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1. METODA KOMPLEKSOMETRYCZNA

1.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki w mie-
szaninie kwasow, wydzielenie siarczanu otowiawego,
rozpuszczenie siarczanu olowiawego w octanie amono-
wym 1 kompleksometryczne miareczkowanie oranzu
ksylenolowego.

1.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18).

b) Kwas azotowy (1,4} i roztwory: 1+1 i 143,

¢) Kwas siarkowy (1,83), roztwdr 141 1 2498,

d) Octan amonowy, roztwér 20-procentowy zakwa-
szeny kwasem octowvm do pH 54 =+ 59.

e) Trdjetanoloamina, roztwor 10-procentowy.

) Oranz ksylenolowy, mieszanina z a.otanem pota-
sowym w stosunku 1+100.

g) Sol dwusodowa kwasu etyleno-dwuaminocztero-
octowego (EDTA), roztwodr 0,03M: 11,17 g odcezynnika
rozpusci¢ w wodzie, rozcieiczyé do objetoséci 1000 cm?
1 wymieszad.

Nastawienie miana roziworu EDTA: 0,1 + 0,2 g oto-
wiu umiesci¢ w zlewce pojemnosei 400 cm?®, rozpuscié
w 20 cm’ roztworu kwasn azotowego (1+1), odparowaé
do wilgotnej pozostatosci, nastgpnie rozousci¢ w 30 cm?
roztweru octanu amonowego, rozcienczyé wodg do
150 ecm? | miareczkowaé roztworem EDTA w obecnosci
oranzu ksylenolowego do zmiany zabarwienia z fiolcto-
wel na z6tta. Miano roztworu EDTA (K) wyra’one
w gramach na | c¢cm? obliczyé wg wzoru

K = i (1
vV
w ktorym:
m — masa olowiu zuzytego do wyznaczania mia-
ra, g,

V' -— objgtosé roztworu EDTA zuzytego do miarecz-
kowania, cm?.

1.5. Wykonaiiie ozraczania. Odwazyc 1 g pylu szybo-
wego fub 0.5 g pytu konwertorowego, umiesécié¢ w zlew-
ce pojemnosct 400 cm®, dodac¢ i35 cm® kwasu solnego,
5 em?® kwasu azotowego (1,4) i ogrzewaé do rozpuszcze-

nia. Zawartod¢ zlewki odparowa¢ do wilgotnej pozosta-

fosci, achtodzi¢, dodac¢ 10 em’ roztworu kwasu siarko-
wego (I+1) 1 ogrzewaé do wydzielenia gestych par.

Zlewke ochtodzi¢, optukaé §cianki maty cbjetoscia wo-
dy i ponownic odparowa¢ do gestych par. Po ochtodze-
niu dodaé 150 ¢cm?® wody, ogrza¢ do rozpuszczenia soli
i utrzyma¢ roztwoér w temperaturze 80 <+ 90 °C przez
20 =+ 30 min. Roztwér ponownie ochlodzié i odstawié
w chlodne miejsce na 2 + 3 h do catkowitego wydziele-
nia siarczanu olowiawego. Osad siarczanu olowiawego
odsgczy¢ przez twardy saczek lub $redni z miazga, prze-
my¢ 3 + 4 razy roztworem kwasu siarkowego (2+98),
a nastepnie 2 <+ 3 razy zimna wodg. Osad z saczka
sptuka¢ woda do zlewki, a nastepnic saczek przemyé
20 = 25 cm’ goracego roztworu octanu amonowego
i goraca woda. Zawarto$¢ zlewki ogrzaé do rozpuszcze-
nia siarczanu olowiawego, ochtodzié, dodaé¢ 1 cm?® roz-
tworu trdjetanoloaminy, rozcienczy¢ woda do objetosci
okoto 200 cm?®, doda¢ oranzu ksylenolowego do fioleto-
wego zabarwienia roztworu i miareczkowaé roztworem
EDTA do zmiany barwy na z6hy.

1.4. Obliczanie wynikéw. Zawarto$é otowiu (X) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

Y ¢
R |} (2)
) m
w kiorym:
V — objgtosc roztworu EDTA zuzviego do miare-
czkowania, cm®,
K - miano roztworu EDTA wyrazone w gramach

ofowiu na 1 cm’ roztworu,
m — masa probki, g.
L.5. Dopuszczalne réznice miedzy wynikami réwno-
legtych oznaczan przy zawartosci otowiu:
od 5,0 do 10,0 % — 0,10 %,
powyzej 16,0 do 20,0 % — 0,20 %
powyzej 20,0 do 30,0 % — 0,30 %,
powyzej 30,0 do 40,0 % — 0,40 %.
powyze 40,0 % — 0,50 %

2. METODA ABSORPCI ATOMOWE]

2.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenic probki w mie-
szaninie kwasow w obecnosci chlorku sodowego, ros-
cienczenie 0,2N roztworem kwasu solnego 1 pomiar
absorpcji atomowe| otowiv przy diugosct fali 283,3 nm.

%.2. Aparatura. Spektrometr do absorpcji atomowe;j
ze #rédlem promieniowania charakterystycznego dla
otowiu; pitomien acetyien -— powietrze.
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2.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18) i roztwory: 1+1 i 2N.

b) Kwas azotowy (1,4), roztwor [+43.

¢) Chlorek sodowy, roztwor 10-procentowy.

d) Kwas fluorowodorowy, roztwo6r 40-procentowy.

e} Kwas nadchlorowy (1,67).

f) Wzorcowy roztwér otowiu: 0,50 g otowiu rozpus-
ci¢ w 20 cm’ roztworu kwasu azotowego, ochtodzié,
przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 em?,
uzupetnié woda do kreski i wymieszaé.

I cm? roztworu zawiera 0,5 mg olowiu.

2.4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do czternastu
kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm? odmierzyé ko-
lejno: 0,0; 0,5; 1,0; 2,0; 3,0: 4,0; 5,0; 6,0; 7.0: 8.0: 9.0:
10,0; 11,0 1 12,0 ¢cm® wzorcowego roztworu otowiu,
wprowadzi¢ 10 cm? 2N roztworu kwasu solnegoi 5 cm?
roztworu chlorku sodowego, uzupeinié woda do kreski
I wymieszaé, Zmierzy¢ absorpcje atomowa otowiu réow-
nolegle z roztworami analizowanych probek.

2.5. Wykonanie oznaczania

a) 0,25 g kamienia miedziowego umiesci¢ w zlewce
pojemnosci 250 cm?®, zwilzyé wodg i rozpuscié w 10 cm?
roztworu kwasu azotowego i w 5 ¢m® kwasu solnego
(1+1). Roztwér odparowaé do wilgotnej pozostatosci,
doda¢ 5 cm’ roztworu kwasu solnego (1+1) i odparo-
wa¢ ponownie do wilgotnej pozostatosci. Nastepnie
wprowadzi¢ 2 cm?® kwasu solnego (1,18) i 5 cm?® roztwo-
ru chlorku sodowego, ogrzewa¢ ostroznie i odparowaé
do obj¢tosei okoto I cm?®. Dodaé¢ 10 ¢cm? 2N roztworu
kwasu solnego i okoto 20 cm® wody, zagotowa¢é do roz-
puszczenia soli i ochtodzié. Roztwér przeniesé do kolby
pomiarowej pojemnosci 100 cm?, uzupetnié woda do
kreskr 1 wymieszaé. Zmierzy¢ absorpcje atomowa oto-
wiu réwnolegle z roztworami wzorcowymi.

-

b) 1 g zuila szybowego lub 0,25 g zuzla konwerto-
rowego umiesci¢ w zlewce teflonowej pojemnosci
250 cm?® lub parownicy platynowej, zwilzyé woda, do-
da¢ 10 cm’® roztworu kwasu azotowego i 10 ¢m’ roz-
tworu kwasu fluorowodorowego, ogrzewaé ostroznie
a nastgpnie odparowaé¢ do wilgotnej pozostatodci.
Ochtodzi¢ naczynie, sptukaé $cianki mata ilo$cia wody,
wprowadzi¢ 1 cm?® kwasu fluorowodorowego i 5 cm?
kwasu nadchlorowego. QOdparowaé do biatych dymow.
Ochtodzié, doda¢ 5 cm?® roztworu chlorku sodowego
1 10 cm? 2N roztworu kwasu solnego, ogrzaé do roz-
puszczenia wigkszosci soli, wprowadzi¢ okoto 50 cm?
wody 1 zagotowac. Ochtodzi¢ roztwor, przeniesé do kol-
by pomiarowej pojemnosci 100 cm?, uzupetnié woda do
kreski 1 wymiesza¢. Zmierzy¢ absorpcje atomowg oto-
wiu réwnolegle z roztworami wzorcowymi.

2.6. Obliczanie wynikéw. Zawartosé otowiu (X) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

a- -V
X =——— - 100
m
w ktorym:
a — zawarto$¢ otowiu odcezytana z krzywej wzorco-
wej, g/cm’,

V' — objetos¢ roztworu probki przygotowanej do
pomiaru absorpcji, cm’,
m — odwazka probki, g.

2.7. Dopuszczalne réznice miedzy wynikami réwnole-
glych oznaczan przy zawartosci olowiu:
od 0,05 do 0,10 % — 0,01 %,
powyzej 0,10 do 0,50 % — 0,02 %,
powyzej 0,50 do 2,00 % — 0,05 %.
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3. Autor projektu normy — doc. dr inz. frena Drwigga — Instytut
Metali Niezelaznych, Gliwice.
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