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Spos6b oznaczania cynku i olowiu w materiatach cynkowo-olo-
wiowych
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Pzedmiotem wynalazku jest sposéb oznaczania
cynku w ilo$ci od 0—109, i olowiu w ilosci od
0—5% z jednej odwazki w rudach cynkowo-olo-
wiowych i odpadach z przerébki materialow cyn-
kowo-olowiowych, lub oznaczania olowiu w kon-
centratach cynkowych.

W celu oznaczania cynku i olowiu w wyzej wy-
mienionych materiatach stosuje sie najczesciej dwie
oddzielne metody dla cynku i olowiu. Oznaczenia
wedlug tych metod sg pracochlonne i dlugotrwale
przy czym zachodzi konieczno$§¢é oddzielania pier-
wiastkow towarzyszacych lub wytrgcania ich w po-
staci osadéw.

Znana metoda jednoczesnego oznaczania olowiu
i cynku z roztworu chlorku potasowego zawierajg-
cego fuksyne, wymaga klopotliwej i przebiegajacej
wylacznie w bardzo waskim przedziale pH roztwo-
ru, redukecji zelaza hydroksyiaming. Poza tym ko-
nieczne jest usuwanie z analizowanego roztworu
tlenu, co dodatkowo przediuza analize.

Druga znana metoda jednoczesnego oznaczania
cynku i olowiu z roztworu chlorku sodowego za-
wierajgcego buforowy roztwoér octanowy, pozwa’a
oznacza¢ cynk tylko wtedy, gdy znajduje sie on
w wiekszych iloSciach, a dla malych zawartosci
olowiu w obecnosci wiekszych ilo$ci zelaza, metoda
ta wymaga modyfikacji. Wykresy fal polarograficz-
nych uzyskiwane tg metodg sg bardzo trudne do
interpretacji iloSciowej i stanowig gléwny powdd
mniejszej dok!adnos$ci uzyskiwanych wynikéw.
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Sposéb wedilug wynalazku polega na rozpuszcze-
niu analizowanej probki w wodzie kroélewskiej,
odparowaniu do sucha, nastepnie rozpuszczeniu
w kwasie solnym i odparowaniu roztworu prawie
do sucha, rozpuszczeniu pozostaloSci w roztworze
kwasu askorbinowego, ktéry redukuje zelazo, uzu-
peinieniu do okreslonej objetoSci roztworem pod-
stawowym i polarografowaniu otowiu w zakres'e
potencjaléw od — 0,3 do — 0,5 V i cynku od — 0,8
do — 1,2 V wobec nasyconej elektrody kalome’o-
wej przy odpowiednio dobranej czuloSci i kompen-
sacji oraz odczytaniu wynikoéw z wykreé$lonej uprze-
dnio krzywej wzorcowej.

Przyktlad

0,5 g rudy blendowej umieszczono w zlewce o po-
jemnos$ci 250 ml, rozpuszczono na gorgco w 15 ml
wody krolewskiej i odparowano do przeprazen‘a
osadu. -Do suchej pozostalo$ci dodano 5 ml kwasu
solnego (1, 19) i odparowano prawie do sucha.

Do zlewki wlano 10 ml 29, roztworu kwasu
askorbinowego, wymieszano do rozpuszczenia soli,
a nastzpnie dodano 90 ml roztworu podstawowego
(zawierajgcego w 1 litrze 200 g chlorku sodowego,
12 g rodanku amonowego, 0,5 ml lodowatego kwa-
su octowego, 0,6 g octanu amonowego, 2 ml 0,1%
roztworu oranzu metylowego i 0,05 g kleju sto'ar-
skiego). Roztwér w zlewce po wymieszaniu przy-
bral przejSciowo zabarwienie wskaznika (pH oko-
1o 3,5).
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Z roztworu tego oznaczoné polarograficznie oléw
rejestrujac fale w zakresie potencjaléw od — 0,3
do — 0,5 V i cynk w zakresie potencjatéw od — 0,8
do — 1,2 V wobec nasyconej elektrody kalomelo-
wej, przy odpowiednio dobranej czulo$ci i kompen-
sacji. Wynik odczytano z krzywej wzorcowej.

W celu wyznaczenia krzywej wzorcowej do trzech
zlewek o pojemnos$ci 250 ml odmierzono kolejno 40,
20 i 10 ml roztworu wzorcowego zawierajgcego
w 1 ml 0,001 g cynku i 0,005 g olowiu, 5 ml chlor-
ku zelazowego zawierajgcego w 1 mil 0,01 g Zzelaza
i odparowano do sucha. Suchg pozostalo§é rozpu-
szczono w 5 ml kwasu solnego (1, 19) i odparowano

wnie ogrzewajac, zlewke przez plyte azbesto-
wh ‘tdk, aby osad pozostal lekko wilgotny. Zlewke
ostudzono, dodano 10° ml 2% roztworu kwasu as-
korbinowego, 90 mil reztworu podstawowego i da-
lej, postgpowano jak ,przy wykonaniu oznaczen w
prébkach. WykreSlono krzywa wzoncowsa nanoszac
na osi rzednych wysoko$ci fal w milimetrach, a na
osi odcietych odpowiadajgce im zawarto$ci cynku
i olowiu.
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Sposéb wedlug wynalazku jest znacznie doklad-
niejszy i szybszy niz znane dotychczas sposoby jed-
noczesnego oznaczania cynku i olowiu. Nadaje sie
on do oznaczania z duza dokladnos$ciag cynku i olo-
wiu we wszystkich materialach, w ktérych zawar-
to$é tych pierwiastk6w nie przekracza 109, i ze-
laza 40%,. :

Zastrzezenie patentowe

Sposéb oznaczania cynku i olowiu w materialach
cynkowo-olowiowych, znamienny {ym, Ze badang
prébke rozpuszcza sie w wodzie krélewskiej, odpa-
rowuje do sucha, dodaje kwasu solnego i odparo-
wuje prawie do sucha, a nastepnie do pozostalosci
dodaje sie roztworu kwasu askorbinowego, ktéry
redukuje zelazo, rozciencza si¢ roztworem podsta-
wowym zawierajgcym chlorek sodowy i rodanek
amonowy i polarograficznie oznacza si¢ cynk i ol6w
z jednego roztworu.
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