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Sposdb oznaczania cynku i kaumu w ofowiu metodq absorpcji atomowej

Przedmiotem wynalazku jest sposob oznaczania cynku i kadmu w otowiu metodq absorpcji atomowe].
Sposéb oznaczania wedtug wynalazku przeznaczeny jest gtéwnie do wykonywania analizy cynku i kadmu
w rafinowanym otowiu,

Dotychczas do oznaczania cynku i kadmu w otowiu stosuje sie metode polarograficzna, ktéra polega na
rozpuszczeniu duZej (10 g} probki otowiu w kwasie azotowym, wytraceniu kwasem siarkowym otowiu w postaci
PbSO, i odsaczeniu powstatego osadu. W pozostatosci po odparowaniu przesacza do sucha, oznacza si¢ cynk
i kadm polarograficznie z amoniakalnego elektrolitu podstawowego.

Uzyskane tym sposobem wyniki analiz nie zawsze s powtarzalne, zwtaszcza przy niskich zawarto$ciach
cynku ikadmu co jest wynikiem diugotrwatego idos¢ skomplikowanego toku analizy oraz konieczno¢zi
oddzielenia JuZej ilo$ci osadu PbSO, (okoto 15 g), na ktérym moga absorbowa¢ si¢ jony oznaczanych metali.
. Ponadto w trakcie operacji saczenia, przemywania osadu i odparowywania przesaczu istniejq sprzyjajace warunki
do pfzypadkowego zabrudzenia analizowanej proby oznaczanymi pierwiastkami, ktdre w laboratoriach przemys-
tu cynkowo-otowiowego sq nawet sktadnikami kurzu. Poza tym przy niskich zawartosciach cynku i kadmu
w otowiu, rzedu n ¥ 10™*% na przyktad w czystym otowiu oznaczenie tych pierwiastkéw metodg polarograficz-
ng wedtug wyZej podanego sposobu odbywa si¢ na dolnej granicy czutodci tej metody, co jest dodatkowa
przyczyng powstawania btedéw dochodzacych do 100%.

Znany sposob oznaczania metali a zwtaszcza cynku i kadmu w otowiu metoda absorpcji atomowej
przyktadowo z publikacji W. Slavin pt. ,,Atomno-absorbcionnaja spektroskopija”” — Leningrad 1871 r. str. 85,
145 i 156 polega na tym, Ze préobke metalicznego otowiu zawierajacego cynk i kadm przeprcwadza sie do
roztworu przewaznie przez rozpuszczenie w kwasie azotowym. Otéw pozostaje w roztworze jako Pb(NO;),.
Nastgpnie wykonuje sie pomiar absorpcji badanej probki metalicznego otowiu iroztworéw wzorcowych
spektrofotometrem. Z uzyskanych wartosci ekstynkcji odczytuje sie zawartos¢ cynku i kadmu w badanej prébie
na krzywych wzorcowych.

Spos6b oznaczania metali metoda absorpcji atomowej daje powtarzalne wyniki analiz przy stosunkowo
duZej zawartosci cynku i kadmu w otowiu. Jednak w przypadku niewielkiej ilosci cynku i kadmu w prébce



2 89 619

otowiu nalety do roztworu przeprowadzi¢ wiekszaq ilo$¢ oznaczanych metali 8 tym samym otowiu. Znaczne
stéienie w roztworze ofowiu utrudnia pomiar absorpcji cynku i kadmu i tym samym uzyskane wyniki nie
odzwierciedlajg faktycznej zawartodci cynku i kadmu w badanej prébce otowiu. Niskiedy pomiar absorpcji cynku
i kadmu z prébki o duzej gestosci jest z tego powodu wrecz niemozliwy.

Celem wynalazku jest usunigcie lub co najmniej zmniejszenie niedogodnodci w znanych sposobach
oznaczania cynku i kadmu w otowiu, zwtaszcza metodg absorpcji atomowej. Aby osiggnaé¢ ten cel wytyczono,
zadanie opracowania sposobu oznaczania cynku | kadmu w otowiu metoda absorpcji atomowej, umotliwiajacego
szczegdlaie oznaczanie stosunkowo matych ilodei tych pierwiastkéw w czystym otowiu.

Zadanie wytyczone w celu usuniecia podanych niedogodnosci zostato rozwigzane zgodnie z wynalazkiem
w ten. spos6b, 2e probke otowiu rozpuszcza sie w kwasie octowym z dodatkiem perhydrolu, przy zachowaniu
stosunku cbjetosciowego kwasu octowego i perhydrolu w przeliczeniu na czyste sktadniki réwnym stosunkowo
4 :1,8-3, po czym dodaje sie kwasu- solnego stezonego w celu zwiazania i wytrgcania otowiu w postaci osadu
chlorku ofowiowego, po czym po ostudzeniu zawartosci kolby kieruje sie do niej czysty alkohol izopropylowy
i uzupetnia zawarto$é kolby pomiarowej woda destylowans, przy czym dodatek alkoholu izopropylowego
stosuje sie wiloéci 10% objetosciowych w stosunku do zawartosci kolby miarowej, z kolei zawarto$é kolby
miesza sig, odstawia do opadnigcia osadu i nastepnie mierzy sig absorpcje dla cynku i kadmu z klarownego

roztworu znad osadu na spektrofotometrze znanym sposobem.

' Spos6b oznaczenia cynku i kadmu w otowiu metodq absorpcji atomowej wedtug wynalazku nieoczekiwa-
nie umozliwia znaczne skrécenie czasu analizy (z okoto 16 godzin do 1 godziny) oraz w poréwnaniu z metodg
polarograficzng wyeliminowanie wszystk’ch operacji chemicznych jak saczenie, przemywanie, parowanie. Caty
tok analizy odbywa sie w jednej kolbie pomiarowej, stosuje sie niewiele odczynnikéw co w duzym stopniu
zabezpiecza przed moiliwoscia przypadkowego zabrudzenia préby. Dodatek alkoholu izopropylowego do
roztworu oznaczonych metali podnosi wartosé absorpcji o okoto 100%, co w zaleznoéci od potrzeby umozliwia
wielokrotne obniZenie dolnej granicy oznaczania tych pierwiastkdw na przykfad w bardzo czystych otowiach.

Zastosowanie kwasu octowego i perhydrolu daje efekt w postaci niemal btyskawicznego rozpuszczenia sig .
otowiu, a dodatek odpowiedniej ilosci kwasu solnego povioduje wytracenie ciezkiego — tatwo opadajacego osadu
nie absorbujacego jondw kadmu icynku. Tym samym nastepuje usuniecie gtéwnej masy otowiu (osnowy) ze -
$rodowiska pomiarowego bez strat oznaczanych metali, a w roztworze ponad osadem wytwarza si¢ odpowiednie
$rodowisko do pomiaréw absorpcji.

Sposéb oznaczania cynku i kadmu w ofowiu wedtug wynalazku umozliwia oznaczenie tych piei wiastkéw
w granicach od 0,001 do 0,0001% wagowych i moZe by¢ znacznie poszerzony przez rozciericzenie roztworu znad
osadu lub zwigkszenie czutosci pomiarowej spektrofotometru do absorpcji atomowe;j.

Przedmiot wynalazku jest doktadniej wyjasniony na podstawie przyktadu jego wykonania.

Przyktad, 5g prdbki otowiu rafinowanego umieszcza si¢ w kolbie pomiarowej o pojemnosci 560 cm”,
po czym do kolby wlewa sie kolejno 5 cm® kwasu octowego 30% i porcjami 6—10 cm® perhydrolu o stezeniu
30% wagowych H,0,, a po rozpuszczeniu otowiu dodaje si¢ do roztworu w kolbie miarowej 20 cm? wody
i4cm’® kwasu solnego o cigzarze wtasciwym 1,19 g/em’. Nastepnie zawarto$¢ kolby miarowej studzi sig, po
czym do kolby kieruje si¢ 10 cm® czystego alkoholu izopropylowego o ciezarze wtasciwym — 0,78 g/cm?,
uzupetnia zawarto$é¢ kolby do kreski woda, miesza zawarto$é kolby 1 pozostawia do opadnigcia osadu chlorku
otowiawego.

Réwnolegle wykonuje sie roztwory dla wykreslenia krzywych wzorcowych w szesciu kolbach miarowych
o pojemnosci 100 cm®, przy czym do poszczegélnych kolb miarowych dodaje sie kolejno 0; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8
i1,0cm?® roztworu wzorcowego kadmu i cynku o stezeniu 0,1 g/l Zn 10,1 g/l Cd. Nastepnie do kazdej kolby
kieruje sie po 5 cm® kwasu octowego 80% i po 10 cm® czystego alkoholu izopropylowego, uzupef nia zawarto$é
kolby do kreski woda i starannie miesza. Tak sporzydzone roztwory sg trwate i stuzg do wykreslenia krzywych
wzorcowych dla cynku i kadmu az do ich wyczerpania.

Pomiar absorpcji badanej probki ofowiu i roztworéw wzorcowych wykonuje sie spektrofotometrem do
absorpcji atomowej przy utrzymywaniu nastgpujgcych parametréw:

Dtugosé Prad Szerokosé . Przeptyw Przeptyw
Pierwiastek fali lampy sznzeliny acetylenu powietrza
‘ rezonansowej kaiodowej
Zn 213,8 mm 10mA 0,1 mm 0,7 dm?/min 5 dm®/min

Cd 228,8 mm 5mA 0.1 mm 1,0 dm?/min 5 dm?/min
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Z uzyskanych wartodci ekstynkcji odczytuje sie zawarto$é¢ cynku i kadmu w badanej probie na krzywych
wzorcowych, '

Zastrzezenie patentowe

Sposdb oznaczania cynku i kadmu w otowiu metodg absorpcji atomowej polegajacy na rozpuszczeniu
prébki i pomiarze absorpcji oznaczonych ‘metali, znamienny tym, Zze prébke ofowiu rozpuszcza sie
w kwasie octowym z dodatkiem perhydrolu przy zachowaniu stosunku objetosciowego kwasu octowego
i perhydrolu w przeliczeniu na czyste sktadniki rOwnym stosunkowi 4 : 1,8—3, po czym dodaje si¢ kwasu solnego
steZonego w ceiu zwiazania i wytracenia otowiu w postaci osadu chlorku otowiawego, po czym po ostudzeniu
zawartosci kolby kieruje si¢ do niej czysty alkohol izopropylowy i uzupetnia zawartos$é kolby pomiarowej wodg
destylowanga, przy czym dodatek alkoholu izopropylowego stosuje sie w ilosci 10% objetosciowych w stosunku
do zawartosci kolby miarowej, z kolei zawarto$é kolby miesza sie, odstawia do opadniecia osadu i nastepriie
mierzy sie absorpcje dla cynku i kadmu z klarownego roztworu znad osadu na spektrofotometrze znanym
sposobem. ‘ ‘
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