POLSKA
RZEGZPOSPOLITA
LUDOWA

OPIS PATENTOWY

84858

Patent dodatkowy
do patentu nr

Pierwszenstwo:

URZAD
PATEHTOWY
PRL

Zgloszono: 29.12.72 (P. 160016)

Zgloszenie ogloszono: 15.10.73

Opis patentov%ppublikowano: 31.12.1976

MKP GOln 33/20

Int. Cl.2 GO1N 33/20

Twéreca wynalazku: Maria Cyrankowska

Uprawniony z patentu: Centralne Laboratorium Akumulatoréw i Ogniw,
Poznan (Polska)

Sposéb oznaczania stopnia utleniania materialu zawierajgcego
kadm
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b oznaczania
stopnia utlenienia materialu zawierajacego kadm,
zwlaszcza masy czynnej kadmowej przeznaczonej
dla elektrod akumulatora zasadowego.

Znany spos6b oznaczenia stopnia utlenienia
sproszkowanej gabki kadmowej polega na elek-
trolitycznym wydzielaniu kadmu z roztworu cy-
jankowego na katodzie platynowej.

Sposéb ten ma niedogodno$ci, polegajace na
tym, ze dla przeprowadzenia oznaczenia stosuje
sie $rodowisko wysoce toksyczne oraz uzywa sie
wyposazenia z metalu szlachetnego.

Celem wynalazku jest unikniecie wymienionych
niedogodno$ci. Cel ten osigga sie przez opracowa-
nie sposobu kontroli procesu technologicznego wy-
twarzania materialu zawierajacego kadm, zwlasz-
cza stopnia utlenienia masy czynnej kadmowej
przeznaczonej dla elektrod do akumulatora zasa-
dowego, polegajacego na tym, Ze okre§long proéb-
ke sproszkowanego kadmu rozpuszcza si¢ w okre-
$lonym nadmiarze roztworu jondéw zelazowych w
stosunku do ilosci kadmu metalicznego, az do uzy-
skania redukcji jonéw zelazowych do jonow Zzela-
zawych zachodzacej proporcjonalnie do ilosci me-
talicznego kadmu w tej probce.

Nastepnie nieprzereagowana nadmierng ilo$¢
jonébw zelazowych odmiareczkowuje sie manga-
nometrycznie w roztworze kwasowym i z przeli-
czenia otrzymuje sie zawarto$¢ kadmu metaliczne-
go w sproszkowanym materiale zawierajacej kadm.
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Rownocze$nie inng probke sproszkowanego mate-
rialu zawierajgcego kadm wytrzasa sie z buforem
amonowym i roztworem jonéw siarczynowych i/lub
innych jonéw dzialajacych redukujgco. Dalej prze-
sgcza si¢ i nastepnie okre$long ilo$é przesaczu
miareczkuje sie wersenianem w obecnosci fioletu
pirokatechinowego. Z kolei z przeliczenia otrzy-
muje sie zawarto$s¢ kadmu utlenionego (do posta-
ci w przyblizeniu Cd (OH);) w danej prébce. W
koncu z zawarto$ci w proébkach kadmu metalicz-
nego i kadmu utlenionego oznacza sie stopien utle-
nienia sproszkowanego materialu zawierajgcego
kadm.

Spos6éb wedlug wynalazku pozwala na wyelimi-
nowanie z praktyki przemystowej dotychczas sto-
sowanej metody elektrolitycznego wydzielania ka-
dmu z roztworu cyjankowego na katodzie platy-
nowej, a wiec oszczedno§é metalu szlachetnego,
oraz wyeliminowanie S$rodowiska toksycznego.

Przyktad. 1,000 g sproszkowanej gabki kad-
mowej przenosi sie do kolby miarowej pojemno-
$§ci 200 cm3. Pr6bke splukuje do kolby 50 cms?
buforu amonowego zawierajgcego siarczyn sodo-
wy. Zawiesing wytrzasa sie i nastepnie uzupelnia
woda amoniakalng (1:100) z dodatkiem siarczy-
nu. Po wymieszaniu roztwér saczy sie. Do zlewki
o pojemnosci 250 cm3 odmierza sie 10 cm?® przesg-
czu, dodaje 5 cm$ buforu amonowego bez siarczy-
nu oraz wody destylowanej do objetosci okolo 100
cm?, dodaje fioletu pirokatechinowego i miarecz-




kuje 0,02 M roztworem wersenianu dwusodowego
do zmiany barwy z niebieskiej w purpurowa.

Zawarto$é procentowg kadmu utlenionego obli-
cza sie¢ wg wzoru:

Vy-K.2
/o Cd utlen. = —————
g
gdzie: V4 — objeto$é roztworu 0,02 M werse-
nianu dwusodowego zuzytego do
miareczkowania
K miano 0,02 M wersenianu dwuso-

dowego w mg Cd na 1 cm? wer-
senianu

g — odwazka w g.

0,100 g sproszkowanej probki umieszcza sie w kol-
bie o pojemno$ci 500 cm? i dodaje 50 cm3 roz-
tworu alunu amonowo-zelazowego. Cato§é mie-
sza sie az do rozpuszczenia prébki.

Nastepnie do roztworu dodaje sie 200 cm?® kwa-
su siarkowego, rozcienczonego 1:20 i miareczku-
je roztworem nadmanganianu potasowego do ré-
Zowego zabarwienia.

Zawarto$¢é kadmu metalicznego w procentach
oblicza sie wg wzoru;

Vg« k- 0,056205 - 100
g

%o Cd metal. =

gdzie: V, — objeto§é roztworu nadmangania-
nu potasu, zuzytego do miarecz-

kowania w cms, :
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k — miano roztworu nadmanganianu
potasowego,

0,056205 — réwnowaznik chemiczny 1N roz-
tworu nadmanganianu potasu
wyrazony w g kadmu metalicz-
nego,

g — odwazka w g.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b oznaczania stopnia utlenienia materiatu
zawierajacego kadm, zwlaszcza masy czynnej ka-
dmowej do akumulatora zasadowego, znamienny
tym, Ze okre§long probke sproszkownego kadmu
rozpuszcza sie w okreslonym nadmiarze roztworu
jonéw zelazowych — w stosunku do ilo$ci kadmu
metalicznego, az do uzyskania redukcji jonow ze-
la ch do jonow zelazawych zachodzacej pro-
porcjgialnie do iloSci metalicznego kadmu w tej
prébcé, po czym - nieprzereagowang nadmierng
ilo$¢ jonOw zelazowych odmiareczkowuje sie man-
ganometrycznie w roztworze kwasowym i z prze-
liczenia otrzymuje sie zawarto$¢ kadmu metalicz-
nego w sproszkowanym materiale zawierajagcym
kadm, réwnocze$nie inng proébke sproszkowanego
materialu zawierajacego kadm wytrzasa sie¢ z bu-
forem amonowym i roztworem jonbéw siarczyno-
wych i/lub innych jonéw dzialajgcych redukujaco,
dalej przesacza sie i nastepnie okre§long ilos¢
przesgczu miareczkuje sie wersenianem w obec-
nosci fioletu pirokatechinowego i z przeliczenia
otrzymuje sie zawarto$é kadmu utlenionego w da-
nej prébce, po czym z zawarto$ci w prébkach
kadmu metalicznego i kadmu utlenionego oznacza
sie stopien utlenienia sproszkowanego materiatu
zawierajgcego kadm.

DN-7 — Zam. 2537/76

Cene 10 zi



	PL84858B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


