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Ф О Т О М Е Т Р И Ч Е С К О Е  О П Р Е Д Е Л Е Н И Е  М И К Р О К О Л И Ч Е С Т В  
А Л ЮМ И Н И Я  CO С Т И Л Ь Б А З О  И А Л Ь Б Е Р О Н О М

(Представлена научным семинаром химико-технологического факультета)

Стильбазо и альберон известны в литературе как  наиболее чувст
вительные фотометрические реактивы на алюминий.

Стильбазо предложен в качестве реактива для колориметрического 
определения алюминия в 1950 году Кузнецовым, Каранович и Д рапки- 
ной [1]. По данным этих авторов, со стильбазо можно определять от 
0,1 до 5,0 м к г  алюминия в 5 мл.  Определению не мешают щелочные и 
многие двухвалентные металлы. Влияние меди и трехвалентного ж е л е 
за устраняется аскорбиновой кислотой.

Агринская, Петрашень, Н азаренко и др. [2— 5] определяли со 
стильбазо 0,005% алюминия и более в различных материалах. О преде
ление алюминия со стильбазо проводится фотоколориметрически 
[3,5— 7], путем колориметрического титрования [1,7] и по стандартной 
колориметрической ш кале [1,4].

Стильбазо представляет собой коричневые кристаллы и использу
ется в виде 0,01—0,08%-ного водного раствора. Оптимальным pH при 
фотоколориметрировании многие авторы считают 5,4 [4,6], Агринская 
[2] рекомендует интервал pH 3,6—5,6, Мухина [7] — 5,2—5,4. Свето
фильтр зеленый [6].

Возможности использования альберона (дихлорсульфодиметилок- 
сифуксондикарбоновая кислота) для фотометрического определения 
алюминия были изучены М устафиным, М атвеевым и Кашковскон 
[8,9]. По данным этих авторов, чувствительность реакции алюминия 
с альберном составляет 0,01 м к г  в 1 мл.  О краска раствора образую 
щегося комплекса подчиняется закону Л ам берта -Б ера  в пределах от 
0,5 до 20 м к г  в 10 м л , интервал pH 4,0—5,8, максимум светопоглощения 
при 530 mp, наибольш ая оптическая плотность достигается через 
15 минут. Интенсивность окраски не изменяется в течение двух часов. 
М еш аю т определению Fe*” , C u” , B e ” , T ilv, VivU O 2', образую щ ие 
с альбероном интенсивно окрашенные соединения при тех ж е значениях 
pH. М еш ающ ее действие трехвалентного ж елеза  устраняется аскорби
новой кислотой, мешающее действие меди — тиосульфатом. Кашков- 
ская и Мустафин [9] определяли 0,022% и более алюминия в сталях 
при pH 5,12. Швейгер и Руденко [10] хромазуролом S с ацетатной 
буферной смесью при pH 5,37 определяли 10 2— 10 ~ 4% алюминия 
в олове. Н ак агав а  Йосинори [11] определял в магнии с хром азуро
лом S менее 15 м к г  алюминия в 25 м л  при pH 6 + 0 ,2  и 550 mp.
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Нами были проверены и уточнены рекомендованные в литературе 
условия фотометрирования с указанными реактивами на растворах со
ли сернокислого алюминия и сделаны попытки использовать стильбазо 
и альберон для определения 10~ 4— ] 0 ~ 5% алюминия в олове высо
кой чистоты.

По полученным данным, чувствительность определения алюминия 
со стильбазо составляет 0,1 м к г  в 25 мл,  чувствительность определения 
с альбероном — 0,4 м к г  в 10 мл.

Раствор комплекса алюминия со стильбазо имеет максимальную 
оптическую плотность при pH 6,6 (рис. I ) .  В присутствии ацетатной

Ц 5 в  7  S 9 pH

Рис. L Зависимость оптической плотно
сти стильбазо и его комплекса с алюми
нием от pH раствора: 1 — стильбазо и его 
комплекс с алюминием; 2 — стильбазо:

3 — комплекс стильбазо с алюминием.

буферной смеси при pH 6,6 максимум оптической плотности фотомет- 
рируемого раствора достигается через 10 минут и не изменяется в те 
чение 45 минут. Максимум светопоглощения при 508 /лц. О птимальная 
концентрация стильбазо— 0,5 м л  0,05%-ного водного раствора на 25 м л  
фотометрируемосо раствора. Выяснение влияния посторонних ионов 
подтвердило литературные данные.

Д л я  построения калибровочных графиков была составлена следую
щ ая методика. В несколько мерных колб емкостью 25 м л  вносится по
8. Заказ 5131. 113



5 — 10 мл а ц е т а т н о й  б у ф е р н о й  см еси  с p H  8,1, 0,2 мл с о л я н о й  ки с л о т ы  
(1 :4 ) ,  т р е б у е м ы й  о б ъ е м  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  а л ю м и н и я ,  0,2 мл 
5 % - н о г о  с в е ж е п р и г о т о в л е н н о г о  р а с т в о р а  а с к о р б и н о в о й  ки сл о т ы ,  0,2 мл 
2 5 % - н о г о  у к с у с н о к и с л о г о  н а т р и я  и 0,5 мл 0 , 0 5 % - н о г о  р а с т в о р а  стиль-  
ба з о .  С о д е р ж и м о е  к о л б  д о л и в а е т с я  д о  м е т к и  а ц е т а т н о й  б у ф е р н о й  
с м е с ь ю  с p H  8,1 и п е р е м е ш и в а е т с я .  p H  п о д г о т о в л е н н о г о  к  ф о т о м е т р и -  
р о в а н и ю  р а с т в о р а  п о л у ч а е т с я  р а в н ы м  6,6. Ч е р е з  10 м и н у т  р а с т в о р  
ф о т о к о л о р и м е т р и р у е т с я  на  Ф Э К - Н - 5 7  в к ю в е т а х  50 мм при  з е л е н о м  
с в е т о ф и л ь т р е  №  4 с м а к с и м у м о м  п р о п у с к а н и я  508  т\х. Р а с т в о р  с р а в н е 
н ия  с о д е р ж и т  все  р е а к т и в ы  без  а л ю м и н и я .  У с т а н о в л е н о ,  что при  с о д е р 
ж а н и и  а л ю м и н и я  м е н е е  0,1 мкг в 25 мл п р я м о л и н е й н о й  з а в и с и м о с т и  
м е ж д у  о п т и ч е с к о й  п л о т н о с т ь ю  и к о н ц е н т р а ц и е й  не  н а б л ю д а е т с я .  П р и  
с о д е р ж а н и и  а л ю м и н и я  от  0,1 мкг д о  1,0 мкг в 25 мл з а к о н  Л а м б е р т а -  
Б е р а  с о х р а н я е т с я ,  но и м е е т  м есто  п л о х а я  в о с п р о и з в о д и м о с т ь .  А н а л о 
ги чн ы й  э ф ф е к т  н а б л ю д а е т с я  при  п о с т р о е н и и  к а л и б р о в о ч н ы х  г р а ф и к о в  
по м е т о д и к а м ,  з а и м с т в о в а н н ы м  из  л и т е р а т у р ы .  H e  п о л у ч и л о с ь  с х о д я 
щ и х с я  р е з у л ь т а т о в  и при  о п р е д е л е н и и  а л ю м и н и я  в о л о в е  в ы с о к о й  ч и 
ст о т ы  по сл е  р а з л о ж е н и я  н а в е с к и  с п р а к т и ч е с к и  п о л н ы м  у д а л е н и е м  
о л о в а .  П о  м е т о д а м  к о л о р и м е т р и ч е с к о г о  т и т р о в а н и я  и к о л о р и м е т р и ч е 
ской  ш к а л ы  н а д е ж н ы х  р е з у л ь т а т о в  при  о п р е д е л е н и и  д е с я т ы х  д о л е й  мкг 
а л ю м и н и я  т а к ж е  п о л у ч е н о  не было.

И с с л е д о в а н и е  о п т и ч е с к и х  свой ств  к о м п л е к с а  а л ю м и н и я  с а л ь б е р о -  
мом п о к а з а л о ,  что м а к с и м у м  с в е т о п о г л о щ е н и я  о т в е ч а е т  536 m p .  Г р а н и 
цы  о п т и м а л ь н о й  к и с л о т н о с т и  х а р а к т е р и з у ю т с я  п р е д е л а м и  p H  5,0— 5,5 
с м а к с и м у м о м  п ри  5,4 (рис.  2 ) .  М а к с и м у м  о п т и ч ес к о й  п л о т н о с т и  дости-

Рис. 2. Зависимость оптической плотности комплекса 
алюминия с альбероном от pH раствора.

г а е т с я  ч ер е з  5 м и н у т  и с о х р а н я е т с я  почти  без  и з м е н е н и й  в т е ч е н и е  
15 минут .  З а м е ч е н о ,  что при  с т о я н и и  п о д г о т о в л е н н ы х  к ф о т о к о л о р и м е т -  
р и р о в а н и ю  р а с т в о р о в  в них  п о я в л я ю т с я  си н ие  а м о р ф н ы е  ч асти чк и .

В о д н ы й  р а с т в о р  а л ь б е р о н а  при  х р а н е н и и  не устойчив .  Ч е р е з  
J— 2 с у т о к  п о сл е  п р и г о т о в л е н и я  на  п о в е р х н о с т и  р а с т в о р а  п о я в л я е т с я  
п л е н к а  и в ы п а д а е т  о са до к .

Д л я  п о с т р о е н и я  к а л и б р о в о ч н ы х  г р а ф и к о в  б ы л а  с о с т а в л е н а  с л е д у ю 
щ а я  м е т о д и к а .  В к о н и ч е с к и е  к о л б о ч к и  е м к о с т ь ю  50 мл в н о с и т с я  а ц е т а т -
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н а я  б у ф е р н а я  см есь  с p H  5,4 из р а с ч е т а ,  что бы  о б щ и й  о б ъ е м  ко лори-  
м е т р и р у е м о г о  р а с т в о р а  с о с т а в и л  10 мл, т р е б у е м ы й  о б ъ е м  с т а н д а р т н о г о  
р а с т в о р а  а л ю м и н и я ,  0,2 мл 5 % - н о г о  с в е ж е п р и г о т о в л е н н о г о  р а с т в о р а  
а с к о р б и н о в о й  к и с л о т ы  и 0,3 мл 0 , 3 % - н о г о  во д н о г о  р а с т в о р а  а л ь б е р о н а .  
С о д е р ж и м о е  к о л б о ч е к  в з б а л т ы в а е т с я ,  в ы д е р ж и в а е т с я  в т еч е н и е  5 м и н у т  
и ф о т о к о л о р и м е т р и р у е т с я  н а  Ф Э К - Н - 5 7  с з е л е н ы м  с в е т о ф и л ь т р о м  №  5 
при  538 ту  в к ю в е т а х  20 мм. Р а с т в о р  с р а в н е н и я  м о ж е т  с о д е р ж а т ь  и ли  
т о л ь к о  и с п о л ь з о в а н н ы е  р е а к т и в ы  без  а л ю м и н и я ,  и ли  р е а к т и в ы  с д о 
б а в к а м и  5 — 10 мкг а л ю м и н и я .  Во в т о р о м  с л у ч а е  д е с я т ы е  д о л и  мкг а л ю 
м и н и я  о п р е д е л я ю т с я  то чнее,  таік к а к  и з м е р е н и е  о п т и ч ес ко й  п ло т н о с т и  
п р о и з в о д и т с я  н а  б о л е е  ч у в с т в и т е л ь н о м  у ч а с т к е  ш к а л ы  Ф Э К - Н - 5 7 .

П р и  п о ст р о ен и и  к а л и б р о в о ч н ы х  г р а ф и к о в  д л я  к о л и ч е ст в  а л ю м и н и я  
от  0,01 д о  0,4 мкг в 10 мл п р я м о л и н е й н о й  з а в и с и м о с т и  м е ж д у  о п т и ч е 
ской  п л о т н о с т ь ю  и к о н ц е н т р а ц и е й  не н а б л ю д а е т с я .  Д л я  к о л и ч е ст в  
а л ю м и н и я  от  0,4 д о  2,0 мкг в 10 мл з а к о н  Л а м б е р т а - Б е р а  с о х р а н я е т с я .  
H o  п р и ч и н е  н е у ст о й ч и в о ст и  р а с т в о р о в  к а л и б р о в о ч н у ю  к р и в у ю  с л е д у е т  
с т р о и т ь  о д н о в р е м е н н о  с о п р е д е л е н и е м  а л ю м и н и я  в и с с л е д у е м о м  м а т е 
ри ал е .

О п р о б о в а н н ы е  н а м и  в к а ч е с т в е  э к с т р а г е н т о в  к о м п л е к с а  а л ю м и н и я  
с а л ь б е р о н о м  б ен зо л ,  х л о р о ф о р м ,  ч е т ы р е х х л о р и с т ы й  у г л е р о д ,  б у т и л о 
вый спирт,  и з о а м и л о в ы й  спирт ,  б у т и л а ц е т а т ,  д и э т и л о в ы й  э ф и р  и ац ето н  
не д а л и  п о л о ж и т е л ь н ы х  р е з у л ь т а т о в .

Т о ч но с т ь  о п р е д е л е н и я  а л ю м и н и я  с а л ь б е р о н о м  п р о в е р я л а с ь  н а  р а 
с т в о р а х  соли  с е р н о к и с л о г о  а л ю м и н и я .  Н е к о т о р ы е  д а н н ы е  п р и в е д е н ы  
в т а б л .  1.

Т а б л и ц а  1
Проверка точности фотоколориметрического определения алюминия с альбероном

Взято Al, 
м к г Найдено Al, м к г Абсолютная ошибка, 

м к г
Относительная 

ошибка, %

1,0 1,15 + 0,15 + 15,0
2,0 1,82 -0,18 —9,0
2,0 1,76 -0,24 -12,0
2,0 2,27 +0,27 + 13,5
0,50 0,39 —0,11 -22,0
2,00 1,20 -0,80 -40,0
2,00 2,60 +0,60 +30,0

Таблица 2
Результаты определений алюминия с альбероном в образ

це олова высокой чистоты

Найдено Al,
%

Среднее
значение,

%

Абсол. отклон. 
от среднего 

значения, %

Относит, отк
лон. от средне
го значения, %

0,80-10” 4 -+0,18-10-4 +29,0

0,34-10” 4 - 0 , 2 8 - IO-4 -4 5 ,1
0,70-IO"4 0,62-10-4 +0,08-10-4 +  12,8
0,85-10-4 +  0,23-10-4 +  37,0

0,75' IO-4 +0,13-10-4 +  20,9

0,55-10-4 - 0 ,0 7 - 10~4 -1 1 ,2
0,35-10"4 —0,27-IO-4 - 4 3 ,5

h*.



Н е к о т о р ы е  р е з у л ь т а т ы ,  п о л у ч е н н ы е  н а м и  п ри  о п р е д е л е н и и  а л ю м и 
н ия  в о л о в е  в ы с о к о й  ч и с т о т ы  п о с л е  р а з л о ж е н и я  н а в е с к и  с п р а к т и ч е с к и  
п о л н ы м  у д а л е н и е м  о л о в а  [12] и р а с т в о р е н и я  су хого  о с т а т к а  в а ц е т а т н о й  
б у ф е р н о й  см еси  с p H  5, 4, п р и в е д е н ы  в т а б л .  2.

В ы в о д ы

1. П р о в е д е н о  с р а в н и т е л ь н о е  и з у ч е н и е  ф о т о м е т р и ч е с к о г о  о п р е д е л е 
н ия  с л е д о в  а л ю м и н и я  со с т и л ь б а з о  и а л ь б е р о н о м .

2. У с т а н о в л е н о ,  что п р и  ф о т о к о л о р и м е т р и ч е с к о м  о п р е д е л е н и и  д е 
с я т ы х  д о л е й  мкг а л ю м и н и я  с р е а к т и в о м  с т и л ь б а з о  н а д е ж н ы х  р е з у л ь т а 
то в  не  п о л у ч а е т с я .

3. Р е а к т и в  а л ь б е р о н  м о ж е т  б ы т ь  и с п о л ь з о в а н  д л я  ф о т о к о л о р и м е т -  
р и ч е с к о г о  о п р е д е л е н и я  I O - 4 — 1 0 - 5 % а л ю м и н и я  в о л о в е  в ы с о к о й  
чис то ты  пр и  у с л о в и и  о д н о в р е м е н н о г о  п о с т р о е н и я  к а л и б р о в о ч н о г о  г р а 
ф и к а .  О ш и б к а  о п р е д е л е н и я  д о  +  4 5 % .
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