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1960—ACTA UNIVERSITATIS PALACKIANAE OLOMUCENSIS FACUL-
TAS RERUM SCIENTIARUM TOM 3

Katedra chemic ym,ma"u ity

Vedouci: prof. RNDr. M. Ki

POTENCIOMETRICKE STANOVENI Hg*
THIOBENZAMIDEM

FRANTISEK KASPAREK A JIR[ MOLLIN
(Doslo 22, Servna 1050)

Meri organické litky studované v posledni dobs z hlediska analytického
patif i thioamidy, 2 nichi nejvétéi pozomosti dosahuje thioacctamid, vzhledem
k tomu, % jeho reakee jsou obdobné reakeim sirovodiku. Aromatické thio-
amidy, které odstépuji sirovodik obtizngji, byly dosud jen mdlo analyticky
studoviny. Tato prico mé poulizat na mofnoet analytiokého poutil thio-
benzamidu pi potenciometrickém stanoveni Hg3.

aromatickych thioamidis s chloridem rtutnatym  pipravil
Ishikawat). Dile studovali komplexy thiobenzamidu s nékterymi iont
Gagliardi a_ Haas?), konetnd nékteré komplexy salicylthioamidu_ pFipray
Dubsky a Polsters). Se stibrem¢) reaguje thiobenzamid za vzniku nitrilu.
Podobné reakee probihd i s ionty rtutnymi podle rovnice:

NH,
H, C<s + Hg* = CH,—CN | HgS + Hg

Pribéh reakee byl ovéfen isolovanim reaktnich produktd.
Na vymizenf rtutnych iontii z roztoku je zalozeno potenciometrické stano-
veni rtuti thiobenzamidem za pouiti Hg elektrody jako elektrody indikatni.

Roztoky a pHstroje

‘Thiobenzamid byl pipraven podle Gabriela a Heymanna). Cistota pre-
parétu byla kontrolovéna stanovenim bodu téni (117 °C) a analysou na obsah
dusiku.

Pro GH;N8 (137,20) vyposteno 1021 %N

nalezeno 10,39 9, N.




Navizenim 0,3430 g a po rozpusténi v ethanolu doplnénim na 250 ml byl
ziskin 0,01 M roztok. Roztok dusi¢nanu rtutného 0,01 M byl pFipraven roz-
pusténim 2,8063 g HgNO, . H,0 (Lachema p. a.) ve zfedéné HNO, a doplné-
nim na 1 litr. Ostatni chemikalie byly veemés gistoty p. a.

Pro titrmoe bylo pouiito elektrolyticky portuténs platinove elektrody jako
indikatni a vasycené kalomelové elektrody jako srovnavaci. Potencidl mezi
obéma elektrodami byl méfen piistrojem ,,lonoscop*.

Pracovni postup

Odpipetujeme 10 ml roztoku, ktery obsahuje 0.4—0,05 g Hgs* ve 100 ml,
siedime asi na 30 ml a pFidavkem zF. HNO,, nebo 2F. NaOH. upravime pH
roztoku na 2,5 3. Kontrolu pH je mozno providet indikitorovym papirkem.
Uprava pH je velmi dilezita, protoze v silné kyselych roztocich neprobihd
Kvantitativnd pochod ve smyslu vyse uvedené rovnice, pfi vyssich hodnotéch
pH se podobnym zpisobom mohou uplatiiovat i jiné ionty. Po piidini tinidla
michime roztokem asi 1 min. a po dalsi mmuté odetitime potenulé,] Tato
doba je d i k ustaveni l skok mé znadnou
hodnotu. Potencial mﬂe}.e byl namefen v hodno( 245 mV, zména potencidlu
v bodé inflexe dh,n..,, 70 mV/ml. Srovnani vypos esmnych a nalezenych
hodnot uddvé tab. I. Pc kval!tntwnl strance byla citlivost studované
reakee nalezena v hodnoté pD —

Tab. 1.
Dino mg Hg}* | nalezeno mg Hg* | chyba v %
0,04012 0,03084 —07
020 0,02010 +02
0,01003 0,01001 0.2
0,00500 0,00499 04

Srovnini vypottenjch a titraini nalezengch hodnot.
Nulezens hodnoty jsou primérem ti analys.

Kvantitativni stanoven rusf viechny anionty, které s ionty jednomoené
st dévaif nerorpustng sratoniny fako sieany, chloridy, bromidy apod.
7 kationtii nelze stanoveni provést za ptomnosti Ag*, T Hg**.

Stanovens Ize provést | za ptomnosti pademmmhnehu Tmofst fonth

. Koncentrace iontd Bi** a Fe?* mize byt asi tficetindsobnd
e sroenint & fonty rtutnymi.

Fakt, %o stanoveni nebrini ionty médnaté lze vysvétlit tim, Ze reakeo
thiobenzamidu s fonty rtufnymi probhd rychleji nes reakee s onty modna-
tymi za vzniku komplexu s jednomocnou médi, jak je uvedeno v jiném nagem
sdéleni (dosud nepublikovno).
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Ziver

Bylo zjiténo, e thiobenzamidu lze pouzit pro kvantitativni potencio-
metrické stanoveni rtutnych ionti za podminek snadno experimentdlng pi-
stupnych. Podle navriencho postupu dévé metoda v uvedeném rozmerd
Hoentract dentatotns ‘plesné vysledky, potencidl se ustavuje rychle a tinidlo
je po preparadni strince snadno dostupné.
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PEZIOME

NOTENIHOMETPHYECKOE ONPEAEJTENNE Hg*
MPU HOMOIM THOBEN3AMMJIA

OPAHTHIIEK KAWDAPER 1l WP MOJJINH

Hours ojtonaaenio pryms npin oopann 04— 0.5 ur g+ s 100 ua
MO0 pacTiopon Ta
TpaII0 HEOGXORMO npononmb np pil 2,5—8. B kaueorne mnamimoro
SHICKT POJ MCHOIIL3YOTCH TIOKPH T PTYTLIO WHATIHOBAI 9ACKTPOR. ANONTH,
CHRPIIBBIOULIC D PUCTIOR NONTA OIOBAIENTION PTYTI, NOPYIAT onpe’
JenenIe; D KATHOROD JICTBYIOT 1 KAMCCTBE HAPYWINTENR WONTH AgY,
Pbet, Hy#". Monron Bi*" u Fes* Mosier Gwh b KoMenTpaumm npnﬁmmnm
W TpHANATL pasa Goabme, onton Cutt w CAH mpubni BUO B TsTLACCHT
pasa GoabIne, WoM THTHPOBARAMX HONTOR OANOBAIICHTHO PTYTH.

ZUSAMMENFASSUNG

DIE POT

NZIOMETRISCHE ERMITTLUNG VON Hgi"
DURCH THIOBENZAMID
FRANTISEK KASPAREJK UND JIR{ MOLLIN
Die Ionen des ei

ilbers von der K 0,05 mg
Hgi* in 100 ml Losung kum man mit 0,01 M alkoholischer Lmng von Thio-
benzamid titrieren. Die Titration muB bei pH 2,53 durchgefithrt werden.
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Al Indikationsclektrodo verwondet man eins verquelailberte Phbmelekuods
Die Ermittlung wird durch die Anionen gestort,

der Loaung niederschiagon. Von den Kationen wirken stirend die. Tonen
Ag*, TI¥, Pb**, Hg**. Die Ionen Bi** und Fe?* kinnen in etwa dreii
Uberschuf vorkommen, die Tonen Cu** und Cd** in etwa finfzigfachem
Uberschuls der Konzentration (verglichen mit den titrierten Hg3* Ionen).

Ubersetzt von J. Birgus
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