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1. METODA POLAROGRAFICZNA

1.1. Zasada oznaczania — tugowanie probki na gora-
co w roztworze octanu amonowego 1 polarograficzne
oznaczanie otowiu 1 cynku w roztworze zawierajacym
octan amonowy 1 chlorek sodowy.

1.2. Odczynniki i roztwory

a) Octan amonowy, roztwor 30%(m/V) o pH = §,5.

b) Roztwoér podstawowy: 250 g chlorku sodowego,
12 g rodanku amonowego, 2 g kwasu askorbinowego,
2 cm?® 0,1% roztworu oranzu metylowego, 10 cm?® 1%
roztworu kleju rozpusci¢ w 800 cm?® wody, przenie$é
do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 cm?, uzupetnié
wodg do kreski 1 wymieszad.

¢) Roztwor wzorcowy otowiu: 0,500 g otowiu o za-
wartosci minimum 99,99% Pb w postaci wiorkéw roz-
pusci¢ w 20 cm’® roztworu kwasu azotowego (1+1),
roztwér odparowaé do objetosci 2 + 3 cm?®, doda¢
15 cm?® kwasu solnego i ponownie odparowaé¢ do matej
obj¢tosci. Odparowanie powtdrzy¢ z 5 cm?® kwasu sol-
nego. Do otrzymanego roztworu chlorku olowiawego
doda¢ 250 cm?® roztworu kwasu solnego (1+1) i w przy-

padku wytracenia si¢ osadu ogrzaé, a nast¢pnie prze-

la¢ roztwor do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 cm’,
dodaé jgszcze 250 cm® roztworu kwasu solnego (1+1),
ostudzi¢, uzupetni¢ woda do kreski i wymieszaé. 1 cm’
roztworu zawiera 0,5 mg ofowiu.

d) Roztwér wzorcowy cynku: 0,500 g cynku o za-
wartoSci  minimum 99,99% Zn rozpusci¢ ostroznie
w 20 cm® roztworu kwasu solnego (1+1) i odparowaé
do sucha. Do pozostatosci doda¢ 100 cm? roztworu
kwasu solnego (1+1), roztwor przenie$¢ do kolby po-
miarowej pojemno$ci 1000 c¢cm?, uzupelni¢ woda do
kreski i wymieszaé¢, 1 cm?® roztworu zawiera 0,5 mg Zn.

1.3. Aparatura — polarograf lub oscylopolarograf
z pelnym wyposazeniem.

1.4. Wykonanie oznaczania. Odwazke 1 =+ 5 g probki

umiesci¢ w kolbie stozkowej pojemnosci 300 cm?, do-
da¢ 100 cm’ roztworu octanu amonowego, kolbg przy-
kry¢ szkietkiem zegarkowym 1 tugowaé w temperaturze
wrzenia przez 30 min. Po wylugowaniu przesaczy¢ roz-
twor przez podwdjny migkki saczek, do kolby pomia-
rowej pojemnosci 250 cm?. Osad na sgczku przemyé
30 cm?® goracej wody. Po ostudzeniu roztworu, do kolby

pomiarowej odmierzy¢ 100 cm?® roztworu podstawowe-
go, uzupetni¢ woda do kreski 1 wymieszac. Po uptywie
15 =+ 20 min przela¢ cz¢$¢ roztworu do naczynka pola-
rograficznego, odczeka¢ 15 min 1 polarografowac lub
wykonac¢ pomiary na oscylopolarografie w zakresie po-
tencjatdbw od minus 0,2 do minus 0,7 V dla olowiu
i od minus 0,7 do minus 1,2 V dla cynku, w odnie-
sieniu do nasyconej elektrody kalomelowej. RoOwnolegle
przygotowaé probke z dodatkiem cynku 1 otowiu
w ilosci 0,8 =+ 1,2 przewidywanej zawartosci w probce
badanej. W tym celu do kolby, w ktorej bedzie prze-
prowadzone lugowanie, doda¢ odpowiednia ilo$¢ roz-
tworu wzorcowego cynku i olowiu, odparowa¢ do su-
cha, nastgpnie odwazy¢ probke, wsypac¢ do kolby i dalej
postepowacé, jak z probka badang.

1.5. Obliczanie wynikow. Zawarto$¢ cynku utlenione-
go lub otowiu utlenionego obliczy¢ w procentach wg
WZOoru

e 100 1
X (Zn lub Pb) = .
(Zn lu ) H_h m (1)
w ktorym:
h — wysokos$¢ fali badanego roztworu, mm,

m; — zawarto$¢ cynku (otowiu) w dodanym roztwo-
rze wzorcowym, g,
H — wysoko$¢ fali badanego roztworu z dodatkiem
wzorcowego roztworu cynku (otowiu), mm,
m — odwazka probki, g.
Przy pomiarach oscylopolarograficznych zamiast wy-
sokogci fali polarograficznej wstawi¢ zmierzone dla po-

szczegOlnych roztwordéw wartoéci pragdowe w pA.

1.6. Dopuszczalne réznice migdzy wynikami rowno-
legtych oznaczan — wg 2.6.

2. METODA ABSORPCJI ATOMOWEJ

2.1. Zasada oznaczania — tugowanie probki na gorg-
CO roztworem octanu amonowego i po odsgczeniu osa-
du pomiar st¢zenia otowiu i cynku w przesgczu me-
toda absorpcji atomowe;.

2.2. Odczynniki i roztwory

a) Octan amonowy, roztwor 30%(m/V), o pH 5,4 +
5,6. W zlewce pojemno$ci 2000 cm?® rozpusci¢ 300 g
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octanu amonowego w okoto 800 cm’® wody i przy uzy-
ciu amoniaku oraz kwasu octowego doprowadzi¢ do
pH 5,5 +0,1. Roztwor przenie$¢ do kolby pomiarowe;j
pojemno$ci 1000 cm?, uzupelni¢ woda do kreski i wy-
mieszac.

b) Wzorcowy roztwor cynku: 0,100 g cynku o za-
warto$ci minimum 99,99% Zn umiesci¢ w kolbie po-
miarowej 1000 cm?, doda¢ 20 cm?® roztworu kwasu sol-
nego (1+1) 1 po rozpuszczeniu uzupetni¢ woda do kres-
ki i wymieszac. 1 cm® tego roztworu zawiera 100 pg Zn.

¢) Wzorcowy roztwoér otowiu: 0,500 g otowiu o za-
warto$ci minimum 99,99% Pb umiesci¢ w kolbie po-
miarowej pojemnosci 1000 cm?, doda¢ 20 cm’ roztworu
kwasu azotowego (1+3) i pozostawi¢ do catkowitego
rozpuszczenia, po czym dopetni¢ woda do kreski 1 wy-
mieszaé. 1 cm® tego roztworu zawiera 500 pg Pb.

2.3. Aparatura — spektrometr do absorpcji atomo-
wej ze zrOodlem promieniowania charakterystycznego
dla cynku i1 otowiu, plomien acetylen-powietrze ubogi
w paliwo.

2.4. Wykonanie oznaczania

2.4.1. Przygotowanie krzywej wzorcowej

a) Dla cynku. Do o$miu kolb pomiarowych pojem-
nosci 100 cm?® doda¢ po 1 cm® roztworu octanu amo-
nowego oraz kolejno: 0; 0,5; 1,0; 1,5; 2,0; 3,0; 4,01 5,0
wzorcowego roztworu cynku. Zawarto$¢ kolb dopetnié
woda do kreski i wymieszaé. Seria wzorcowa obejmuje
zakres stezen 0,5 + 5,0 pg Zn/cm?’,

b) Dla olowiu. Do dziewieciu kolb pomiarowych po-
jemnosci 100 cm® dodaé po 20 cm? roztwotu octanu
amonowego oraz kolejno: 0; 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 6,0;
8,0 1 10,0 cm?® wzorcowego roztworu otowiu. Dopetnié
wodg do kreski 1 wymiesza¢. Seria wzorcowa obejmuje
zakres stezen 2,5 + 50 pg Pb/cm’.

Przy oznaczaniu zawarto$ci otowiu utlenionego
2,5 + 10,0% nalezy przygotowac seri¢ roztworéw wzor-
cowych z dodatkiem 5 cm? octanu amonowego.

2.4.2. Przebieg analizy. Odwazke¢ 1 g probki umiescié
w kolbie stozkowej pojemnosci 300 cm?, zada¢ 100 cm?
roztworu octanu ‘amonowego, przykry¢ szkietkiem ze-
garkowym, postawi¢ na goracej ptycie grzejnej i ogrzaé
do wrzenia. W tej temperaturze utrzymac przez 30 min.
Po uplywie tego czasu ogrzewanie przerwaé, zawartosé
kolby przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
500 cm?®, dopetni¢ woda do kreski i wymieszaé. Nastep-
nie niezwlocznie odsgczy¢ przez Sredni sgczek okoto
50 cm’ roztworu zbierajac przesgcz w suchej zlewce
lub kolbie stozkowej pojemnosci 50 lub 100 cm?. Zwto-
ka w operacji sagczenia podwyzsza wyniki oznaczania.
Zaleznie od zawartoS$ci czg¢$ci utlenionych wykonaé po-
miar absorpcji atomowej bezposrednio z przesgczu lub
po jego rozcienczeniu wg tablicy.

Pojemnos¢
kolby pomia-
Zawartos$¢ -oznaczanego Objetos¢ odebra- | rowej z roz-
pierwiastka nej czesci roztworu | tworem do po-
% cm’ miaru absorp-
cji atomowe]
cm?
ZN
od 0,05 do 0,25 bez rozcienczania —_
powyzej 0,25 do 2,5 25 250
powyzej 2,5 do 10,0 10 500
Pb
od 0,1 do 2,5 bez rozcienczania —
powyzej 2,5 do 10,0 25 100

Rownolegle z analizowang probka wykonaé $lepa
probe, ktorej roztwor stuzy jako czynnik odniesienia
przy pomiarze absorpcji atomowe;.

Absorpcje atomowa cynku mierzy¢ przy dlugosci fali
213,9 nm, a otowiu przy 283,3 nm réwnolegle z roz-
tworami wzorcowymi. Dla obu pierwiastkéw stosowac
plomien acetylen-powietrze nie Swiecacy, ubogi
w acetylen. Roztwor §lepej proby rozcienczy¢ do po-
miaru tak, jak roztwor analizowany. Zawartos¢ cynku
1 olowiu odczyta¢ z krzywej wzorcowe;j.

2.5. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ (X) cynku utle-
nionego lub otowiu utlenionego w procentach obliczy¢ .
wg wzoru

% (C - Cl) -V 5
~ 10000 - m (2)
w ktOrym:
¢ — stezenie cynku (olowiu) w roztworze badanej
probki, pg/cm?,
c¢1 — stezenie cynku (otowiu) w roztworze S$lepej
proby, pg/cm’,
V — objeto$é roztworu probki, cm?,
m — odwazka probki odpowiadajaca odebranej

czgSci roztworu, g.
'2.6. Dopuszczalne réznice mi¢dzy wynikami rowno-
legtych oznaczan ,przy zawartosci:

— cynk utleniony

od 0,05 do 0,25% — 0,02%,
powyzej 0,25 do 1,0% — 0,06%,
powyzej 1,0 do 2,0% — 0,10%,
powyzej 2,0 do 50% — 0,25%,
powyzej 5,0 do 10,0% — 0,50%.
— otéw utleniony

od 0,1 do 0,25% — 0,02%,
powyzej 0,25 do 1,0% — 0,05%,
powyzej 1,0 do 2,5% — 0,10%,
powyzej 2,5 do 5,0% — 0,25%,
powyzej 5,0 do 10,0% — 0,5%.
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