
ПЛУМБОМЕТРИЧНО ОПРЕДЕЛЯНЕ НА Ol(CAJIOBATA КИСЕJIИНА 

С ИНДИКАТОР ХРОМАЗУРОЛ 

Д. Бака.1100, Л. Хала,1ева, М. Щерева, Вл. Лесичков 

1 lзвсстно L', че 011рс.:1ес1янето на оксаловата кисе.лнна се извършва 
,;:,;1с11чсск11 1ю метода на Sorenseп - l.11cko\\· (4,6, 7). При с.,учан обаче, ко-
1·ато 11зс:1е;щан11ят матер11а.'1 съдържа и други редуциращи вещества, гор­
ннят метод е непр11.ложю1. Това на:1ага да се потърсят подходящи методи 
за ко.,ичествено олреде.,яне на окса.,атни анионн. G. S. Deschmuckh, 
М. G. Bapat, У. 1 •. А. Rao (5) изло,1зуват 11.,умбометрично ппруване на 
окса.r�атни аниони п1н1 определяне на ка.т1ц�-1еви катиони: калциевите ка• 

т1юнн се утаяват пълно с излишък от натриев окса.аат с позната концен­
трацня, като излишъкът от окса.лата се титрува остатъчно с разтвор на 
о.аовен нитрат при вътрешен индикатор дифенн.акарбазон. М. Vапсеа -
М. Volusniuc при:1агат п.аумбометрично титруване за определяне на фос­
фатни аниони при индикатор днтизон. 

При опити за количествено опреде.аяне на окса.аатни аниони в кон-
1<рсментн ние прибягнахме до плумбометричния метод нри използуване 
на индикатор дитизон (2). Получените резу.атати се оказаха по-високи от 
очакваните. Ние счетохме, че по-високите стойности се дължат на употре­
бата на индикатора, който се оказа недостатъчно подходящ. Това ни при­
нуди да търсим друг индикатор за п.аумбометрично определяне на С2О.12•• 
Изпитахме голям брой нндикатори, от които най-подходящ се оказа хро­
мазурола1 . 

Използуването на хромазурол като комп.аексометричен индикатор 
с 11регюръчано при определяне на Ct12+, Fe3 < и Al3 +. В силно кисе.аа среда 
той дава оранжево оцветяване, към рН 5 се гюлучава вишневочервено, а 
при рН 7 - лнмоненожълто оцветяване. В неутра.ана среда олов>1ите 
катнони дават с хромазурола млечносиньо оцветяване с в1юлетов оттенък. 

1 Прс.1став.н11.1;� З-фl'нн:1.\1ста11оuо багр11:10 със с:1еJ,11ата форму:1а: 
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Преходът е лсен. При т11труване нас,о;- с РЬ (NO,.)2 np11 индикатор хро­
мазурол с.,ед свързване на всички С, О,2- до РЬС2 О, се появява силно оцве­
тяване. 

При определяне концентрацията на чиста Н, С, 0,1 използувахме раз­
твори на оловен н,прат със следните концентрации: М-5, М/10, М/1.5, 
М.20, М,50 и М 100. Получените резултати са представени в таблица 1. 
От тях се вижда, че най-добри резултати се получават при концентрации 
М/15 и М. 20 на Pb(NO3)2• 

Пр11 работа с моделни разтвори. съдържащи II други катиони и аниони, 
Na>, К+, Са'+, Mg2 +, А/3+, Fe2+, Fe2+, Fe•,, Cu2 +, Ва+ нNН,,+ не оказ­
ват влияние при анализа. Пречещи се лвлватС/-, SO.12-, РО.,•-, и МоО.12-, 
аниони. За отстраняването им приложихме метода на Д. Бакалов (1). 
Резултатите са 11редставенн в таблица 1. 

За да проверим приложимостта на метода в присъствие на редуцн­
ращн вещества, изпоюувахме моделни разтвори, конто наред с С,O 1

2-
съдържат II ннтритнн аниони. Резултатите са представени в таблица 2. 
Там също са представени резултатите от определяне на оксалатни аниони 
в сравнително ш11рок11 граници относно концентраш,ята им. 

Материал и методика 

0,fi0/, а.жохо:теII рапвор 11а хро:\Iазуро:I, разтворн на Pb(NO3)2 - М/5. J\\/IU. /1\/15, 
М/20, М/50, М/100; З•J, амоняк, 100/о HN03• нас11тсн разтвор на CH3C00Na 11 �юде:1н11 
разтвор11 на Н2С204. 

В пр11съств11е на пречещ11 аннон11 C20i· се утайват с наситен разтвор на CH3C00Na 
С.·rед 5-10 м11н престой утаiiката се ф11.1тр11ра през ко.r�ичествен фн.пър (с11ня .1ента). 
nромнва се двукратно с дсст11.111рана вода, съдържаща CH:IC00Na, а с.1ед това с чIIста 
дест11.нIрана вода до отстра tIяване на пречещите аннонн. Изм11тата утайка се разтваря 
във възможно ма:Iко коmIчество гореща 10°/0 HN03, разрежда се до опреде.1ен обем, 
прII което се съб.;�юдава ус:ювнето н I м.1 от разтвора да се съдържа не по•ма:rко от 
0,5 мr C20i-

Onpeдe:JeHIIЯTa ювършнхi\Iе върху про611 от 2 м.1. Към всяка проба се пр11бавят 
О, 1 м.1 0,5¼ а:Iкохо:Iен разтвор на хромазуро:I 11 при непрекъснато бъркане се неутра• 
:IIIзIIра на капк11 с 3°/fl амоняк до появяване на чисто жъ.1то.111�юново оцветяване, т. е. 
до рН 7, непосредствено пред11 пIтрув.знето. Титруването се 11Звършв.з със скорост 
95 к.зпк11 в мннут.з прII непрекъснато бъркане (ръчно н:I11 с магнIпIIа бърка.1ка), за 
да се даде възможност за 11ъ;Iното прот11чане на утаечната рt"акш1я. Краят на процеса 
�� 1i;::;:;:I�= ��я

1�з�у��,�-�1�;�: :;;;��к�ттенък в надстоящата те'lност II установяване 
Изч11с.1ен11я: 
На I м:, М/5 Pb(NO,), отrопарят 0.0176 r С,О,'-
На „ М/10 0.0088 г 

На М/15 0.0066 г 

На М/20 U.0044 г „ 
На „ М/50 0,00176 г „ 
На „ М/100 0,00088 г „ 

Резултати 

РезуJiтатите от извършените определения са показани о таблиците 
1 и 2. 

В таблица I А е показана точността на определянето на С,О.'- с разтвори 
на олорен нитрат с различни концентрации, Най-голяма точност се постига 
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11р11 работа с концентрац1111 М 15 11 М 20. Пре"ставенн са средните резу.•1-
тат11 от 10 определения с всекн внд разтвор. 

В табJ11ща I Б са 11оказан11 резуJ1тап1те от определянето 11а С,О,'­
в разтвори, съдържащи непречещн катиони. Резу.11тат11те са средн1-1 ар11т­
мет11чн11 от 11 опреде.аен11я с М 5; 16 - с М 10; 25 - с М 15 11 15 - с М 20 
Pb,(NO,,),. Поради неточността на работата с разтвори с М S0 11 М. 100 1ю­
нататъшните проби с тях бяха изоставени. 

В таблица 2 са представени данни за пригодността на метода за опреде.н1-
11е на С,0,'- Пpll КОНltентраци11 ОТ 11,40 до 11,400 МГ МЛ Н,(,0 1 , както II за 
11езав11с11мост на плумбометричното опреде.r�ен11е на uкса.11ат1111тс а111ю1111 
rп нал11ч11ето на редуциращи вещества. 

Обсъждане 

Прилаганият от нас 11нд11катор за плумбометр11ч1111 т11труван11я cr 
оказва подходящ за т11труване на оксалова к11сеJ1ш1а 11р11 конщ:•11тращ111 от 
0,76 до 114 мг мл както на чIIста кисел�Iна, таI<а н в пр11съств11е на реду­
щ1ращн вещества (ннтрнтн). Точността на r-.1етода е най-гш1яt.1а пrн коII-
1tентрации между 0,76 и 63 мг. м.11. При останалите концентра111111 тя е до­
статъчно добра, но с немного rOJIeм11 точности. В.r111ян11ето на 111прнт11Тl' l' 
незнач�Iте.r1но II може въобще да се пренебрегне. 

В резултат на това нне смитаме, че ннд11катор1,т хромазуро:I е на11ъл�ю 
подходящ за плумбометрично опреде.11яне на окса:юва к11сr.1111шI 11 0I,с.1-
.11ат11 R rазлнчнн матерIIалн. 
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ПЛУМБОМЕТРИЧЕСl(ОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ 

Оl(СЛЛОВОЙ l(ИСЛОТЫ С ИНДИl(ЛТОРОМ ХРОМЛЗУРОJJ 

!l. J;т,алпп, .П. Холи•1е11О, М. Щерrпа. 8.1 . .Пt•о1ч/\1111 

Описывается метод д.r�я ко.r111чественного определеII11я оксаловоi-i кнслоты 
лр11 помонш азотнокIIслого св11нца пprt 111щIIкаторе хромазуро.'t. Пре:1· 
,11агаемыii нндикатор даrт бо.11rе хорошие резу.11I,таты, в срашIr11II11 с ;щ­
фt:•ннлкарбазоном и л.IIт11эоном. 



_ ____ _  
h�1умбоме-тр11чно onpe,ii.eля�1.t.>_ 11а окСаловата К11Се.1ина. . 1()3 

Подробно изучено влияние мешающI1х и немешающих иоIюв. Устаноn­
лены оптимальkые концентрации С,О.12- ионов, пр11 которых 011редслен11е 
�вляется самым точньн,1. 

Ред уцируюi.цие вещества ke мешаюt определеlIию. 
Метод является подходящим для колнчественноrо определен11я окса­

,1овой кнслоты н оксалатов в разных материалах, 

PLUMBOMETRIC DEТERMINЛTION OF OXЛLIC ЛCID w1tн CHROMЛZUROL 

D. BakaloiJ. / .. rlalacl1eua, М. SllfereiJa, Ot. Lesit-fllm:i 

SUMMЛRY 

Descrip!ion is ma,le of а 111etho,I for ,leter111i11ation of oxalic aci,I 1vi!l1 
leacl ni!rate iп the presence of chro111az11Гol. Т11е i1нlicator proposecl yiel,ls 
better results as co111pare,I !о ,liphenylcarbazoп а,нl ,li!hisoп. The infl11ence 
of the inhiЬi!iпg all(I inuifferent ions is stuclie,I in de!ail. The op!i111al coп­
centrations аге estaЬlishe,I of С,О.,2- ions at 11·hich the esti111atio11 pro1·es 
to Ье most acct1Гate. Re,lllciпц SJ1bsta11ces uo not l1i1нler tl1e essay. Tl1e 
metho,J is 1•егу Sllilal,I� for ,let,•r111i11atio11 of oxalic aci,I arнl oxalates iп 1•a­
rious 111ateria ls. 


