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Stosowana c z ę s to  metoda oznaczania małych i l o ś c i  ar-  
senu polega na bardzo c z u łe j  rea k c ji tw orzenia s ię  in ­
tensywnie zabarwionego rozpuszczalnego kompleksu arseno­
wego b łę k itu  molibdenowegoj, który może być ekstrahowany 
rozpuszczalnikami organicznymi ( t 02 ) o Metody t e j  n ie  
można bezpośrednio stosować do oznaczania arsenu w anty­
monie- Duży nadmiar jonów antymonu w badanym roztworze 
przeszkadza oznaczeniu^ z tego  powodu n a leży  najpierw  
arsen wyodrębnić0

W lite r a tu r z e  tech n iczn ej można znaleźć w ie le  sposo­
bów wyodrębniania arsenu ( 5 ) 0 W tym ce lu  wyzyskuje s ię  
lotne połączen ia  arsenu z chlorowcami i  wodorem, a tak­
że ekstrakcję organicznymi rozpuszczalnikam i chlorku ar-  
senawego oraz kompleksu arsenawego z s o lą  dwuetyloaminy 
kwasu dwuetylodwutiokarbaminowego* Arsen na piątym s to ­
pniu u t le n ie n ia  może być również wyodrębniony przez za­
stosowanie metody w społosadzania na wodorotlenku że la zo ­
wym ( 39 5 ) lub na fo s fo r a n ie  amonowo magnezowym ( 3 f 4 )<>
W lite r a tu r z e  znalezionoo metodę (4 ) ©zbaczania ślad o­
wych i l o ś c i  arsenu w metalicznym antymonie^ p o legającą  
na wsp <51 s t  rąc eniu ars en anu z fosforanem  amonowo-magne- 
zowym z roztworu zaw ierającego antymon w p o sta c i rozpu­
szczalnego kompleksu z kwasem winowym* Wydzielony osad 
zawierający arsen roztwarzano w kwasie siarkowym i  z 
uzyskanego roztworu wydzielano arsen w p o sta c i arsenowo­
doru sto su ją c  w tym c e lu  do redukcji m etaliczny cynk0 
Arsenowodór pochłaniano roztworze chlorku rtęciow ego  
z dodatkiem nadmanganianu potasowego i  kwasu siarkowego,. 
Następnie działaniem  m ieszaniny roztworów molibd-.iianu  
amonowego i  siarczanu  hydrazyny na roztwór poch łan iający
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uzyskiwano pochodną arsenową b łęk itu  molibdenowego (6 ) ,  
który ekstrahoY/ano alkoholem izoamylowym i  porównywano 
w izu aln ie  zabarwienie warstwy organicznej z warstwami 
otrzymanymi po ek stra k cji s e r i i  roztworów wzorcowych. 
S er ie  roztworów wzorcowych uzyskano dodając do roztwo- 
ru pochłaniającego określone i l o ś c i  wzorcowego roztworu 
arsenu, a następ n ie wytwarzano kompleks arsenowy b łę k i­
tu  molibdenowego przez dodanie odpowiedniej i l o ś c i  od­
czynników (m ieszaniny raolibdenianu amonowego i  s ia rc za ­
nu hydrazyny)® W metodzie t e j  porównuje s ię  zabarwione 
ek strak ty  analizowanej próbki z warstwami organicznymi 
roztworów wzorcowych uzyskanych w innych warunkach 
a n iż e l i  roztwór badanej próbki, Takie postępowanie może 
być źródłem błędów, gdyż n a leży  l ic z y ć  s ię  z n ie  i l o ś ­
ciowym pochłanianiem arsenowodoru ( 3 ) ,  n ie  całkowitym  
strąceniem  arsenianu z osadu fosforanu amonowo magnezo­
wego, oraz zanieczyszczeniem  arsenem odczynników użytych  
do oznaczania® Z tych powodów opracowano zmieniony tok  
postępowania, który pozwala uniknąć wspomnianych błędów. 
Ponadto przebadano możliwość zastosowania innych rozpu­
szczalników  do ek stra k cji kompleksu b łę k itu  arsenom olib- 
denowego. N ajlepsze wyniki uzyskiwano przy zastosowaniu  
m ieszaniny alkoholu n-butyloy/ego i  octanu etylowego w 
stosunku 1 2 1 , Wyniki badań nad doborem odpowiedniego 
rozpuszczaln ika zestawiono w ta b e li  nr 1 ,
Pomiary ab sorpcji zabarwionych warstw organicznych wy­
konywano na fotom etrze P u lfr ich a ,
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T ablica 1

Ip0 Rozpuszczalnik E2

1« alkohol n-amylowy 0,15 0 ,36

2» alkohol izo»amylowy 0,10 0,25

3e alkohol n=butylowy 0 ,34 0 ,80

4o alkohol izo-butylow y 0,21 0 ,4 8

5» octan e ty lu 0 ,20 0,53

60 3 o b ję to śc i alkoholu n-bu- 
tyłowego + 1 o b jętość  octa ­
nu e ty lu

0 ,40 0,95

7» 1 ohj„ alkoholu n-butylowe*  
go + 3 o b ja octanu ety lu 0 ,42 1.1

8» 1 ohjo alkoholu n -b u ty lo -  
wego + 1 ob.ia octanu ety lu 0,51 1.2

9* octan amylu 0 ,00 0 ,00

10. t o b j0 octanu amylu + 1 ob j, 
alkoholu n-butylowego 0,21 0,47

S2 -  absorpcja 1 cm warstwy organicznej po wprowadzeniu 
do roztworu pochłan iającego 2 y  arsenu0

E,- -  absorpcja 1 cm warstwy organicznej po wprowadzeniu 
do roztworu pochłaniającego 5 /  arsenu.
Do ek stra k cji używano 2 ml rozpuszczaln ika orga* 
nicznego«
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Cześć doświadczalna

Odczynniki i  roztwory

1« Kwas azotowy stężon y , dwukrotnie destylowany, o 
g ę s to ś c i  d S 1 ,4  g/m l

2® Kwaśny winian amonug Do 150 g kwasu winowego c z 0 
dodano 200 ml wody destylowanej i  stężonego amoniaku o 
g ę s to ś c i  d S 0 ,934 g/m l do rea k cji słabo a lk a lic z n e j  pH 
80 Roztwór przesączono i  po oz ięb ien iu  dodano kwasu s o l ­
nego dwukrotnie destylowanego o g ę s to ś c i  d » 1,11 g/ml 
do słabo kwaśnej rea k cji (~pH 3 } o Wydzielony osad odsą­
czono, przemyto wodą podwójnie destylowaną i  wysuszono 
na powietrzua

3 0 Roztwór fosforanu dwusodowego0 0,1 g P2°5  w  ̂
roztworu. Stosowano Na2HP0  ̂ c z 0d0a 3

4 a Mieszanina magnezowag 25 g MgClp06 H20 c z 0 i  50 g 
RH.Cl cz®d.a® roztworzono w 250 ml woay destylow anej, 
dodano 5 ml 10% roztworu amoniaku i  pozostawiono na 
przeciąg  24 godzin . Następnie roztwór przesączono i  
rozcieńczono w k o lb ie  miarowej do 500 ml.

5 . Kwas siarkowy stężony® Destylowano HpSO. cz® pod 
zmniejszonym ciśn ien iem  około 15 mm słupa Hg® G ęstość 
tego kwasu d £ 1,83 g/ml®

6® Roztwór kwasu siarkowego 1 g 10 sporządzono z kwa­
su destylowanego.

7 . Jodek potasu 15% roztwór wodny.
8® Chlorek cynawy, 40 g SnCl202 H20 c z 0doa® roztwo­

rzono w 100 ml kwasu solnego dwukrotnie destylowanego 
o g ę s to ś c i  d £  1,11 g/ml®

9® Chlorek rtęciowy® 1 ,5  g HgCl2 c z 0d®a. roztworzono 
w 100 ml wody destylow anej.

10, Kwas siarkowy 6 n . Sporządzono z kwasu siarkowego 
destylowanego.

11» Nadmanganian potasu 0,1 n .
12» Molibdenian amonowy, 1 g molibdenianu amonowego 

c z .d .a ,  roztworzono w 10 ml wody destylowanej i  dodano 
90 ml HgSO  ̂ 6 n*
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13o Siarczan hydrazyny® 0,25  g NgH.oHgSO. c z 0d0a« 
roztworzono w 100 ml wody destylow anej0

14o M ieszanina molibdenianu amonowego i  siarczanu hy- 
drazyny0 5 ml roztworu molibdenianu amonowego i  5 ml 
roztworu siarczanu hydrazyny wlano do kolby miarowej po­
jemności 50 ml i  dopełniono wodą destylowaną do kreski® 
Mieszaninę tę  sporządzono bezpośrednio przed użyciem®

15® Roztwór wzorcowy arsenu A0 0 ,132  g As,,0_. c z 0 roz­
tworzono w 2 ml 1 n NaGH, rozcieńczono 10 ml^wody d esty ­
lowanej 3 zakwaszono kwasem solnym do pK n astęp n ie  
roztwór ten  rozcieńczono w k o lb ie  miarowej do 100 m!c 
Roztwór ten zawiera 1 mg As w 1 ml,

16, Roztwór wzorcowy arsenu B, o zaw artości 0 ,005 mg
As w 1 ml sporządzono z roztworu A.

17o Wata szklana nasycona 50% roztworu octanu ołow ia- 
wego i  wysuszona w 110 Ć#

18® Roztwór do przemywania osadu MgNH.PO.g 2 g kwa­
śnego winianu amonowego roztworzono w 250 ml 1% NE,®

Przebieg wykonania oznaczenia

W zlewce pojemności 100 ml przykrytej szk ie łk iem  ze­
garkowym roztwarzano 1 g roztartego  w moździerzu agato­
wym antymonu w 5 ml stężonego kwasu azotowego0 Po s ła ­
bym ogrzaniu zachodzi energiczna reakcja®, w wyniku któ­
rej powstaje b ia ły  osad kwasu antymonowego®

Po u stan iu  burzliw ej r e a k c ji ogrzewano o stro żn ie  za­
wartość zlew k i, n ie  doprowadzając do w rzenia, ani zbyt­
niego odparowania nadmiaru kwasu. Reakcja j e s t  zakończo­
na, gdy przestaną w ydzielać s ię  brunatne t le n k i az« iu 0 
Po ostudzeniu dodano 6 g kwaśnego winianu amonu i  ^5 ml 
wody destylowanej® Zawartość ogrzewano do około 60 C 
i  mieszano do rozpuszczen ia osadu, po czym przelano  
ilo ściow o  do zlew ki pojemności 400 ml i  dopełniano Y/o­
dą do 150 ml® D© zimnego roztworu dodawano 10 ml roz­
tworu fosforanu  sodowego i  10 ml m ieszaniny magnezowej, 
oraz roztworu amoniaku do słabo a lk a lic z n e j  r e a k c j i,  
a n astęp n ie je sz c z e  7 uadmiaru0 Strącony osad pozo­
stawiono na około 16 godz®, n astęp n ie  sączono przez  
twardy sączek i  przemywano 6 razy roztworem przemywa­
jącym. 0sa d. na sączku roztwarzano w 25 ml gorącego ro z -



tworu kwasu siarkowego, roztwór zbierano do zlew k i, w 
k tórej strącono uprzednio osad fosforanu amonowo ma­
gnezowego, sączek przemywano 3 razy gorącą wodą desty­
lowaną i  po dodaniu 50 ml wody i  2 g kwaśnego winianu 
amonu strącano ponownie osad fosforanu amonowo magne­
zowego, Po 8 godzs osad odsączano przez twardy sączek  
i  przemywano 5 razy roztworem przemywającym. Osad roz­
twarzano na sączku w 25 ml roztworu kwasu siarkow ego, 
zb ierając roztwór do zlew k i, w której strącono osad*  
fosforanu  amonowo magnezowego® Roztwór przenoszono i l o ś ­
ciowo ze zlew ki do kolbki stożkowej pojemności 50 ml, 
w której prowadzono w ydzielan ie arsenowodoru dołączając  
roztw ór, po przemyciu 3=4“krotnym zlewki używając do 
tego c e lu  25 ml gorącego roztworu kwasu siarkowego, Do 
tak przygotowanego roztworu dodawano 2 ml roztworu jod­
ku potasowego i  0 ,5  ml roztworu chlorku cynawego i  po­
zostawiano na 30 min® Po upływie tego czasu wrzucano 
5 g drobno granulowanego cynku, zatykano szybko kolb- 
kę korkiem gumowym z rurkamig zabezpieczającą i  odpro­
wadzającą zakończoną k a p ila rą 0 Koniec rurki odprowadza­
ją cej zanurzano w roztworze pochłaniającym (1 ml roz­
tworu chlorku rtęciow ego^ 0 ,2  ml 6 n kwasu siarkowego 
i  0 ,15  ml nadmanganianu potasow ego). Pochłanianie pro­
wadzone przez 1 ,5  godziny, po czym odłączano k ap ilarę
1 absorber z roztworem wstawiano do zlew ki z wrzącą wo­
dą, n astęp n ie gotowano przez 5 min® W c z a s ie  przepusz- 
szczan ia  gazów przez roztwór poch łan iający  może zajść  
całkow ite . zredukowanie nadmanganianu® Występuje to  
przy zbyt dużej zaw artości arsenu w próbce, wtedy na­
le ż y  oznaczenie powtórzyć, sto su ją c  m niejszą odważkę 
próbki®

Roztwór poch łan iający , zaw ierający je sz c z e  nadmiar 
nadmanganianu ozięb iano i  przelewano przez le je k  do 
kolbk i miarowej pojemności 50 lub 25 ml, przemywano 
absorberek oraz k ap ilarę  2 razy 2 ,5  ml m ieszaniny roz­
tworów molibdenianu amonowego i  siarczanu hydrazyny, 
oraz jeden raz 2 mł wody desty low anej, Kolbkę miarową 
wstawiano do zlew ki z wrzącą wodą i  gotowano przez 15 
minut® N astępnie ozięb iano i  przelewano do ro z d z ie la ­
cza pojemności 50 ml, dołączając 1 ml kwasu siarkowego
2 n z przemycia kolbki miarowej® Następnie ekstrahowano 
przez 1 min® kompleks arsencmolibdenowy 2 ml m ieszaniny  
alkoholu n-butyłowego i  octanu etylow ego, Roztwór po« 
zostawiono na 1 minutę w ce lu  rozw arstw ienia s i ę ,  po 
czym warstwę wodną odrzucano, a warstwę organiczną prze­

68_______________ KpGrabiriska, U® Kowalczyk__________________



K olorym etryczna m etoda o z n a c z e n ia  śladow ych  a 0, 0 69

lewano górą ro zd z ie la cza  do suchej zlew ki pojemności 50 
ml, do k tórej wrzucano około 0 ,1 5  g bezwodnego siarczanu  
sodowegoo Przy zbyt silnym  w ytrząsaniu w warstwie orga­
nicznej tw orzyła s ię  zaw iesina drobnego osadu0 Z tych po­
wodów przy e k str a k c ji, zamiast w ytrząsania n a leży  wpro­
wadzić roztwór wodny z rozpuszczalnikiem  w ruch wirowy. 
Drobny osad p ozosta je  wtedy w warstwie wodnej. Ekstrakt 
organiczny, po kilkakrotnym zam ieszaniu w zlew oe, wlewa-

Rys o1 o Przyrząd do w ydzielan ia  arsenowodoru
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no do mikrokiwety i  mierzono ekstynkcje sto su ją c  jako 
roztwór odnośnikowy m ieszaninę alkoholu n-nutylowego i  
octanu etylowego®
Pomiary ab sorpcji wykonano przy użyciu  f i l t r a  S 75 .

Przyrząd do w ydzielan ia  arsenowodoru

Aparatura składa s ię  z kolbki Erlenmeyera pojemności 
50 ml zamkniętej korkiem gumowym z dwoma rurkami. Rurka 
(1 ) zabezpieczająca (do wyrównywania c iś n ie n ia ) ,  oraz 
rurka (2) odprowadzająca produkty gazowe. Rurka odprowa­
dzająca zaopatrzona j e s t  z jednej strony w łapacz kropel 
( 3 ) ,  a w d a lszej c z ę ś c i  znajdują s ię  dwie za tyczk i z wa­
ty  szk lanej (4) i  ( 5 ) .  Jedna z n ich  (5 ) j e s t  nasycona 
roztworem octanu ołowiawego. Odprowadzająca rurka (2) 
zakończona j e s t  k ap ilarą  ( 6 ) ,  Średnica wylotu k ap ilary  
n ie  powinna być w iększa jak 0 ,5  mm, Kapilarę zanurza s ię  
do naczyńka absorpcyjnego ( 7 ) .  Ma ono k sz ta łt  probówki 
wirówkowej. W ielkość naczyńka tak zo sta ła  dobrana, aże­
by ob jętość  1,35 rai roztworu pochłaniającego tworzyła  
słupek wysokości 6 - 7  cm, W celu  po lep szen ia  ab sorpcji 
gazowego arsenowodoru umieszczono w naczyńku absorpcyj­
nym szklany p ie r śc ie ń  (8 ) ,  którego średnica wewnętrzna 
j e s t  o około 1 mm w iększa n iż  średnica zewnętrzna kapi­
lary« Kapilara powinna dotykać dna naczyńka absorpcyjne­
go.

V/ c e lu  skontrolowania urządzenia n a leży  przeprowadzić 
w nim oznaczenie znanej i l o ś c i  arsenu.

Przygotowanie krzywej wzorcowej

Stwierdzono dośw iadczaln ie, że s trą cen ie  arsenu na 
k olek torze fosforanowo amonowo magnezowym n ie  zachodzi 
i lo śc io w o . Przekonano s ię  o tym wykonując oznaczenie ar­
senu w roztworze pochłaniającym uzyskanym:

a) po bezpośrednim wprowadzeniu znanej i l o ś c i  arsenu 
do kolbki stożkowej przyrządu do w ydzielan ia  arse-' 
nowodoru,

b) po wprowadzeniu te j  samej i l o ś c i  arsenu do antymo­
nu n ie  zawierającego arsenu,
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©) po dodaniu t e j  samej i l o ś c i  arsenu do z lew eczk i0 
do której dodano t e  same i  w ta k ie j  samej i l o ś c i  
odczynniki bez antymonu®

Dalsze postępowanie z tymi roztworami było zgodne z 
opisem wykonania oznaczenia..

Wartości ek styn k cji w punkcie b) i  c ) ró żn ią  s ię  s to ­
sunkowo n ie w ie le  między sobą, są  jednak n iż sz e  od te j  
jaką uzyskano w punkcie a ) 0 Wyższe są  ty lk o  d la  roztwo­
rów początkowych, to  j e s t  gdy do odczynników (c )  i  do 
antymonu b) dodano OyAs i  częściowo po dodaniu 1 /A s„  
Wyższe w artości ek styn k cji w tych wypadkach spowodowane 
są zanieczyszczeniem  arsenom odczynników użytych do s tr ą ­
cania k olektora  fosfor&nowo-amonowo-magnezowegoo

7/yniki pomiarów przedstawiono w ta b lic y  Nr 2 0 Na ich  
podstawie można tw ierd z ić , że proces w sp ołstrącan ia  ar­
senu z osadem fosforanu  amonowo-magnezowego- n ic  p rzeb ie­
ga ilo śc io w o , wpływ zaś antymonu na współosadzanie arse­
nu j e s t  stosunkowo n ie w ie lk i

W ce lu  przygotowania kr z ¿wy ej wzorcowej odważono 6 
próbek 1 gramowych antymonu wolnego od arsenu,® p rzen ie­
siono do zlew ki pojemności 100 ml, a następnie wprowa­
dzono kolejno odpowiednie i l o ś c i  roztworu wzorcowego 
arsenu, t.akr ażeby w próbkach było 2v  9 3y  t
4y i  5 /  As, dodawano 5 ml kwasu azotowego i  d a lej po­
stępowano tak samo jak w o p is ie  "przebiegu oznaczenia",
'¡I oparciu o uzyskane wyniki pomiaru ab sorpcji ekstrak­
tów organicznych, zestawionych w ta b lic y  3 s? wykreślono 
krzywą (A) za leżn o śc i ekstynkcji od zaw artości arsenu 
w próbce.

V/ wypadku braku antymonu odpowiedniej c z y s to ś c i ,  krzy­
wą wzorcową można w yk reślić  na podstawie pomiarów absor­
p c j i  warstw organicznych, uzyskanych po ek stra k cji roz­
tworów przygotowanych w n ieco  inny sposób« Do zlewek 
pojemności 100 ml wprowadza s ię  znane i l o ś c i  arsenu, 
u t le n ia  As- -̂*- do As^ przez ogrzanie z 5 ml kwasu azoto­
wego i  d a lej postępuje zgodnie z opisem "przebiegu ozna­
czen ia" , N astępnie wykreśla s ię  krzywą (B) za leżn o śc i 
ek styn k cji od zaw artości arsenu w próbce* Y/yniki pomia- . 
rów ab sorp cji zestawiono w ta b lic y  3®

Odczytane zaw artości As z przygotowanej w ten  sposób 
krzywej wzorcowej będą n ieco  różne od poprzednich, jed­
nak ró żn ice  t e  będą n ie w ie lk ie  (około 5 -  8%) w porówna­
niu z wykresem sporządzonym w obecności antymonu®
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Wykres 10 Wyler es zależności absorpcji od zawartości arsenu
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T ablica 3
Absorpcja roztworów wzorcowych

Lp.
Zawartość arsenu w próbce 

w /
E

A B

1 0 0,11 0 ,12

2 1 0,25 0,25

3 2 0,35 0 ,3 8

4 3 0,45 0,49

5 4 0,59 0,61

6 5 0 ,70 0 ,7 2

E -  absorpcja jednocentymetrowej warstwy 
absorpcyjnej•

W przebadanym zak resie  s tę że ń , krzywa za leżn o śc i eks­
ty n k cji od zaw artości As w próbce, ma przebieg prosto­
lin iow y  o

W roztworze pochłaniającym n ie  powinno być w ięcej n iż  
5 ^ A se Przy wyższych zawartościach uzyskiwano zbyt s i l ­
n ie  zabarwione ekstrakty^ a to  z k o le i  u trudniało  pomiar 
ry  absorpcji tych roztworów«, V7 wypadku a n a lizy  próbek 
antymonu o zaw artościach arsenu wyższych od 5 . 10 %
sporządzano odpowiednio n iż sz e  naważki. P o zo sta łe  czyn­
n o śc i i  i l o ś c i  odczynników n ie  u le g ły  zmianie«

Najmniejsza i lo ś ć  arsenu jaką oznaczano tą  metodą wy­
n o s i ła  0 , 5 /A s  w 1 g Sb«
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P e 3  K) m  e

KojiOMeTpM'iecKMM MCTOfl onpe^ejienMH Majibix kojimmcctb 
MbiuibHKa b cypbMe

P a 3 p a 6 o T a H  K O JiO M eT p K H ec K id i M eT Q fl o n p e f l e j i e m i H  m u j ib ix  
KOJiM n ecT B  M b im b H K a  b  M e T a jiJ iM H e c K o ii c y p t M e .

Mbiiiibjik O T fle jiH J io cB  ot c y p B M B i c u a n a j i a  c o o c a x m e H H e M  
c  4>occ]DaTOM M arH M H -aM M O H H H , a  3 a T e M  b  B M ^e J ie r K O J ie T y n e r o  
AsH3. B B i^ e jie H H B iM  a p c u H  norjiaipajiocB b C M e c n  p a c T B o p o B , xjio- 
Pmctoft pTyTM (II), nepMaHraHaTa k b j i m h  m  cepHoii kmcjiotbi.

B 3 t o m  pacTBope nojiynajiocB  OKpameHHBiii KOMiuieKC m b i lu b h -  
K O B O-M OJIIlGfleH OBOji CMHM, B peaKHHM C MOJIMS^aTOM aMMOHMX 
b  npw cyT C T B M M  c y j iB c |) a T a  rM flp a 3 M H a  b  K a n e c T B e  BOCCTaHOBM TejiH.

3 to t  KOMiuieKC SKCTparnpoBajiocB cMecBio H-6yTiuioBoro cimp- 
Ta ii STMJiapeTaTa.

PIsMepeHMH norjioipaHMH CBera opraHMnecKMx cjioeB bbiiiojihji- 
jiocb Ha cboTQMeTpe IlyjiBc îpMxa npn ncnojiB30BaHMM CBeTOcjomiB- 
Tpa S 75.

JiaHBiBiM MeTÔ oM mojkho onpe^ejiMTB 0, 5 y —  5 Y b 1 r cypMBi.

S u m m a r y

The Colorimetric Method of Determination! of little Amounts 
of Arsenic in Antimony

The colorim etric m ethod determ ination of little  am ounts of arsenic 
in metal ic antim ony was elaborated.

Arsenic was prim ary  separated from  antim ony by cooprecipitation 
w ith amm onium  m agnesium  phosphate and fu rth e r in form  of volatile 
AsH3. Separated AsH3 in m ixture of solutions of m ercuric chloride, 
potassium  perm anganate and sulphuric acid was absorbed.

In this solution the coloured arsenic complex of molyblic blue in the 
reaction w ith  am m onium  m olybdate in presence of hydrazine sulphate, 
as a reducer, was obtained.

This complex w ith m ixture  of n-butyl alcohol and ethyl acetate was 
the extracted.

M easurem ents of absorbance of organic extracts on P u lfrich ’s photo­
m eter w ith filte r S 75 were made.

W ith described m ethod it is possible to determ ine 0,5 y  toi 5 y  As in 
1 g of antimony.


