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Спектрофотометрическое определение
мышьяка (\) экстракцией с производ-
ными пирокатехина и катионными краси-
телями. - Бунсэки Кагаку, 1977,т.26,
№9, с. 609 - 614.

(54) СПОСОБ ОПРЕДЕЛЕНИЯ МЫШЬЯКА (У)

(57) Изобретение относится к спосо-
бу определения мышьяка, может быть
использовано в химической промыш-
ленности и позволяет повысить чувст-
вительность и ускорить время анали-
за. К анализируемому раствору добав-
ляют концентрированную азотную кис-
поту (1-2 капли), упаривают его, а
затем вводят 1,0`10-2 М.раствор тет-
рабромпирокатехина и повторно упари-
вают. К сухому остатку добавляют

. 10-3 М водный раствор родамина 6Ж,

0,2 М аммиачно-ацетатный буфер (рН

5,0), толуол и экстрагируют. Затем
фотометрируют органический слой. бо-
держание мышьяка находят по калибро-
вочному графику. 1 табл.
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Изобретение относится к аналити-

ческой химии‚а именно к методам спек-
трофотометрического определения мы-

шьяка, и может быть использовано при
аналитическом контроле мышьяка, на- 5
пример, мышьяк - органических пести-
цидов в аэрозолях.”

Цель изобретения - повышение чув-

ствительности и.ускорение анализа,
Пример,(К 10 мл анализируемо- 10

го раствора, содержащего 5 мкг мышья-
ка (\) и в качестве индифферентного
электролита 11 мг хлорида натрия,
прибавляют | - 2 капли концентриро-
ванной азотной кислоты и уларивают
раствор в кварцевой чашке на песча-

ной бане досуха, затем прибавляют
1 мл 1,0'10? М раствора тетрабром-
пирокатехина и повторяют упаривание
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(продолжительность 3 - 5 мин). Сухой
остаток после добавления 4 мп дистил-
лированной воды и 1 мл 10*°М водно-
го раствора родамина 6% переносят
в делительную ‘воронку (емкостью

20 мл), добавляют 0,5 мл 0,2 М амми-
ачно-ацетатного буфера (РН 5,0),
5 мл толуола и экстрагируют образу-
ющийся ионный ассоциат в течение
3 мин. Содержимое делительной ворон-
ки центрифугируют 1 мин при
8000 об/мин и фотометрируют органи-
ческий слой при 545 им на спектрофо-
тометре. Содержание мышьяка находят

по калибровочному графику

В таблице приведены данные сравни-
предлагаемого спосо-тельного анализа

62 и прототипа.

 

Параметры

 

Прототип

 

Разложение проб сожжением в атмосфере
кислорода по Шенигеру

Найдено Аз (\) мкг

5г (и 5; р0,95)

Относительная ошиб-

ка, д

Упаривание с произ-
водными пирокатехи-
на, мин

Экстракция, мин 60

Время, затрачива-
емое на определе-
ние Аз (\) в 2-х
пробах по 5 парал-
лельным (без учета
времени разложения
проб), мин

Разложение проб

14,04 2,20

0,126

15,7

30 - 40

1,0

"мокрым" озолением смесью
серной и азотной кислот

Найдено Аз (У),мкг 4,8 * 0,73 4,3 + 0,82

$ (пр0,95) 0,124 0,153
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Продолжение таблицы .

 

  

  

 

Параметры

Прототип | Предлагаемый

 

Относительная ошиб-

ка, # 15,4 19,0

Упаривание досуха с
производным пирокате-
хина, Е, мин 30 - 40 10 - 15

Экстракция, Е, мин 60 з

Время, затрачиваемое
на определение Аз (\)
в 2-х пробах по 5 па-
раллельным, ч (без
учета времени разло-
жения. проб) 3 - 3,5 ч Дот ч

 

формула изобретения красителя и последующее фотометриро-
25 вание экстракта, отлича-

Способ определения мышьяка (У), ющийся тем, что, с целью повы-
включающий его перевод в комплексное шения чувствительности и ускорения
соединение с органическим реагентом анализа, в качестве органического
из класса производных пирокатехина, реагента используют тетрабромпирока-
экстракцию образующегося комплекса зу техин’, а катионного красителя - ро-
толуолом в присутствии катионного дамин 6%.
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