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Przedmiotem wynalazku jest spos6b oznaczania
arsenu i antymonu w rudach oraz koncentratach
cynku i olowiu metodg polarograficzng.

Dotychczas do oznaczania arsenu stosowano me-
tode miareczkowa polegajgcg mna rozpuszczeniu
probki w kwasie azotowym, odparowaniu z kwasem
siarkowym do sucha,' rozpuszczeniu siarczanéw
w roztworze soli zelazowej, oddestylowaniu arsenu
po dodaniu siarczanu hydrazyny i bromku potasu
oraz miareczkowaniu rozclenczonego destylatu roz-
twiorem bromianu potasowego wobec oranzu me-
tylowego.

Do oznaczania antymonu dotychczas stosowano
réwniez metode miareczkowsg, polegajacag na roz-
puszczeniu prébki w kwasie solnym z dodatkiem
bromu, wytraceniu siarczkéw  siarkowodorem
z roztworu zobojetnionego amoniakiem, rozpusz-
czeniu siarczk6w antymonu, arsenu i cyny roztwo-
rem siarczku sodowego, zakwaszeniu roztworu
kwasem siarkowym a nastepnie solnym, odpgdze-
niu arsenu po dodaniu bromku potasowego oraz
miareczkowaniu roztworu roztworem bromianu po-
tasowego wobec oranzu metylowego.

Uzyskane tymi sposobami wyniki analiz nie zaw-
sze byly powtarzalne, zwtlaszcza przy niskich za-
wartoSciach arsenu i antymonu, co byto wynikiem
dosé skomplikowanego toku analizy, koniecznosci
oddzielania skladniké6w o zblizonych wtasnosciach
chemicznych, przy czym sposoby te sg pracochlon-
ne a spos6b oznaczania antymonu wymaga stoso-
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wania toksycznych odezynnikéw, jak siarkowodér
i siarczek sodu.

Wszystkie wyzej wymienione wady usuwa spo-
s6b oznaczania arsenu i antymonu wedlug wyna-
lazku, wedlug ktérego z roztworu otrzymanego
przez rozpuszczenie préobki w wodzie krélewskiej
wytrgca sie amoniakiem wodorotlenek arsenu i an-
tymonu, oddziela na sgczku, rozpuszcza w kwasie
siarkowym, redukuje strumieniem dwutlenku siar-
ki, dodaje roztworu chlorku potasu i biekitu mety-
lenowego i rejestruje ma polarografie fale odpo-
wiadajace redukcji antymonu w zakresie poten-
cjatébw od 0 do —0,25 V a arsenu od —0,5 V do
—0,8 V. .

Przy zawartoSci miedzi w badanej prébce - po-
wyzej 0,5% konieczne jest dwukrotne wytrgcanie
wodorotlenk6w amoniakiem, Przykiad. Dwa g
prébki rozpuszcza sie w wodzie kréolewskiej, wygo-
towuje tlenki azotu, rozciefcza roztwér do obje-
tosci okolo 400 ml, ogrzewa do wrzenia i wytrgca
wodorotlenki nadmiarem amomiaku celem rozpusz-
czenia wodoroflenku cynku. Roztwér z osadem
odstawia sie na 5 minut, po czym odsacza, a osad
przemywa goracym wodnym’' roztworem amoniaku
o stezeniu 1:20. W przypadku zawartoSci miedzi
powyzej 0,5% w badanej proébce osad rozpuszcza
sie w kwasie i powtérnie wytraca wodorotlenki
amoniakiem. Osad rozpuszcza sie w 40 ml kwasu
siarkowego rozcieniczonego woda w stosunku 1:19,
sgczek przemywa goracg wodg i redukuje stru-
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mieniem SO; roztwér w ciggu 20 minut. Nastepnie
odparowuje do objetosci okolo 60 ml, ochladza
i przelewa do kolby miarowej o pojemno$ci 100 ml.
Dodaje 4 ml kwasu siarkowego stezonego, 4 g
chlorku potasowego oraz 4 ml roztworu blekitu
metylenowego, uzupeinia woda do kreski i miesza.
Cze$é roztworu przelewa do naczynka polarogra-
ficznego, usuwa tlen przepuszczajgc w ciggu 10 mi-
nut strumien azotu i rejestruje fale antymonu w
zakresie potencjaléw od 0 do —0,25 V oraz arse-
nu od —0,5 V do —0,8 V.

Zastrzezenia patentowe
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dach oraz koncentratach cynku i olowiu zna-
mienny tym, ze po rozpuszczeniu prébki w wo-
dzie kroélewskiej wytrgca sie amoniakiem wo-
dorotlenki metali, rozpuszcza w kwasie, redu-
kuje roztwér gazowym SO, i polarografuje w
obecnos$ci chlorku potasowego, kwasu siarkowe-
go i blekitu metylenowego, przy czym fale
polarograficzng antymonu rejestruje sie w za-
kresie potencjaléw od 0 do —0,25 V, a arsenu
od —0,5 V do —0,8 V.

. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny t{ym, ze

przy zawartoSci miedzi w badanej prébce po-
wyzej 0,5% przeprowadza sie dwukrotne wytra-
canie wodorotlenkéw amoniakiem.
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