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POTENCIOMETRICKE STANOVENI Hg*+ 

THIOBENZAMIDEM 

FRANTIŠEK K A ŠPÁREK A J I R l MOLLIN 
(Došlo 22. června 1989) 

Mezi organ i ané v poslední době z hlediska analytického 
patří i thioamii ti dosahuje thioacetamid, vzhledem 
k tomu, že jeho reakce matické thio-
amidy, které odštěpují sirovodík obtížněji, byly dosud jen málo analyticky 
studovány. Tato práce má poukázat na možnosti analytického použití thio-
benzamidu při potenciometrickém stanovení Hg| + . 

Komplexy 'nioamidů s chloridem rtuťnatým připravil 
Ishikawa1). Dále studovali komplexy thiobenzamidu s některými ionty 
Gagliardi a Haas2), konečně některé komplexy salicylt] 
Dubský a Polster3). Se stříbrem4) reaguje thiobenzamid za vznikli 
Podobná reakce probíhá i s ionty rtuťnými podle rovnice: 

/ N H . 
C 6 H 6 - C ť + Hgl+ = C 6 H 6 -CN + HgS + Hg 

^ S 

Průběh reakce byl ověřen isolováním reakčních produktů. 
Na vymizeni rtuťných iontů z roztoku je založeno potenciometrické stano­

vení rtuti thiobenzamidem za použití Hg elektrody jako elektrody indikační. 

R o z t o k y a p ř í s t r o j e 

Thiobenzamid byl připraven podle Gabriela a Heymanna5). Čistota pre­
parátu byla kontrolována stanovením bodu tání (117 °C) a analysou na obsah 
dusíku. 



Navážením ! puštění v ethanolu doplněním na 250 ml byl 
získán 0,01 ,\í roztok. Kozto], dusičnanu riuťnélio o.O] M byl připraven roz­
puštěním 2,S0(i.'!g HgN()3 . II2<) (Lachema i». a.) ve zředěné HN0 3 a doplně­
ním na 1 litr. Ostatní chemikálie byly vesměs čistoty p. a. 

Pro titrace bylo použito elektrolyticky portutěné platinové elektrody jako 
indikační a nasycené kalomelové elektrody jako srovnávací. Potenciál mezi 
oběma elektrodami byl měřen přístrojem „Ionoscop". 

Odpipetujeme 10 ml roztoku, který obsahuje 0.4 — 0,05 g Hg|+ ve 100 ml, 
/.ředíme asi na ,!<) ml a přídavkem zř. HN0 3, nebo zř. NaOH upravíme pH 
roztoku na 2,5—:!. Kontrolu pH je možno provádět indikátorovým papírkem. 
Upru v a pH je velmi důležitá, protože v silně kyselých roztocích neprobíhá 
kvantitativně pochod ve smyslu výše uvedené rovnice, při vyšších hodnotách 
pil se podobným způsobem mohou uplatňoval i jiné ionty. l'o přidání činidla 
mícháme roztokem asi 1 min. a po další minutě odečítáme potenciál.' Tato 
doba je dostatečná k ustavení potenciálu. Potenciální skok má značnou 
hodnotu. Potenciál inflexe byl naměřen v hodnotě 245 mV, změna potenciálu 
v bodě inflexe tllí1/2,,,n,i = — 270 mV/ml. Srovnání vypočtených a nalezených 
hodnot udává tab. I. Po kvalitativní stránce lni a eitlivosl studované 
reakce nalezena v hodnotě pD = 5,4. 

Dáno mg Hg!,+ nalezenomgHg! + chyba v % 

0,04012 
0,02006 
0,01003 
0.00501 

0,03984 
0,02010 
0,01001 
0,00499 

-0,7 
+ 0,2 
-0,2 

vnaní vypočtených a ti 

I ruší všechny anionty. které s ionty jednomocné 
á sraženiny jako sírany, chloridy, bromidy apod. 
sní provést za přítomnosti Ag+, T1+, Pb2+, Hg2+. 
i za přítomnosti padesátinásobného množství iontů 

Koncentrace iontů Bi3+ a Fe3+ může být asi třicetinásobná 
s ionty rtufnými. 

Fakt, že stanovení nebrání ionty měďnaté lze vysvětlit tím, že reakce 
thiobenzamidu s ionty rtuťnými probíhá rychleji než reakce s ionty měďna-
tými za vzniku komplexu s jednomocnou mědí, jak je uvedeno v jiném našem 
sdělení (dosud nepublikováno). 



Závěr 

Bylo zjištěno, že thiobenzamidu lze použít pro kvantitativní potencio-
metrické stanovení rtuťných iontů za podmínek snadno experimentálně pří­
stupných. Podle navrženého postupu dává metoda v uvedeném rozmezí 
koncentrací dostatečně přesné výsledky, potenciál se ustavuje rychle a činidlo 
je po preparační stránce snadno dostupné. 

[1] IsUkawa S.: S<-„-n(, Puprrs l.isl, 
[2] Gaqliardi B., Haas II'.: MiUn.í-lim, 
13] Dubský,J. V..J'ohter M.: Clicm. li: 
|'4] KindlerK.: Ann. 450, 10 (1926) 
;.| Gabriel S.. HrunmnnPh.: Ber. 2ó, 

ФРАНТИШЕК КАШПАРЕК И ИРЖИ М0ЛЛ11Н 

Ионты одновалентно)! ртуш при концентрации 0/|—0,05 мгП§|+в100мл 
нозможпо титрирошп I. 0.01 \1 алкогольным ра.-тором побепзамнда. Ти-
трашпо необходимо проводить при рП 2,о • 3. И качестве индикативного 
злектрода используется покрытый ртутью плати нтй з.тектрод. Анионты, 
свертывающие в растворе ионты одновалентной ртути, нарушают опре­
деление; из катнонои действуют и качестве нарушители ионты А§+, Т1+, 
РЬ2+, Н§2 +. Ионтов В13+ и ]?е3+ может быть в концентрации приблизительно 
в тридцать раза больше, ионтов Си2+ и Сс12+ приблизительно в пятьдесят 
раза больше, чем титрированных понтон одновалентной ртути. 

MMENFASSUNG 

FRANTIjSEK KASPÄREJK UND JIRJf MOLLIN 

Die Ionen des einwertigen Quecksilbers von der Konzentration 0,4—0,05 mg 
Hg|+ in 100 ml Lösung kann man mit 0,01 M alkoholischer Lösung von Thio-
benzamid titrieren. Die Titration muß bei pH 2,5—3 durchgeführt werden. 



ationselektrode verwendet man eine verquecksilberte Platinelektrode. 
Die Ermittlung Unionen gestört, welche die Hg|+ — Ionen aus 
der Lösung niederschlagen. Von den Kationen wirken störend die Ionen 
Ag+, Tl+, Pb2+, Hg2+. Die Ionen Bi3+ und Fe3+ können in etwa dreißigfachem 
Überschuß vorkommen, die Ionen Cuz+ und Cd2+ in etwa fünfzigfachem 
Überschuß der Konzentration (verglichen mit den titrierten Hg|+ Ionen). 
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