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(54) Zphsob stanoveni koncentrace zinku v kapalnych a pevnych mazivech

O%elem Feden{ je jednoduchy a na piistro-
jové vybaven{ nendro&ny zplisob stanoveni
koncentrace zinku v mazivech. Uvedeného
d&elu se dos&hne spdlenim vzorku maziva,
rozpoustdnim popelu v kyseliné& chlorovodikové,
dpravou iontové sfly a pH vodného roztoku
na vhodnou hodnotu a stanovenim sumy obsahu
zinkut+vépniku potenciometrickou titraci
za pou%it{ nové vépnikové iontové selektivni
- elektrody, v kombinaci s vhodnou referentni
elektrodou, jako indikdtoru bodu ekvivalence
a odedtenim koncentrace vapniku od v¥sledku
potenciometrické titrace.
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Vyndlez se tyk& zpisobu stanoveni koncentrace zinku v kapalngch a pevnfch mazivech.
metodou potenciometrické titrace. '

Organické sloudeniny zinku, nap!. diaikyldithicfosfdt zinefnaty se pouZivajil jako
piisady, kterymi jsou upravovdna maziva k zlepSeni jejich vykonové charakteristiky. Zjidovéni
koncentrace zinku je jednim z parametrd ohodnocovdni kvality p#i vyrob& a v prib&hu jejich
provozniho u¥iti. Dosud se koncentrace zinku v mazivech stanovuje pfevadZn& metodou atomové
absoxpéni spektrofotometrie, kterd pro rychid stanoveni vyZaduje olejorozpustné standardy
a nédkladnou p¥istrojovou technikun z dovozu. ,

Uvedené nedostatky odstranuje stanovenf zinku podle vyndlezu, jehoZ podstata spolivé
v chelatometrické titraci roztoku popelu, zfskaného spdlenim vzorku maziva, rozpuitdnim
popelu v kyseliné& chlorovodikové a dpravou iontové sfly a pH dietanolaminem na hodnotu
8,1 a%z 9,3, za pou%iti vAdpnikové iontové selektivni elektrody. Pou#itd elektroda m& plastickou
membrinu na b4zi neutr&lnfho nosie. Membréna m& sloZeni 35 aZ 36 % hmot. vysokomolekuldrniho
polyvinylchloridu, 62 a% 63 % hmot. 2,4~dinitrofenyl-n-oktyletheru, 0,5 a% 1,0 % hmot.
tetrafenylboritanu sodného a 1 a% 2 % hmot. neutrélnfiho noside N,N"-dimetyl-N,N"-di-/ll-ethoxy-
karbonylundecyl/diamidu kyseliny 4,4,5,5-tetrametyl-3,6~dioxacktandiové,

Vépnikovd iontov& selektivni elektroda v kombinaci s vhodnou regerentni elektrodou ,
je pouZita jako indik&tor bodu ekvivalence potenciometrické titrace. K titraci je pouZivéno
roztoku kyseliny etylendiaminotetraoctové nebo kyseliny dietylentriaminopentacctové,
resp. jejich% dietanolamonnych solf ve vodném roztoku dietanolaminu /c = 1 mol/l/. Za
uvedenych podminek je titra&n® stanovena koncentrace zinku + védpniku. Po ode&ten{ koncentrace
vdpniku, zji¥t3né jinou vhodnou metodou, nap¥. p¥imym potenciometrickym stanovenim vdpnikovou
iontové selektivni elektrodou /&s. A0 250 797/, je zisk&na hodnota koncentrace zinku.

Koncentrace zinku + vépnfku je vypoitena ze vztahu

Ceitr.5. * Veitr.2.

c =
Ca+2n
Vyz.
kde ctitr.é. je koncentrace titra¥niho &inidla [mol/l]
Viitr.s. Je spotfeba titradniho &¥inidla [1]
Voz je objem titrovaného vzorku [1]

Koncentrace zinku je ziskand odedtenim hodncty koncentrace vépniku

C -C

28 = Cca+zn Ca

2 hodnoty koncentrace zinku v roztoku popelu je vypo¥tena koncentrace zinku v mazivu

ze vztahu
C = -—;;%TE§5~— . at. hm.
kde V je celkovy¢ objem rorztoku popelu [1]
Cyy Je d8no pfedcnozim roztukem [mo1/1]
nav. je navd¥ke maziva ke zpopelnéni {9]
at. bm. je atomovd hmotnost zinku [g!moi]
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P¥iklagd 1

Pro potenciometrickou titraci byl pouZit &l&nek tvo¥eny nasycenou kalomelovou elektrodou
a vépnikovou iontové selektivni elektrodou s plastickou membrénou sloZeni 35,40 % hmot.
vysokomolekuldrnfho polyvinylchloridu [Mevil III /pfipraven v Ostavu makromolekuldrni
chemie ¢sav/], 62,92 % hmot. 2,4~dinitrofenyl-n-oktyletheru, 0,56 % hmot. tetrafenylboritanu
sodného a 1,12 % hmot. neutrdlnfiho nosie, N,N ~dimetyl-N,N"-di-/ll-ethoxykarbonylundecyl/-
diamidu kyseliny 4,4,5,5~tetrametyl-3,6-dioxaoktandiové. Titrace byla provdd&na za intqnzivni-
ho michdni p¥i teplot& 295 t 2 X. K ustéleni rovnovédhy bylo po kaZzdém p¥fdavku titra&niho
¢inidla vy&kédno 0,5 aZ 1 minutu. Jako titradnfiho &inidla bylo pouZito roztoku kyseliny
etylendiaminotetraoctové, ¢ = 10"2
roztoky 10,0 ml dietanolaminu, ¢ = 2,44 mol/l + 10 ml ZnCl, ¢ = 2 x 10"

caCl,, ¢ = 2 x 1074 mol/l - 5 x 1073

mol/l a dietanolaminu, ¢ = 1 mol/l. Titrovédny byly
4 mol/1 - 5 x 107
mol/l; HCl, ¢ = 0,76 mol/l. Titrované roztoky mély

3 mol/1;

pH 9,17 a% 9,30. Na obr. 1 jsou uvedeny ziskané titra&ni k¥ivky pro roztoky ZnCl, + CaCl,.

1. chlz, c=2x 10 -4 mol/l; Caclz, c=2x 10w4 mol/1
2. 2nCl,, ¢ =5 x 1074 mol/l; CaCl,, c = 5 x 1074 mol/1
3. #ncl,, ¢ = 5 x 107%; cacly, ¢ = 1072 mol/1

4. zncl,, ¢ = 1077 mol/1; cacl,, ¢ = 1073 mol/l

5. 2nCly, ¢ = 2 x 107> mol/l; Cacl,, ¢ = 2 x 107 mol/1
6. znCl,, ¢ = 5 x 107%; caCl,, ¢ = 5 x 107> mol/l

P¥i opakovanych titracich byla spot¥eba titradnfho &inidla reprodukovatelnd s p¥esnosti
0,02 ml.

Pro navazku 4 g vzorku maziva, popel rozpuSt&n v HCl a roztok dopln&n na objem 100 ml,
odpovidd k¥ivka 1. koncentraci 325 ug Zn/g maziva a k¥ivka 2. koncentraci 8 125 ug %n/g
maziva; pro navdZku 2 g odpovidaji k¥ivky dvojnédsobnym koncentracim.

P¥iklad 2

Vzorek motorového oleje M6 AD o navéice 2,060 9 g byl zpopeln&n. Popel byl rozpu¥tén
v kyselin& chlorovodikové a roztok byl doplnén na objem 100 ml destilovanou vodou. Ve
stejném uspo¥dddni jako v p¥. 1 byla stanovena koncentrace Zn+Ca. Titradni k¥ivka je
uvedena na obr. 2; k¥ivka M6 AD. Po odedteni koncentrace Ca, ziskané p¥imym potenciometrickym
m&¥enim v tomté% vzorku, pfed zahdjenim titrace a vypoltem z vySe uvedeného vztahu byla
zIiskdna hodnota 880 P9 zZn/g oleje.

DosaZené vysledky byly porovndny s vysledky mé&¥eni koncentrace Zn za pouZiti p¥{imé
metody atomové absorpce p¥i pouZit{ stnadardd (fy Conostan) a polarografické metody.
zji8téné rozdily byly niZ%8{ neZ 15 %. 3

PY¥{klad 3

vzorek vyvojového motorového oleje M6 W/20 D o navéZce 4,024 5 g byl zpopelnén.
Popel byl rozpu¥tdn v kyseliné& chlorovodikové a roztok byl doplnén na objem 100 ml destilova-
nou vodou. Stejn& jako v p¥. 2 byla titradn& stanovena koncentrace zZn+Ca. Titrani k¥ivka
jé uvedena na obr. 2; k¥ivka M6 W/20 D. Obdobn& byla zisk&na hodnota 3 680/ug Zn/g oleje.



260524 . 4

PY¥{iklad 4

Stejné titradnf k¥ivky i hodnoty koncentraci Zn ve vzorcich dlejii byly ziskdny p¥i
pouZiti roztoku kyseliny dietylentriaminopentaoctové, c = 1072 mol/1l a dietanolaminu,

c = 1 mol/l jako titra&niho &inidla p¥i stejném uspo¥addni titrace jako v p¥. 1, 2 a 3.

PREDMET VYNALEZU

Zplisob stanoveni koncetrace zinku v kapalnych a pevnych mazivech, obsahujicich zinelnaté
a vdpenaté prisady, vyznalujici se tim, Ze po p¥ipravé vzorku spdlenim, pfevedenim popelu
do roztoku rozpuitdnim v kyselin& chlorovodfkové a doplné&him na poZadovany objem destilovanou
vodou a po Upravé iontové sily a pH roztoku na hodnotu 9,1 aZ 9,3 dietanolaminem se titralné
stanovi obsah zinku+vdpniku, za pouZitf vépnikové iontové& selektivni elektrody s plastickou
membrdnou sloZeni 35 a% 36 % hmot. vysokomolekuldrniho polyvinylchloridu, 62 aZ 63 % hmot.
2,4~dinitrofenyl-n-oktyletheru, 0,5 aZ 1 i hmot. tetrafenylboritanu sodného a 1 aZ 2 %
hmot; neutrdlnfho noside, N,N -dimetyl-N,N"-di-/ll-ethoxykarbonylundecyl/diamidu kyseliny
4,4,5,5-tetrametyl-3,6-dioxaoktandiové, jako indikdtoru bodu ekvivalence titrace roztokem
kyseliny etylendiaminotetraoctové nebo kyseliny dietylentriaminopentaoctové v roztoku
dietanolaminu a po odelteni hodnoty obsahu vdpniku se ziskd hodnota koncentrace zinku.

2 vykresy
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