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) SPEKTROFOTOMETRYCZNA METODA OZNACZANIA
Sladowych 1ilosci miedzi w metalicznym antymonie

Jednym z najczesciej stosowanych obecnie odczynnikow
do oznaczania miedzi jest dwuetylodwutiokarbaminian sodu
zwany rowniez w skroéocie Na-DDTK [I] . W Srodowisku amonia-
kalnym, w obecnosci cytrynianu amonowego, .winianu amono-
wego 1 wersenianu dwusodowego odczynnik ten tworzy z jo-
nami miedzi zo64tobrgzowy trudno rozpuszczalny osad, +atwo
ekstrahujacy sie organicznymi rozpuszczalnikami, takimi®
jak CHCI~, CCI™ i inne [] . Dodatek wersenianu sodowego,

cytrynianu amonowego oraz winianu amonowego konieczny jest
dla zamaskowania przeszkadzajgacych jonow p,4] .
Oznaczenie miedzi w roztworach soli antymonu mozliwe
jest po uprzednim utlenieniu jondéw Sb(Il1l) do SB(V) [4] i
zwigzaniu ich w trwate kompleksy przy pomocy jondw winia-
nowych w celu unikniecia tworzenia trudno rozpuszczalnych
produktow hydrolizy. W przypadku oznaczania mikrosladow
miedzi w wiekszych odwazkach antymonu, duza ilos¢ winianu
amonowego w analizowanym roztworze moze by¢ przyczynag
b+edow oznaczania. Z tych powoddéw dla unikniecia wprowa-
dzania duzych ilosSci winianu amonowego w opracowanej me-
todzie, miedZz oznacza sie po uprzednim usunieciu podstawo
wego sktadnika antymonu w postaci lotnych zwigzkéw 2z ha-
logenami. W tym celu drobno sproszkowany metal roztwarza
sie w mieszaninie HCI+B”, uzyskany roztwér odparowywuje
sie do sucha kilkakrotnie z kwasem solnym,, sucha pozosta-
+08¢ roztwarza na gorgco w kwasie solnym, Do uzyskanego
roztworu dodaje sie kilka kropel 6% roztworu KBrOj w ce-
lu utlenienia jondw antymonowych oraz winianu amonowego i
wersenianu dwusodowego, a nastepnie amoniaku do odczynu
alkalicznego. Na-DDTK dodaje sie po 30 min. Utworzony kom



104 Marian Kowalczyk

pleks miedziowy ekstrahuje sie dwukrotnie 4 ml CHCI» i

ekstrakty organiczne zbiera sie w suchych kolbkach poj*
10 ml. Po dopednieniu kolbek do kreski chloroformem mie-
rzy sie absorpcje roztworu wobec roztworu "Slepej proby"
jako odnos$nika. Zawartos¢ miedzi w badanej prébce odczy-
tuje sie z krzywej wzorcowej uzyskanej na podstawie po-
miaréw absorpcji chloroformowych roztworéw o znanej za-
wartosci miedzi.

Ekstrakcja kompleksu miedziowego mata objetosciag roz-
puszczalnika organicznego oraz pomiar absorpcji roztworu
przy zastosowaniu mikrokiuwet o grubosci warstwy absor-
bujacej 5 cm, pozwala na oznaczenie 0,1 <ug Cu w badanej
proébce.

Pomiary absorpcji wykonano przy uzyciu uniwersalnego
spektrofotometru VSU-1 f-my Zeiss.
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