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1, Zasada metody polega na redukcji zwigzkéw arsenu

wodorem in statu nascendi, pochtanianiu utworzonego ga-

zowego arsenowodoru w pirydynowym roztworze dwuetylo-

dwutiokarbaminianu srebra oraz zmierzeniu absorbancji

barwnego kompleksu przy dtugosci fali 535 nm,

2, Aparatura

a) Zestaw do oznaczania arsenu - wg rysunku,
b) Spektrofotometr lub fotokolorymetr z kuwetami o gru-

bosci warstwy absorpcyjnej 1 cm.

3, Odgzynniki i roztwory

a) Chlorek cynawy, 10 % {m/m) w kwasie solnym roz-

cieAczonym 1+1.

b) Chlorek niklawy, roztwér 10 % {m/m),

c) Cynk metaliczny granulowany o wymiarach do5 mm,

nie zawierajacy arsenu,

d) Dwuetylodwutiokarbaminian srebra (Ag-DDTK), roz-
twér 1 % (m/m) w pirydynie przygotowany w  nastepujacy
sposéb: 1 g krystalicznego Ag-DDTK rozpuéci¢ w 100 ml
pirydyny. W celu utatwienia rozpuszczania roztwér moZna
ogrzaé do temperatury 60 oC. Przechowywaé roztwér w
ciemnej butelce. Roztwér jest trwaty 14 dni,

e) Jodek potasowy, roztwér 10 % (m/m).

f) Kwas solny, roztwér (1+1).

g) Wata, nasycona 10% (m/m) roztworem octanu otowia-
wego - sposéb przygotowania wg PN-81/C-06500 p. 2.2.53.
Wate wysuszyé w suszarce przy temperaturze 105 +3 OC i

przechowywaé w stoiku z doszlifowanym korkiem,

h) Pirydyna,

1)W zakresie p, 2, 7.
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i) Roztwér wzorcowy arsenu przygotowaé wg PN-81/
C-06503 p. 2.2.1.3 i rozciefczyé woda w stosunku 1+9, 1 ml
tego roztworu zawiera 0,01 mg As. Roztwér nalezy przy-

gotowywaé swiezy przed uzyciem,

4. Przygotowanie skali wzorcdw i krzywej wzorcowej,

Badany produktu Odwa?ka, g
Fosforan jednosodowy 3
Fosforan dwusodowy 3

Fosforan jednoamonowy 1

Fosforan dwuamonowy

Pirofosforan dwusodowy

Do kolb stozkowych zestawu do oznaczania arsenu odmie-

rzyé kolejno: 0; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0; 6,0 ml rozcieA-
czonego roztworu wzorcowego arsenu, co odpowiada: O0;
0,01; 0,02; 0,03; 0,04; 6,05; 0,06 mg As (préba bez roz
tworu wzorcowego arsenu bedzie roztworem kompensacyj-
nym). Do kazdej kolby doda¢ wody do objetoéci 10 ml, a na-
stepnie kolejno: 10 ml kwasu solnego, 5 ml jodku potasowe-
go, 4 krople chlorku cynawego, 2 krople chlorku niklawe-
go i 3 g cynku, Po dodaniu cynku kazda kolbe natychmiast
zamknaé nasadka, wypetniona wata nasyconga octanem oto-
wiu, potaczona z odbieralnikiem w ksztatcie U-rurki, do
ktérego nalezy uprzednio wprowadzi¢ 10 ml  pirydynowego
roztworu Ag-DDTK, Po uptywie 30 min odtaczyé odbieral-
niki i zabarwione roztwory przeniesé 4i|oéciowo do kolb po-
miarowych pojémnoéci 50 ml (odbieralniki przemyé pirydy-
na). W kolbach roztwory uzupetni¢ pirydyna do kreskiiwy-
mieszaé, Zmierzyé absorbancje roztworéw barwnych przy
dtugoéci fali 535 nm w kuwetach o grubos$ci warstwy absorp-
cyjnej 1 cm, stosujac roztwér kompensacyjny jako odnosnik,
Dla otrzymanych danych wykresli¢ krzywa wzorcowa,

odktadajac na osi rzednych wartosci absorbancji, a ha osi

odcigtych zawartoéé arsenu w miligramach,

5, Wykonanie oznaczania, Do kolby stozkowej zestawu

do oznaczania arsenu odwazyé z doktadnoécia do 0,001 g

iloéé danego produktu wg tablicy.

Do kolby doda¢ 10 ml wody, zobojetnié¢ roztwér kwasem

solnym i dodaé jeszcze w nadmiarze 10 ml, Dalej postepo-
waé wg 4, Réwnolegle, w ten sam sposéb, sporzadzié pré-
be Slepa przy uzyciu tych samych odczynnikéw, Zmierzyé
absorbancje roztworéw przy diugosci fali 535 nm w  kuwe-
tach o grubo$ci warstwy absorpcyjnej 1 cm, stosujac jako
odnoé$nik roztwér kompensacyjny, przygotowany wg 4.

Dla zmierzonych warto$ci absorbancji odczytaé z krzy-
wej wzorcowej zawartosé arsenu,

Jezeli zawarto$é arsenu oznaczona dla prébki wykracza
poza przedziat 0,01 + 0,06 mg, oznaczanie nalezy powtd-
rzyé, zmniejszajac lub zwigkszajac stosownie odwazke ba-
danego produktu,

Zawartoéé arsenu (X) obliczyé w procentach wg wzoru

(m,—m,) - 100
m, - 1000

(m,—m,)- 0,1
My

w ktérym:
m, - zawartos$é arsenu w prébce badanej odczytana z
krzywej wzorcowej, mg,
m, - zawartoéé arsenu w prébie §lepej odczytana z krzy-
wej wzorcowej, mg,

m, - odwazka badanego produktu, g.

6. Wynik koficowy oznaczania. Za wynik koficowy ozna-
czania nale2y przyjaé $rednia arytmetyczna wynikéw co
najmniej dwéch réwnplegtych oznaczah, miedzy ktérymi ré2-
nica nie przekracza 20 % wyniku nizszego, wyratonego ja-

ko btad wzgledny.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1, Instytucja opracowujaca norme - Zjednoczenie Prze-

mystu Nieorganicznego, Warszawa i Instytut Chemii Nie-
organicznej, Gliwice.
2, Normy zwiazane
PN-81/C-06500 Analiza chemiczna, Przygotowanie od-
czynnikéw i roztwordéw pomochiczych
PN-81/C-06503 Analiza chemiczna, Przygotowanie roz-

twordéw do kolorymetrii i nefelometrii

3, Normy miedzynarodowg
RwWPG CT C3B 1939-79 Qochop ¥ HEODPraHHUEeCKHUe CO—
envHeHus docdopa. Meronm ompeneseHus comep—
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4, Autor projektu normy - Zespdt Analityczny Instytutu

Chemii Nieorganicznej, Gliwice.
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