanie Zeleza. Ak si pritomné
aj organické latky, rozrusime ich brémovou vodou alebo chloreénanom draselnym a ky-
selinou solnou. Roztok potom odparime asi na 70 ml a po vychladnuti ho kvantitativne
prelejeme do 100 ml odmernej banky. Na viazanie iénu PO} priddme 5 ml1 29, Bi(NOy),
a na vyvolanie farebnej reakeie 5 ml 109, NH,SCN. Nato upravime kyslost roztoku kyse-
linou dusiénou, aby jej bolo v roztoku 29%, a banku doplnime destilovanou vodou po
znadku. V takto pripravenom roztoku sa po premiefani stanovi obsah Zeleza kolori-
metricky.

Na stanovenie Zeleza sme pouZili Pulfrichov fotokolorimeter s filtrom S 53, pri¢om
mno#stvo stanoviteIného Zeleza sme volili v hraniciach, v akych sa vyskytuje v minerél-
nych vodédch, a kalibraéné krivky sme si pripravili pre oblasti blizke tomuto mnoZstvu
7eleza. Na stanovenie Zeleza podla tejto metddy mozZno pouZit aj iny druh kolorimetra.

Presnost metédy uddva tabulka skaSobnych merani.



Tabulka skusobnych merani

| skutoé. mnoz. l mnoZstvo | zistené mnoZ. ! chyba merania | chivis o/ '
Fe v mg I P,O; v mg | Fe v mg i v mg ehyba v o |
| ! | !
0,26 4,5 ! 0,296 40,036 +149, |
0,34 1,5 0,367 40,027 +7,99% i
0,45 ‘ 3,7 0,467 ! 40,017 I +3,8%
0,48 2,2 0,478 —0,002 b —0,49;
0,52 3,0 0,493 —0,027 —5,3%
0,6 | 5,8 i 0,578 —0,022 —3,7%
! ! ! |
0,1 0,1 0,11 4 +0,01 4+109%
0,15 0,1 0,14 —0,01 —6,69%,
0,2 0,1 0,197 —0,003 —1,59%,
0,25 0,1 0,245 —0,005 —29%, |
0,35 0,1 0,345 —0,005 -—1,4% |
0,4 0,1 0,37 —-0,03 —1,5% |
) ( 0,1 0,48 —0,02 —49,
I 0,45 2 0,475 ; 0,025 L +5,69%
' 0,45 4,3 0,473 +0,023 +5,29,
0,45 3,7 0,467 +0,017 +3,8%

|

Maximalna achylka 149, v krajnom pripade sa pri kolorimetrickom stano-
veni stop Zeleza pohybuje v medziach pripustnych chyb.

Kalibra¢ni krivku na vyhodnotenie vysledkov sme zostrojili za pouZitia
Mohrovej soli ako zakladnej latky (preparat Merck), ktora sme oxydovali
kyselinou dusi¢nou.

I6n Bit - s ionom SCN’ dava zlté sfarbenie, ale za uvedenych pracovnych
podmienok toto sfarbenie vysledky merania neovplyviuje, lebo za pritomnosti
¢o len stopy trojmocného Zeleza zmizne.

Ako kompenzaént kvapalinu pri meraniach pouzivali sme destilovani vodu.

Uvedena metdda poskytuje spolahlivé vysledky pri mnozstvach Fe nepre-
sahujueich 0,6 mg na 100 ml vody. PO}’ méze byt v pomere k zelezu v niekol-
ko ndsobnom mnozstve.

Mnozstvo kyseliny dusiénej v skmanom roztoku pri uvedenej metode je
vel'mi délezitym ¢initelom. Pri nizkej koncentracii HNOj; sa roztok zakali a pri
vysokej koncentracii sfarbenie roztoku zmizne. Kyslost roztoku vzhladom na
HNO, ma byt 29%,. Cast kyseliny sa dostdvala do roztoku s Bi(NO,),, ktory sme
pripravovali v 5—89, prostredi HNO,, aby sa zamedzilo jeho hydrolyze. Osta-
vajtice mnozstvo HNO, do 2%, pridavali sme pred oxydiciou dvojmocného
Zeleza.

Merania sa majt skong¢it priebehom hodiny po priprave roztoku.

Uvedens metdda odstratiuje tazkosti pri stanoveni Zeleza vo vodach a v tych
pripadoch, kde sa zelezo vyskytuje v stopich sicasne s organickymi latkami

402



a fosfore¢nanmi. Velmi vyhodne sa dd pouzit najmé na stanovenie zeleza v po-
polovindch a vo farmaceutickych preparatoch. Stanovenie Zeleza dasove sa
velmi skrati, pricom sa uSetri aj na spotrebnom materiali a vvsledky st presné
a spolahlivé.

Stthrn

V metode st uvedené podrobnosti stanovenia stép zeleza za pritomnosti
ionu PO}’ Metdda je principialne zaloZena na tom, Ze v reakénom prostredi
obsahujucom 29, HNO, saion PO}’ blokuje ibnom Bi* " a Zelezo sa dd potom
stanovit obvyklym spdsobom kolorimetricky rodanidom aménnym alebo ro-
danidom draselnym.

Doslo do redakeie 21. V 1954

KOJAOPUMETPMYECKOE OIIPEJE/IEHME CJIIENOB 2KEJIE3A
B IIPUCYTCTBHUM MOHA PO+”

. IPMCTABKA, II. IIMJJEP, T. LITPEABBIN

BriBoab!

B pabore nogpobHO onuchiBaeTcA onpeAeeHMe CIEAOB KeJje3a B INPUCYTCTBUM MOHA

PO+’ MeTon OCHOBaH Ha TOM, YTO B cpeje coaepxameir 2 % HNO3 mon PO+”’ 610KM-

pyeTca MoHOM Bi M JXeje30 MOIKHO ONpPeReNATh OObIKHOBEHHBLIM KOJOPUMETPUUYECKUM
nyTeM C NMPUMEHEeHueM POAaHaTa aMMOHMA M pojaHaTa KaJus.

ITonyuyeHo B pemakumuym 21-ro mas 1954 r.

KOLORIMETRISCHE BESTIMMUNG YON SPURENMENGEN VON EISEN
IN GEGENWART VON PO;’-ION

D. PRISTAVKA, P. SCHILLER, G. STRBAVY
Lehrstuhl fiir analytische Chemie an der Slowakischen Technischen Hochschule in Bratislava

Zusammenfassung

Die angefithrte Methode bheschreibt die Einzelheiten der Bestimmung von Eisen in
Spuren in Gegenwart von PO;”-Ion. Diese Methode ist grundsiitzlich darauf gegrindet,
dass in einem 29%-ige HNO, enthaltendem Reaktionsmedium das PO;”’-Ion durch Bi-Ion
blockiert wird, worauf das Eisen in iiblicher Weise kolorimetrisch mittels Ammoniumrho-
danid oder Kaliumrhodanid bestimmt werden kann.

In die Redaktion cingelangt den 21,V 1954
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