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Sposéb oznaczania cyny w rudach i koncentratach cynku, olowiu i miedzi
Patent trwa od dnia 11 pazdziermnika 1961 r.

Przedmiotem wynalazku jest sposéb ozna-
czania cyny w rudach i koncentratach cynku,
olowiu i miedzi przy zastosowaniu metody po-
larograficznej wzglednie fotometrycznej w za-
leznosci od zawartoSci cyny w badanym ma-
teniale.

Dotychzas do oznaczania cyny stosowano
spos6b Blumenthala polegajacy na rozpuszcza-
niu prébki w kwasie azotowym, wzbogaceniu
przez wytracenie na no$niku (MnO,) przy po-
mocy azotanu manganowego i nadmanganianu
potasowego, stopieniu osadu z nadtlenkiem
sodowym, wylugowaniu stopu woda i wytra-
ceniu siarczkéw siarkowodorem 2z zastosowa-
niem miareczkowej kioncéwki jodometrycznej.

Wedlug innego zmanego i stosowanego spo-
sobu, prébke rozpuszcza sie w kwasie azoto-

*) Wtlasciciel patentu o$wiadczyl, ze wspoél-
twércami wynalazku s3 mgr inz Eugeniusz
Raczka, mgr Kornelia Zawitniewicz i Henryk
Suchy.

wym i dwukrotnie odparowuje do sucha zkwa-
sem siarkowym, nastepnie usuwa sie Kkrze-
mionke kwasem fluorowosdorowym, wytraca
amoniakiem wodorotlenek zelaza wraz z cyna.
Osad stapia sie z nadtlenkiem sodowym, dalej
postepuje jak w wyzej opisanym sposobie,
Wyniki analiz uzyskane tymi sposobami nie
zawsze s3 powtarzalne, przy czym sposoby te
sg pracochlonne i wymagaja stosowania tok-
sycznych odczynnikéw, zwlaszcza siarkowo-
doru. ’
Wszystkie wyzej wymienione wady usuwa
spos6b wedlug wynalazku, wedlug ktérego
z roztworu otrzymanego przez wylugowanie
stopionej prébki z nadtlenkiem sodowym wy-
traca sie amoniakiem zelazo w postaci wo-
dorotlenku, ktéry oddziela si¢ a przesgcz do-
prowadza sie¢ kwasem azotowym do kwaso-
woéci 0,5 n, nastepnie dodaje sie kupferonu
i ekstrahuje chloroformem kupferonian cyny,
ekstrakt odparowuje sie z kwasem siarkowym,
rozciencza wodg i zobojetnia amomiakiem
i z tak otrzymanego roztworu oznacza si¢

2on



¢yne polarograficznie w obecnosci bromku
sodowego (w przypadku zawartosci Sn powy-
zej 0,01%) lub fotometrycznie za pomocy fe-
nylofluoronu (w przypadku zawartosci Sn po-
wyzej 0,01%).

Przyktltad: 1 g probki stapia sie z 5 gnad--

tlenku sodowego, luguje stop woda, roztwor
zadaje sie amcniakiemn i oddziela wytracony
wodorotlenek zelaza. Do odmierzonej czeSci
przesaczu zawierajacej okoto 50ug cymy, do-
daje sie HNO;3 doprowadzajac roztwér do kwa-
sowosSci 0,5 n. Nastepnie dodaje sie 4 mil
1 9,-wego roztworu kupferonu i roztwér pod-
daje sie dwukrotnej ekstrakcji chloroformem.
Zebrane ekstrakty odparowuje sie z okolo
2 ml kwasu siarkowego stezonego do obje-
{osci 0,5 ml, rozciencza woda i zobojetnia
amoniakiem. i

Z ofrzymanegc roztworu w przypadku spo-
dziewanej zawartoSci cyny powyzej 0,019,

oznacza si¢ cyng polarograficznie w zakresie

potencjatéw od —0,1 _do —0,5V w obecnodci
bromku sodowego i Zelatyny, a w przypadku
zawarto§ci cyny ponizej 0,01 ¢, — fotometry-
cznie za pomocy fenylofluoronu. W tym osta-
tnim przypadku roztwér zakwasza sie kwa-
sem siarkowym /0,8 ml stezonego kwasu)
w 25 ml roztworu) dodaje nieco roztworu ze-
latyny i zabarwia za pomoca alkoholowego
roztworu fenylofluoronu. Po 20 minutach wy-
konuje si¢ pomiar na fotometrze lub fotokio-
lerymetrze, stosujac filtr o maksimum prze-
puszczalno$ci 500 my.

1.

Zastrzezemia patentowe

Spos6b oznaczania cyny w rudach i kon-
centratach cynku, olowiu i miedzi metoda
polarograficzng wzglednie fotometryczna
przy zastosowaniu stapiania prébki z nad-
tlenkiem sodowym i lugowaniu stopu wo-
dg, znamienny tym, ze z wodnego roztwiru
otrzymanego z lugowania stopu wyltraca
sie amoniakiem wodorotlenek zelaza, ktéry
oddziela sie, a przesgcz doprowadza kwasem
azotowym do kwasowos$ci 0,5 n, dodaje ku-
pferonu oraz ekstrahuje chloroformem ku-
pferonian cyny, nastepnie ekstrakt odparo- .
wuje sie z kwasem siarkowym, rozciencza
woda i 2zobojetnia amoniskiem i z tak
otrzymanego poztworu oznacza sie cynz:
w zalezno§ci od zawartofci cyny w bada-
nym materiale, polarograficznie w obecno-
S§ci bromku sodowego lub fotometryczniz2
przy zastosowaniu fenylofluoronu.

Spos6b oznaczania wedlug zastrz. 1, zna-
mienny tym, Ze oznaczenie zawarto$ci cyny
metody polarograficzng prowadzi sie w za-

kresie potencjatéw od —0,1 do —0,5V.

Zaklady Cynkowe ,Silesia“
Przedsiebiorstwo Panstwowe

Zastepca: mgr Bolestaw KuzZnicki
rzecznik patentowy
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