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Sposdb polarograficznego oznaczania kadmﬁ w stopach
aluminiowych, szczegélnie w stopach protektorowych
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Wynalazek dotyczy sposobu polarograficznego

oznaczania kadmu w stopach aluminiowych, szcze-

gbélnie w stopach protektorowych stuzacych do

ochrony antykorozyjnej zbiornikéw  statkéw
morskich. Stopy protektorowe -charakteryzujg
sie tym, ze sg to uklady wieloskiadnikowe,

a zawarto$é poszczegblnych skladnikéw musi byé
zawarta w waskim lub bardzo waskim przedziale.

Przykladowy skilad takiego stopu jest nastepujacy:

Al osnowa, Zn 7,29, wagowych *0,1%, Cd 0,109,
wagowych * 0,01%,.

Do tej pory znana jest metoda oznaczania kadmu
w stopach aluminiowych obejmujaca wyiracenie
z roztworu trudnorozpuszczalnego siarczku kadmu
przy pomocy siarkowodoru. Sposéb ten wykazuje
szereg wad i niedogodnosci a mianowicie: malg
dokladno$é oznaczeni, znaczng pracochtonno$é i ko-
niecznos$é pracy z toksycznym zwigzkiem jakim jest
siarkowodor.

Znana jest réwniez ogbélna metoda postepowania
analitycznego oparta o zasad¢ naukowa polaro-
grafii, ktéra wigze wielkos$é pradu dyfuzyjnego ze
stezeniem redukujacych sie¢ jon6w za pomocay
réwnania Ilkoviéa. Zasada ta jest opisana
w ksigzce G.W. Ewinga ,Metody instrumentalne
w analizie chemicznej”, PWN, Warszawa 1967 r.
str. 244 i nastepne i przewiduje po rozpuszczeniu
prébki, zlikwidowaniu maksimum adsorbcyjnego
i zakl6cen tlenowych, zdejmowanie polarogramem
przy okreslonym potencjale w rozcieficzonym roz-
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tworem podstawowym roztworze kwasnym.  Ana-
logiczne postepowanie przeprowadzone dla roz-
tworu zawierajgcego znaczng ilosé oznaczonego
skladnika pozwala obliczyé metodg ,,dodanego
wzorca” stezenie oznaczanej substancji. W takiej
sytuacji opracowano spos6b polarograficznego
oznaczania kadmu w stopach aluminiowych, szcze-
g6lnie protektorowych, ktéry wprowadzil postep
W analiz¢ iloSciowg stopéw aluminium i ktérego
caloksztalt cech istotnych jest nastepujacy:

Probke badanego stopu rozpuszcza sie w kwasie
solnym, korzystnie 1:1, tak otrzymany roztwér
uzupelnia sie wodg do okreslonej objetosci i z tego
roztworu pobiera si¢ dwie réwne cze$ci. Do jednej
czesci .dodaje sie wzorcowego roztworu kadmu
w ilo$ci odpowiadajgcej w przyblizeniu zawartosci
kadmu w odebranej czesci prébki. Obydwie probki
zobojetnia sie roztworem amoniaku i uzupelnia
do jednakowej objetosci wodg po dodaniu zelatyny
i siarczynu sodowego i dalej oznacza sie w nich
polarograficznie stezenie kadmu w zakresie po-
tencjalow od —0,5 V do —0,8 V w $rodowisku al-
kalicznym.

Korzysci teehniczne sposobu wedlug wynalazku,
to wysoka dokladno$é oznaczania, powtarzalno§é
wynikébw i znaczne skrOcenie czasu oznaczania.
Dla ilepszego zobrazowania wynalazku, przedsta-
wiono nizej przyklad wykonania.

2 g probki stopu aluminiowego protektorowanego
zawierajgcego 0,109, wag. Cd rozpuszczono w 40
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ml kwasu solnego 1:1 w zlewce o poj. 250 ml. Po
ostudzeniu roztwor przeniesiono iloSciowo do kolby
pomiarowej o poj. 100 ml i uzupelniono woda. Do
dwoéch kolb pomiarowych o poj. 100 mil kazda,
odebrano po 50 ml powyzszego roztworu, do jednej
z nich dodano 2 ml wzorcowego roztworu kadmu
(1 ml wzorca zawiera 1 mg Cd).

Roztwory w obydwbéch kolbach zobojetniono amo-
niakiem wobec papierka wskaZnikowego Kongo,
dodajac 5 ml nadmiaru. Po dodaniu 5 ml roztworu
zawierajacego w 1 litrze 100 g amoniaku, 100 g
siarczynu sodowego, 100 g chlorku amonowego
i 1 g zelatyny, uzupelnia sie objetosé obydwu kolb
wodg. Cze$¢é roztwordéw przeniesiono do naczyn
polarograficznych i zdjeto polarogramy w zakresie
potencjaiéw od —0,5 do —0,8 V. Wynik oznaczania
obliczono wediug wzoru:

hl'b

Kea (h—hya 1100
gdzie:
Xea — zawarto$é kadmu w prébce, %,
h, — wysokos$é fali Cd w prébce, mm
h — wysoko$§é fali w prbébce z dodatkiem
wzorca Cd, mm
b — ilo$¢é dodanego wzorca Cd, g
a — nawazka badanej prébki, g
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Wynalazek ma zastosowanie przy oznaczaniu
kadmu w stopach aluminiowych zawierajacych
kadm w iloSci do 5%, wagowych.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b polarograficznego oznaczania kadmu
w stopach aluminiowych, szczeg6lnie w stopach
protektorowych przewidujacy rozpuszczenie prébki
w kwasie solnym, zlikwidowanie maksimum ad-
usuniecie zakl6cen tleno-
znamienny tym, ze

wych i polarografowanie,

proébke rozpuszcza sie w kwasie solnym, korzystnie

1:1, otrzymany roztwor uzupeilnia wodg do okreslo-
nej objetosci, po czym z tego roztworu pobiera sie
dwie jednakowe czeSci, do jednej z nich dodaje
okresSlong ilosé wzorcowego roztworu kadmu, przy
czym zawartosé kadmu we wzorcowym roztworze
powinna by¢é zblizona do zawartosci kadmu w po-
branej pr6bce, nastepnie po zobojetnieniu obydwu
préobek roztworem amoniaku i uzupelnieniu ich
do okreSlonej objetosci polarografuje sie je, po
uprzednim zlikwidowaniu maksimum adsorpcyj-
nego zelatyng i usunieciu zakl6cen tlenowych siar-
czynem sodowym, przy potencjale péifali od —0,5V
do —0,8 V, przy czym polarografowanie przepro-
wadza sie w Srodowisku alkalicznym a stezenie
oblicza sie metoda dodanego wzorca.

LDA - Zaklad 2, Typo - zam. 303/78 - 115 egz.
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