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Sposob ilosciowego oznaczania antymonu w stopach zelaza
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b ilosciowe-
go oznaczania antymonu w stopach zelaza.

Istnieje szereg metod oznaczania antymonu w
stopach zelaza, jak metoda spektralna, fotomerycz-
na, destylacyjna 1 siarkowodorowa. Najbardziej
znana metoda siarkowodorowa polega na rozpusz-
czaniu badanego materialu w kwasie solnym z
dodatkiem bromu. W trakcie tego procesu anty-
mon wytrgcany jest za -pomocg siarkowodoru.
Osad antymonu jest odzielany przez odsgczanie
i nastepnie antymon oznaczany jest miareczkowo
za pomocg bromianu potasowego.

Wszystkie znane metody sg pracochlonne i wy-
magajg Kkosztownych ocdczynnikéw. W metodzie
siarkowodorowej podczas rozpuszczania stop an-
tymonu ma sklonno$¢ do ulatniania si¢ pod po-
stacia antymonowodoru. Czas oznaczenia jest
diugi i dochodzi od 6—8 godzin.

C_elem wynalazku bylo opracowanie szybkiej i
taniej metody, pozbawionej wyzej wymienionych
wad. Cel wynalazku osiggnieto w ten sposéb, ze ba-
dang probke stopu zeliwnego traktuje sie 6%-owym
kwasem siarkowym o temperaturze ponizej 15°C
w celu rozpuszczenia pozostalych sktadnikéw ze-
liwa, a osad antymonu rozpuszcza si¢ w gorg-
cym 20%-owym roztworze siarczku sodu i oznacza
antymon znanym sposobem.

Przyklad: Zeliwo antymonowe
sie i przesiewa przez sito o wymiarze oczek 0,20

rozdrabnia

62 585

10

15

20

25

30

2

mm. Probke zeliwa w ilosci 2,000 g wktada sie
do kolby Erlenmeyera o pojemnosci 250 ml i za-
lewa 6%-owym kwasem siarkowym w ilo$ci 75 ml
w temperaturze ponizej 15°C. Prébke odstawia sie
w chtodne miejsce. Po rozpuszczeniu pozostatych
skladnik6w zeliwa probke przesgcza sie przez sg-
czek, przemywa si¢ zimng wodg destylowans, az
do zaniku jonu zelazowego. Osad antymonu na
saczku rozpuszcza sie dwoma porcjami (po 30 ml)
goracego 20%-owego roztworu siarczku sodowego
i przemywa sie kilka razy gorgca woda destylo-
wang.

Do roztworu zawierajagcego antymon dodaje sie
30 ml stezonego kwasu azotowego, 60 ml 65%-owego
kwasu siarkowego i odstawia sie na plyte grzewcza
w celu odparowania kwasu azotowego. Po ukaza-
niu sie bialych dyméw H,SO, roztwér podgrzewa
sie jeszcze 30 minut w celu odparowania resztek
kwasu azotowego, ktéry osadzil sie w gornej czeSci
kolby. Nastepnie roztwor oziebia sie de tempera-
tury pokojowej, dolewa sie 200 ml wody desty-
lowanej i miareczkuje 0,0ln KMnO, 1 ml 0,01
KMnO, odpowiada 0,0006088 g Sb. Przy miarecz-
kowaniu zuzyto 19,0 ml. 0,01 KMnO, co odpowiada

19,0 X 0,0006088 X 100
2

= 0,58% Sb

Wyniki otrzymane metodg selektywnego roz-

puszczania pokrywaja sie z wynikami otrzymany-
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mi metodg siarkowodorowg. Oznaczanie anty-
monu metodg selektywnego dzielenia przeprowa-
dzono na proébce z zeliwa o wadze 2,000 g pie-
ciokrotnie i uzyskano nastepujgce wyniki: 0,60%,
0,57%, 0,56%, 0,59%, 0,58%.

Dla probki tego samego zeliwa o wadze 2,000 g
przeprowadzono pieciokrotnie wytrgcanie anty-
monu metodg siarkowodorowg uzyskujgc wyniki
0,64%, 0,57%, 0,56 %, 0,53%0, 0,60%.

4
Zastrzezenie patentowe

Spos6b iloSciowego oznaczania antymonu w sto-
pach zelaza, znamienny tym, ze badang proébke
traktuje sie 6%-owym kwasem siarkowym w tem-
peraturze ponizej 15°C w celu rozpuszczenia pozo-
stalych skladnikéw stopu, a osad antymonu roz-
puszcza sie w gorgecym 20%-owym roztworze Na,S
1 oznacza antymon w znany sposéb.
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