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POTENCJOSTATYCZNE OZNACZANIE DWUSIARCZKU WEGLA
W BENZENIE

Zawartos¢ dwusiarczku wegla w benzenie do syntez winna by¢ mniej-
sza od okoto 2-5 p.p.m. Dotychczas brak metod kontrolnych, pozwa-
lajacych na wystarczajgco szybki i dokdadny pomiar stezen tego
rzedu.

Znane 1 dotychczas stosowane metody, wykorzystujace barwne re-
akcje dwusiarczku wegla z fosfinami lub aminami maja charakter
analizy potilosciowej i zawodzg przy stezeniach okoto 0,2-0,5
p-p-m. Inne metody, przede wszystkim amperometryczne, wymagajgq sto-
sowania kdopotliwej w warunkach laboratorium przemystowego apara-
tury oraz szeregu zdozonych czynnosci wstepnych. Przykdadowo wy-
mieni¢ tu mozna sposéb wg Heyrovsky*ego [1]. polegajacy na zdej-
mowaniu polarograficznej fali redukcyjnej w Srodowisku siarczynu
lub wg Zumana i wsp. [2], polegajacy na polarograficznym utlenia-
niu wytworzonych w alkoholowym roztworze dwuetyloaminy dwutiokar-
baminianéw. Znane sg rowniez sposoby oznaczania dwusiarczku wegla
Jatko ksantogenianu przez utlenienie do dwuksantenu chloraming T
lub Fe(CN)g w obecnosci 030, [3, 4, 9].

Proponowany sposéb oznaczania dwusiarczku wegla w benzenie po-
lega na ilosciowej zamianie dwusiarczku wegla na ksantogenian me-
tylowo-sodowy oraz na pomiarze potencjatu elektrody chlorosrebro-
wej w silnie alkalicznym Srodowisku, zawierajgcym ksantogenian.
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Wykorzystuje sie przy tym znaczng zmiane aktywnosci jonu srebrowe-
go w roztworze, wywodang utworzeniem sie ksantogenianu srebrowego,
pokaczenie to posiada iloczyn rozpuszczalnosci mniejszy o kilkaset
razy od iloczynu rozpuszczalnosci chlorku srebrowego. Potencjat
elektrody chlorosrebrowej przesuwa sie w strone dodatnig o wiel-
kos¢ w przyblizeniu proporcjonalng do logarytmu stezenia dwusiarcz-
ku wegla. Zaleznos¢ ta jest zachowana w zakresie do okoto 10-15
p-p-m., dlatego probki bogatsze w dwusiarczek wegla nalezy odpo-

wiednio rozcienczyc.

Przebieg oznaczenia

Odpowiednio rozcienczong probke benzenu miesza sie w stosunku 1*1
z nasyconym metanolowym roztworem wodorotlenku potasu. Po 5 minu-
tach wprowadza sie do roztworu elektrode chlorosrebrowg, regenero-
wang w 2n HC1 krotkotrwalg polaryzacja anodowg i katodowg. Ustala-
jJacy sie po uptywie ok. 2 minut potencjat elektrody mierzy sie z
dok¥#adnoscig do ok. 2 mV dowolnym woltomierzem lampowym. Elektro-
de odniesienia np. nasycong elektrode kalomelowg wprowadza sie w
obwdd przez mostek, zawierajacy metanolowy roztwér azotanu litu.
Kilkakrotnie w czasie trwania serii pomiaréw nalezy kontrolowac
potencjat elektrody chlorosrebrowej, umieszczonej w mieszaninie,
sporzadzonej w stosunku 1:1 z najczystszego benzenu i uzywanego

do pomiaréw metanolowego roztworu 4ugu.

Zawartos¢ dwusiarczku wegla w badanej proébce odczytuje sie z
krzywej kalibracji, Czutos¢ metody wynosi okodto 0,02 p.p.m., zas
dokd#adnos¢ oznaczenia zalezy od wkasciwej eksploatacji elektrody
chlorosrebrowej. Ustalono, ze przy pomiarach seryjnych nalezy sie
liczy¢ z btedem okoto 0,1 p.p-m w zakresie do ok. 5 p.p.m., zas

z bkedem 1 p.p.m. przy stezeniach 5-15 p.p.m.
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POTENTIOSTATIC DETERMINATION OF CARBON DISULPHIDE IN BENZENE



