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Н. В. Ме..вьникова, Г.. х. Клибус, В. В. Сухан

ЭКСТРАКЦИОННО-ФОТОМЕТРИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ ИОДАТА

С НЕЙТРАЛЬНЫМ КРАСНЫМ

СlICkтpoф(nоNtrPическим метоДОМ изучено образование ассоциата нейтрального красного
с моно.... 1,-. который попучается в умножаюшейся реакции между 101· " Г, Опреле ..лент.г
оптимальные УСЛОВИJl образования И экстракции ассоциата изоами ..лапетатом. Установ­

лено молврное соотношение компонеитов 8 нем. равное 1:L Разработана методика

определеН"1I прнмесей мсдаТ8 калия в препаратах иолила кали..

Нейтральный красный <НК> - КИСЛОТНО-ОСНОВНЫЙ (рК -7.46 в воде) и

окислительно-вocc:rановитсльныйиндикатор класса фсназиновых красите­

Jlей [1, 2~ он использовался для фотометрического определения иолила в

Виде ионного ассоциата между катионом НК и ИО~Н,10М Г, который

экстрагируется нитробензолом. Нами устаНОВ,.;1СНО , что НК образует также

ассоциат с трииодид-ионом Iэ-. экстрагирующийся в кислой среде изоами­

лацетатом при отсутствии извлечения в органическую фаз)' иодида и

qpraвичeacоro реагеита.

с н. в. Ме......... г. Х. kJlибус. В. В. Сухц 1994
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Настоящая работа посвящена изучению взаимсдействия НК с 1з- в

зависимости от кислотности среды и экстракции образующегося соединения

с целью разработки метоДИКИ определения следовых количеств иодата в

препаратах иодида калия,

Исследуемые растворы готовили растворением в бидистилляте соответст­

вующих реактивов марки "х, '1.". Растворы иодида калия готовили непосред­

ственно перед употреблением, Изоамилацетат очищали перегонкой. Нейтраль­

НЫЙ красный переосаждали аммиаком из водного раствора. Оптические

характеристики растворов измеряли на спекгрофотометре СФ-46 и фотоэлек­

гроколориметре КФК-2МП; рН регулировали добавлением гидроксида натрия

ИЛИ серной КИСЛОТЫ'Н контролировали С помощью pH-~fетра pH-671
для выяснения природы различных форм реагента в зависимости от

рН измеряли спектры поглошения водных растворов (рис. 1). Молекулярная
форма реагента желтого цвета ограниченно растворима в воде и хорошо

растворима в органических растворителях. Она существует при рН >7 и

характеризуется полосой поглощения при 450 НМ. При более низких

значениях рН ПОЯВЛЯСТСЯ полоса С максимумом при SЗО им. Она, ПСГВИДИ­

мому, обусловлена окрашенной в красный цвет катионной формой

реагента, образуюшейся при протонировании экзоциклического атома

азота (1). При рН =:; О получается синяя протонированная форма НК,

харакгериэующаяся максимумом поглошения при 595 ИМ. В среде

концентрированной серной кислоты существует зеленая форма, Д.,1И

которой характерны два максимума поглощсния <395 н 665 им). При

этом, вероятно, происходит дальнейшее протонирование реагента.

А t

Рис. t 8 - ВЛИ8ние рН на оптическую плотностъ ВОДНЫХ распоров нк ею" М) npм
различной длине волны: J - 440. 2 - 540. J - 590. 4 - 670 им: 6 - спектр... norлощениs
ВОДНЫХ растворов IIK (3 -10·' М): J - рН 13;2 - plll--4; J - рН о; 4 - • &oмuемтрир088JOtоМ
1..250....

Далее изучалась экстракция реагента и ионного ассоциата 8 зависи­

мости от кислотности раствора (СМ. рис. [), ПО,,1НОСТЬЮ краситель экстраги­

руется из растворов с рН >7. В этих условиях в иэоамилацетат переходит

нейтральная МО.,,1СКу ..тярная форма НК, на что указывает желтый цвет

экстракта. В ингерва ..ле рН 2-5 НК извлекается частично. а при рН <2 ­
не ИЗВ..лскается изоамилацетатом, ИОННЫЙ ассоциат практически полностью

экстрагируется в интервале рН 1-2 Аналогичным образом изучали

экстракциюНК изоамилацетатом8 зависимости от рН·в присутствии иодида

ка..тия. Обнаружено, что иодид не экстрагируется изоамилацетатом в

присутствии нк. ~1Я экстракционно-фотометрнческого определения с.,1СДО­

вых количеств иодата использовали прием трехкратного уиножеяия в

реакциях восстановления иодата до иодида:

103- + 8Г + 6н' - з ь- + 3Н20 •
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А/IIЛIIИО_ lIoлl1 НК .

rиc. 2. Определение соотноmеНИJl HK:I,· методами: • - молярных отношений при

IIOCI"08IнoA КOIЩеmpaции KI03 8 810-{) М (1) и НК 2.4·)0-5 М (2"r, 6 - изомолярных

СеРИА. АА - pa311OC'n между ЗН8чениSlМИ оптической плотности исследуемого раствора

.. XOJIOC'I'OrO onwтa; КФК-2МП; [-1 СМ; ),-540 им.

Состав иовкого ассоциата, образующегося между НК и 1з- и

вкстрагирующегося изоамилацетатом, находили методами моляр­

НЫХ отношений и иаомолярных серий. На соответствующих графи­

ках (рис. 2) были получены четкие изломы при молярном соотно­

шении НК: 10з- - З: 1. Учитывая общую стехиометрию реакции,

можно сделать ВЫВОД, что протонированный НК и 1з- реагируют в

отношении 1:1. В спектре поглощения ИОНhОГО ассоциата в изоами­

nацетате наблюдается полоса при 54\) ИМ. В спектре ВОДНОГО раствора

ЯК при соответствующем рН проявляется максимум при 530 им, Т. е.

ассоциаз и реактив поглощают практическипри одной и ТОЙ же длине

веявы, Полученные данные свидетельствуюто преимущественно ИОИ­

ВОХ характере связи НК С трииодидоыИ участии в реакции однократно

протоиизированногореагента.

~ (

Градуировочный график для определения иолага стgoили по следующей

MeТOДlIКe. В делительную воронку вместимостью 50 см помещали опреде­

лениый объем раствора, содержащего от 0.05 до 2 мкг/см3 кю, 2 ем3

буфера с рН ].68 на основе тетраексалата калия (фиксанал для

приготовления образцовых бу~~рных растворов для pH-мстрии, выпуска­

емый промышленностъю), 1 си 0.05 М К], Н20 - до общего объема 5 ем3

)( оставляли на 3 мин в темном месте. Затем прибаВ..'1яли5 ем3

изоами.naцетата и 2 си3 1.2 ·1-4 М водного раствора НК, после чегс
вкстрагировали 8 течение 2 МИН. После разделении фаз экстракт

центрифугировали и измеряли оптическую плотность при 540 НМ.

Методом наименьших квадратов найдено уравнение граДУИРО90ЧНОГО

графика: .А - <0.037 ± 0.016) + <О.О53:!: 0.002) С, где С - 0.03-200 МКГ/Сl.'Э
КIОз • конечном растворе. Стандартное отклонение при определении

onтичесхой плотности составляет 0.023.
Разработанную методику мы применили д..ля определения примесей

нодата в преnaрате иодида калия - фнксанале, выпускаемом ПроМЫШ­

венвостью, Содержание ампулы с KI растворяли в мерной колбе емкостью

100 смЭ и доводили до метки водой. А ...ликвотные части (1 ем3) анализи­
ровали в соответствии с методикой построения граДУИРО80ЧНОГО графика.

В результате шести параллельных определений (P-O.951 было найдено

содержание КIОз в навеске фиксавала К] (4.4 ± 0.36> ·10" %.
Достоверность полученных результатов проверсна методом добавок.

Д1t_ этого х аликвотной части (1 CM~ анализируемого раствора прибав­
JlSlЛИ 0.4 ~ стандаргного раствора, содержащего 8.4 мкг/ем 3 водада
UJDIJI. и анализ проводили, как указано выше. Из шести параллельных

8N 004J~. Уи. хим. ;кура 1994. Т. 60. N! 12



ОПЫТОВ было найдено, что содержание добавяеввого ЮQз составляет

(2.121-1.476) ± <0.030+ 0.012) - (0.651 ± 0.042) мкг/сы3• это соответствует ДО­
бавке 3.26 ± 0.21 мкг КIОз, если учесть, что объем органической фазы

составлял 5 ем3• Как ВИДНО из полученных результатов. КIQз достаточно
надежно определяется экстракционно-фотометрическим методом с ПОМОЩЬЮ

нк по умножающейся реакции образовании трииодида.

Предлагаемая методика имеет преимущество перед иодкрахмальной

реакцией определения иодатов в иодидах. Наши ОПЫТЫ показали, что при

высокой концентрации иодидиых ионов измеИI~ спектральнне харак­

теристики иолкрахмального комплекса.

РЕЗЮМЕ. Спектрофотометрячнюе метоДОМ аиачено 83аЕМОдllO бар_ниха неkrpaльноro

червоного 3 юном 1з-. lоннннй асошат, що yтвoplOCТЪC., ekcтparYCТЬCtl QoaмiлацетаТОN у

кислому сереловишь В оnтммальних умовах провеаення реакцН вадлишо« реаКТИ8У, tlюсА не

екстрагустъся, не заважас, а юдид - не утворюс iOHHOro acoцlaтy. Розробnено методику

визначення ДОNiwо1С iодату lCuiю • препаратах ioдиду калiю..

SUMMARY. The interaction 01 the dye Neutral Red with ь· Ion hu Ьиn Itudled Ьу the
spectrophotometric method. The tonic assodate obtained was extractecl into tso-amylacetate 'п addic
mеdiuш. In орНшаl conditions the surplus 01 rUlent _а not extracted, and iodide did по. form
ionic associate. тhe method _а appliecj 10 the determinatlon of potusiwв Iodate admixture in
potaasium iodide.
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