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Inventia se refet la un procedeu de determinare rapal cianurilor Tn sedimentele de la cleirea alliasiin
vinificatie si poate fi utilizat Tn industria vinicdl.

Este cunoscut un procedeu de control analiticraicfanurilor, bazat pe distrugerea corifor complegi in soluii
de acid sulfuric la temperaturi ridicate cu elinmge, distilaregi absorljia acidului cianhidrigi analiza ulterioat a
acestuia [1].

Dezavantajele acestui procedeu constau in aceeste foarte dificil, este periculos din cauza eiitri dicianului
(CN)2 si acidului cianhidric (HCN) libesi nu este suficient de exact deoarece moleculelalloiestru de Berlin
Fe4[Fe(CN)6]3 repreziatun complex dificil de distrus datatitegaturilor coordinative puternice din complex. Pe
langi aceasta, moleculele de albastru de Berlin in sedliefe de la cleirea albastin vinificatie sunt Tnconjurate
de un amestec coloidal de componente organicedjéigsi bentonit. dispersat.

Tn calitate de cea mai apropiasoluie servete procedeul de analizapidi a feri-ferocianurilor (albastrului de
Berlin) Tn sedimentele de la cleirea albastin vinificaie, care include solubilizarea ferocianurilor piiatare cu o
soluje alcaliri, urmat de separarea prin filtrare a sdiisi analiza acesteia. In urma #et precipitatelor cleioase
cu baze alcaline la pH-ul 11,5...12,0 albastruBeelin se descompune cu formarea cogilpu complegi solubili
in am - feri(ll)-hexacianoferatului(ll) metalelor alcabn sau metalelor alcalinaimantoase
(Me{Felll[Fell(CN)6]}n. Apoi, soluia oltinuta este acidulatpari la pH-ul 2...3si este adugati in exces o sare
solubili de Fe (lll), ceea ce duce la formarea din nobasitului de Berlin [2].

Dezavantajul acestui procedeu canit particularittile de utilizare a @urilor de fier care constau in faptui c
albastrul de Berlin forme&Zn condiii necontrolate compiii in stiri de faz instabile solubili in ap— albastru de
Turnbull si, in acelai timp, sediment albastru in foende fulgi. Cu toateZcompoziia chimici a ambilor compgi
este identig, diferena in starea lor de faznu permite asigurarea unei analize cantitativeracfanurilorsi se
limiteazi la o evaluare calitativa acestora. in plus, acest procedeu necesitnare volum de muigi este legat
de necesitatea ajasii periodice a pH-ului de la mediu alcalin la egidsi invers.

Problema tehnicpe care o rezolvinvertia const in asigurarea analizei cantitative a cianurilosédimentele de la
cleirea albastr din vinificatie la toate etapele procesului de tratare, preguraducerea complexitii controlului
analiticsi simplificarea procesului.

Problema se sofioneaz prin aceea i procedeul de determinare rapid cianurilor in sedimentele de la cleirea
albasta din vinificatie, conform primei variante, include solubilizafeaocianurilor prin tratare cu o sole alcalira
de 3..5% de hidroxid de sodiu sau de potasiu la pH=12, separarea fazei lichide de cea $olathugarea la faza
lichida, dupi neutralizarea acesteia pala pH=5..6, a unei &i de cupru solubile cu formarea sedimentului
feri(lll)-ferocianurii de cupru in fori de particule coloidale, separarea lui prin cengfdire, splareasi uscarea
pari la o greutate constanta temperatura de 110130°C, analiza lui gravimetticsi determinarea concentiai
grupelor CN dup formula:

al052[1000
H= b
unde: H- concentréa grupelor CN Tn sedimentele de la cleirea albatitr vinificatie, g/dm3;
a— masa sedimentului de feri(lll)-ferociadwte cupru, Cu{Felll[Fell(CN)6]}2, g;
0,52- coeficientul de recalculare a feri(lll)-ferociaiiute cupru la grupele CN;
b - cantitatea de sedimente de la cleirea albaltr vinificatie, luat pentru analiz, ml.
Problema se mai rezdvprin aceea & procedeul de determinare rapid cianurilor in sedimentele de la cleirea
albasté din vinificatie, conform variantei a doua, include solubilizafeeocianurilor prin tratare cu o soie
alcalimi de 3..5% de hidroxid de sodiu sau de potasiu la pH=12, separarea fazei lichide de cea $olid
adiugarea la faza lichid dugi neutralizarea acesteia pala pH=5..6, a unei & de cupru solubile cu formarea
sedimentului feri(lll)-ferocianurii de cupru in foi de particule coloidale, determinarea conceieirderi(lll)-
ferocianurii de cupru ddpdensitatea opticprin analiza fotocolorimetricla lungimea de uridde 342 nm pe baza
curbei de calibrare, totodatoncentrda grupelor CN se deterndirdupi formula:

al052[1000
H= b
unde: H- concentréa grupelor CN Tn sedimentele de la cleirea albatitr vinificatie, g/dm3;
a— masa sedimentului de feri(lll)-ferociadwte cupru, Cu{Felll[Fell(CN)6]}2, g;
0,52~ coeficientul de recalculare a feri(lll)-ferociaiiute cupru la grupele CN;
b — cantitatea de sedimente de la cleirea albastr vinificatie, luat pentru analiz, ml.
Avantajele acestui procedeu sunt simplitatea dewtaee, Tn urmaiuia la adugarea &rurilor de cupru n solia
alcaliri limpezita a albastrului de Berlin se formeataza solid — un precipitat coloidal de feri(lll)-ferocianude
cupru cu formula genetalCu{Felll[Fell(CN)6]}2, care este apoi supus analigravimetrice sau fotocolorimetrice
la consum de timp deut.
Datorita valorii mari a constantei de instabilitate a cosyui complex, care constituie1®-28, practic este
garantat depunerea lui in sediment.
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Sensibilitatea procedeului revendicat constituie5300-6 de albastru de Berlin Tn compoteesedimentelor de la
cleirea albasirdin vinificatie.

Totodati s-a determinat experimentai odati cu modificarea concentiai de particule coloidale dispersate de
feri(lll)-ferocianua de cupru in intervalul de la 1 gata 1000 mg/l densitatea optia suspensiei are depengien
liniard la lungimea de uridh = 342 nm.

De asemenea, s-a constatatati compui chimici si elemente, care pot fi prezgfin suspensiile analizate, nu
impiedici determinarea celor din uandeoarece au benzi de absirpcare sunt diferite de banda de abgerh
compusului complex Cu{Felll[Fell(CN)6]}2.

Procedeul este efectuat in felul ator.

O cantitate de produs (solid sau umed) a fosttérata soluie alcaliri. Astfel, are loc Igierea albastrului de Berlin
din sedimentele de la cleirea albagtin vinificatie, cu formareaasurilor complexe solubile in @pale feri(lll)-
hexacianoferatului(ll) de metale alcaline sau deafeealcalino-pméantoase (K, Na, Ca) cu formula gengral
(Me{Felll[Fell(CN)6]}n, unde n- valenta metalului. Solga a fost separatde reziduul solid, acidulatcu acid
sulfuric sau clorhidric p&nla pH-ul 5...6, dup care s-a athigat solgie de cloruii de cupru. in cazul prezgiin
soluia alcaliri a anionului complex de albastru de Berlin {Feld[RCN)6]}- la acidularessi adiugarea solgei
sarurilor de cupru (clorur sau sulfat) se formeaza un sediment coloidal fmohis cu aspect de fulgi a feri(lll)-
ferocianurii de cupru Cu{Felll[Fell(CN)6]}2.

Exemple de realizare a inugsi

Exemplul 1

Tn 10 ml de precipitat umed cleios din vinifiease toarss 20 ml de hidroxid de potasiu de 3...5%, preluclase
efectuea la pH=11...12, se amestebine, se filtreax si intregul volum okinut se aciduledzcu acid clorhidric de
2N parni la pH 5...6, apoi se adaud...3 pidturi de cloruét de cupru de 10%, dapare soltia este agitat Se
formeaz un precipitat brun-inchis al compusului complex{falll[Fell(CN)6]}2, care india la prezem
albastrului de Berlin in sedimentele de la clem#zasti din vinificagie. Precipitatul se segaprin centrifugare, se
spah de doud sau trei ori, se filtrediz se usut si se supune analizei gravimetrice pentru a detexroncentrga
grupelor CN dup formula:

al 05211000
H= b
Exemplul 2
Pentru a construi curba de calibrare au fost ftdossuspensiile de control (standard) a compusului
Cu{Felll[Fell(CN)6]}2. Intervalul concentrdgilor care se determinpentru probele nediluate este de la 0,5adan
20 mg/l.
Procesul de Igere si separare a sedimentului brun-inchis a compuscdumplex Cu{Felll[Fell(CN)6]}2 este
similar cu cel descris Tn exemplul 1. Suspensignati se centrifughedz se diluea cu o anumit cantitate de ap
distilati, se amestéchinesi se supune analizei fotocolorimetrice rapide lagimea de unida benzii de absofie a
compusului complex Cu{Felll[Fell(CN)6]}2, egalcu A = 342 nm. Dup curba de calibrare se determin
concentrda compusului complex din sedimentele de la cleakasts din vinificatie, iar concentrga de cianuri
poate fi determinatdupi formula.
Astfel, procedeul propus de determinare ragctianurilor in sedimentele de la cleirea alliagin vinificatie este
simplu de efectuat, exclude formarea de sulgstpericuloasei are o sensibilitate ridicat



