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Sposób oznaczania cynku i ołowiu w materiałach cynkowo-oło-
wiowych

Pzedmiotem wynalazku jest sposób oznaczania
cynku w ilości od 0 —10% i ołowiu w ilości od
0 — 5% z jednej odważki w rudach cynkowo-oło-
wiowych i odpadach z przeróbki materiałów cyn-
kowo-ołowiowych, lub oznaczania ołowiu w kon¬
centratach cynkowych.
W celu oznaczania cynku i ołowiu w wyżej wy¬

mienionych materiałach stosuje się najczęściej dwie
oddzielne metody dla cynku i ołowiu. Oznaczenia
według tych metod są pracochłonne i długotrwałe
przy czym zachodzi konieczność oddzielania pier¬
wiastków towarzyszących lub wytrącania ich w po¬
staci osadów.
Znana metoda jednoczesnego oznaczania ołowiu

i cynku z roztworu chórku potasowego zawierają¬
cego fuksynę, wymaga kłopotliwej i przebiegającej
wyłącznie w bardzo wąskim przedziale pH roztwo¬
ru, redukcji żelaza hydroksylaminą. Poza tym ko¬
nieczne jest usuwanie z analizowanego roztworu
tlenu, co dodatkowo przedłuża analizę.
Druga znana metoda jednoczesnego oznaczania

cynku i ołowiu z roztworu chlorku sodowego za¬
wierającego buforowy roztwór octanowy, pozwala
oznaczać cynk tylko wtedy, gdy znajduje się on
w większych ilościach, a dla małych zawartości
ołowiu w obecności większych ilości żelaza, metoda
ta wymaga modyfikacji. Wykresy fal polarograficz¬
nych uzyskiwane tą metodą są bardzo trudne do
interpretacji ilościowej i stanowią główny powód
mniejszej dokładności uzyskiwanych wyników.

Sposób według wynalazku polega na rozpuszcze¬
niu analizowanej próbki w wodzie królewskiej,
odparowaniu do sucha, następnie rozpuszczeniu
w kwasie solnym i odparowaniu roztworu prawie
do sucha, rozpuszczeniu pozostałości w roztworze
kwasu askorbinowego, który redukuje żelazo, uzu¬
pełnieniu do określonej objętości roztworem pod¬
stawowym i polarografowaniu ołowiu w zakres:e
potencjałów 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 czułości i kompen¬
sacji oraz odczytaniu wyników z wykreślonej uprze¬
dnio krz}rwej wzorcowej.

Przykład

0,5 g rudy blendowej umieszczono w zlewce o po¬
jemności 250 ml, rozpuszczono na gorąco w 15 ml
wody królewskiej i odparowano do przeprażen:a
osadu. Do suchej pozostałości dodano 5 ml kwasu
solnego (1, 19) i odparowano prawie do sucha.
Do zlewki wlano 10 ml 2% roztworu kwasu

askorbinowego, wymieszano do rozpuszczenia soli,
a następnie dodano 90 ml roztworu podstawowego
(zawierającego w 1 litrze 200 g chlorku sodowego,
12 g rodanku amonowego, 0,5 ml lodowatego kwa¬
su octow-eigo, 0,6 g o-ctain-u anionowego, 2 m,l 0,l°/o
roztworu oranżu metylowego i 0,05 g kleju stolar¬
skiego). Roztwór w zlewce po wymieszaniu przy¬
brał przejściowo zabarwienie wskaźnika (pH oko¬
ło 3,5).
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Z roztworu tego oznaczono polarograficznie ołów
rejestrując falę w zakresie potencjałów od — 0,3
do — 0,5 V i cynk w zakresie potencjałów od — 0,8
do — 1,2 V wobec nasyconej elektrody kalomelo-
wej, przy odpowiednio dobranej czułości i kompen- 5
sacji. Wynik odczytano z krzywej wzorcowej.
W celu wyznaczenia krzywej wzorcowej do trzech

zlewek o pojemności 250 ml odmierzono kolejno 40,
20 i 10 ml roztworu wzorcowego zawierającego
w 1 ml 0,001 -g cynku i 0,005 g ołowiu, 5 ml chlor- 10
iku żelazowego izaiwierająjcego iw 1 imll 0,01 g żelaza
i odparowano do sucha. Suchą pozostałość rozpu¬
szczono w 5 ml kwasu solnego (1, 19) i odparowano
ponownie ogrzewając* zlewkę przez płytę azbesto¬
wi 'tak, aby osad* pozostał lekko wilgotny. Zlewkę 15
ostudzono, dodano 10" ml 2% roztworu kwasu as-
tooribinoweigo, 90 ml (roztworu podstawowego^ i da¬
lej postępowano jaSf jprzy wykonaniu oznaczeń w
próbkach. Wyfcreiślono ifcrzyiwą wzorcową nanosząc
na osi rzędnych wysokości fal W milimetrach, a na 20
osi odciętych odpowiadające im zawartości cynku
i ołowiu.
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Sposób według wynalazku jest znacznie dokład¬

niejszy i szybszy niż znane dotychczas sposoby jed¬
noczesnego oznaczania cynku i ołowiu. Nadaje się
on do oznaczania z dużą dokładnością cynku i oło¬
wiu we wszystkich materiałach, w których zawar¬
tość tych pierwiastków nie przekracza 10% i że¬
laza 40%.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób oznaczania cynku i ołowiu w materiałach
cynkowo-ołowiowych, znamienny tym, że badaną
próbkę rozpuszcza się w wodzie królewskiej, odpa¬
rowuje do sucha, dodaje kwasu solnego i odparo¬
wuje prawie do sucha, a następnie do pozostałości
dodaje się roztworu kwasu askorbinowego, który
redukuje żelazo, rozcieńcza się roztworem podsta¬
wowym zawierającym chlorek sodowy i rodanek
amonowy i polarograficznie oznacza się cynk i ołów
z jednego roztworu.

ZG „huch" W-wa, zam. 727/63 nakł. aui) e^z.
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