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1. METODA SPEKTROFOTOMETRYCZNA

1.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki
w kwasach, utworzenie kompleksu talu z fioletem kry-
stalicznym, ekstrakcja benzenem i spektrofotometrycz-
ny pomiar absorpcji ekstraktu przy dlugosci fali
590 nm.

1.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18).

b) Kwas azotowy (1,4).

c) Kwas fosforowy (1,7), roztwor 1+4.

d) Chlorek zelazowy, roztwor 20%(m/ V).

e) Nadtlenek wodoru, roztwor 30%(V/V)..

f) Benzen.

g) Fiolet krystaliczny, roztwédr 0,2%(m/V), Swiezo
przygotowany.

h) Wzorcowe roztwory talu.

Roztwér A. 0,100 g metalicznego talu o zawartosci
minimum 99,99% TI rozpusci¢ na gorgco w zlewce
w 10 cm’® roztworu kwasu azotowego (1+1) i ostroz-
nie odparowaé¢ do wilgotnego osadu. Dodaé¢ 50 cm?
wody w celu rozpuszczenia soli, catos¢ przenies¢ do
kolby pomiarowej pojemnos$ci 1000 cm?, uzupetni¢ wo-
da do kreski 1 wymieszac.

I cm® roztworu A zawiera 0,1 mg talu.

Roztwor B. Do kolby pomiarowej pojemnosci
100 cm?® odmierzyé¢ biureta 10 cm® roztworu A, dopet-
ni¢ woda do kreski i wymieszac.

1 cm? roztworu B zawiera 0,01 mg talu.

1.3. Aparatura. Spektrofotometr lub fotokolorymetr
z kompletnym wyposazeniem do pracy w widzialnym
zakresie widma.

1.4. Wykonanie oznaczania

1.4.1. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do siedmiu
zlewek pojemno$ci 150 cm? odmierzyé kolejno: 0; 0,5;
1,0; 2,0; 3,0; 4,0 i 50 cm® wzorcowego roztworu B.
Zawartos¢ zlewek ostroznie odparowac prawie do su-
cha, ostudzi¢, dodawa¢ kolejno 30 cm?® roztworu kwasu
fosforowego, 1 cm?® roztworu chlorku zelazowego,
8 kropli roztworu nadtlenku wodoru i odstawi¢ na
40 min. Dalej post¢gpowaé wg 1.4.2. Zmierzy¢ absorpcj¢
ekstraktow benzenowych w odniesieniu do ekstraktu

bez dodatku talu. Na podstawie uzyskanych wynikow
wykres$li¢c krzywa wzorcowa.

1.4.2. Przebieg analizy. Odwazk¢ probki o masie wg
tablicy umies$ci¢ w zlewce pojemnosci 250 cm?, zwilzy¢
woda 1 odpowiednio do masy probki rozpusci¢ w 15 +
30 cm® kwasu solnego i 5 + 10 cm® kwasu azotowego.
Po rozpuszczeniu probki roztwoér odparowac do ggsto-
$ci syropu, doda¢ 20 ¢cm’® kwasu solnego i ponownie
odparowa¢ do wilgotnej pozostatosci.

Odwazka | Pojemnoéc | Objg¢tos¢ roz-
Zawarto$¢ talu probki kolby po- | tworu pobra-
% g miarowej [na do analizy
cm’ cm?
od 0,0002 do 0,002 2,0 — catosé
powyzej 0,002 do 0,01 0,5 — calosé
powyzej 0,01 do 0,05 1,0 100 10
powyzej 0,05 do 0,2 0,5 200 10
powyzej 0,2 do 0,5 0,5 500 10

Przy zawartosci talu w probce do 0,01% do ozna-
czania uzy¢ cala zawarto$¢ zlewki, powyzej tej zawar-
to$ci wilgotna pozostato$¢ w zlewce zala¢ 50 cm® wody,
ogrza¢ prawie do wrzenia, ochtodzi¢, przenies¢ do kol-
by pomiarowej wg tablicy, dopeini¢ woda do kreski
i wymiesza¢. Odebraé pipeta 10 cm® klarownego roz-
tworu do zlewki pojemnosci 250 cm? i tagodnie odpa-
rowywa¢ do wilgotnej pozostalosci.

Do zlewki zawierajacej calos¢ lub cz¢g§¢ odparowane;
probki dodaé¢ 30 cm?® roztworu kwasu fosforowego,
1 ¢cm? roztworu chlorku zelazowego, 8 kropli roztworu
nadtlenku wodoru i1 odstawi¢ na 40 min. Probki, ktore
zawieraja powyze] 5% zelaza i1 sg w calosci uzyte do
oznaczania nie wymagaja dodatku roztworu chlorku
zelazowego. Nastgpnie zawarto$¢ zlewki przenie$¢ do
rozdzielacza pojemno$ci 100 cm?, uzupetni¢ woda do
objetosci 40 c¢cm?, dodaé 20 cm® benzenu oraz 1 cm?
roztworu fioletu krystalicznego 1 wytrzgsac przez 1 min,
po czym odstawi¢ do rozdzielenia si¢ faz. Ekstrakt ben-
zenowy przenieS¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
25 cm?, uzupeini¢ do kreski benzenem i wymieszad.
Po uptywie 20 min zmierzy¢ absorpcj¢ ekstraktu wobec
roztworu Slepej proby przy dlugosci fali 590 nm.

Zawarto$¢ talu odczyta¢ z krzywej wzorcowe;.
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1.5. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ talu w procen-
tach (X) obliczy¢ wg wzoru

m
X= —"-100 (D)
m
w ktOrym:
m; — zawartos¢ talu odczytana z krzywej wzorco-
wej, g,
m — masa probki odpowiadajaca pobranej do

oznaczania czg¢S$cl roztworu, g.

1.6. Dopuszczalne réznice mi¢gdzy wynikami rOwno-

leglych oznaczan — przy zawartos$ci talu
od 0,0002 do 0,0005% — 0,0001%,
powyzej 0,0005 do 0,001% — 0,0002%,
powyzej 0,001 do 0,005% — 0,0005%,
powyzej 0,005 do 0,025% — 0,0010%,
powyzej 0,025 do 0,10% — 0,003%,

powyzej 0,10 do 0,5% — 0,05%.

2. METODA ABSORPCJI ATOMOWEJ

2.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki
w kwasach 1 pomiar absorpcji atomowej talu przy dtu-
gosci fali rezonansowej 276,8 nm w plomieniu acety-
len-powietrze.

2.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18) i roztwor 1+5.

b) Kwas azotowy (1,4).

c) Wzorcowy roztwor talu: 0,500 g talu o zawar-
toSci minimum 99,99% TI rozpusci¢ w 20 cm? kwasu
azotowego, przenieS¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
1000 cm?®, dopetni¢ woda do kreski i wymieszaé.

1 cm® roztworu zawiera 500 pg talu.

2.3. Aparatura. Spektrometr do absorpcji atomowe;j
ze zrodtem promieniowania charakterystycznym dla ta-

2.4.1. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do o$miu
kolb pomiarowych pojemnos$ci 100 cm?® odmierzy¢ biu-
retg: 0; 0,5; 1,0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 i 10,0 cm?® wzorco-
wego roztworu talu. Do kazdej kolby dodaé po 25 cm?
roztworu kwasu solnego, dopetni¢ woda do kreski i wy-
miesza¢. Zmierzy¢ absorpcj¢ atomowa talu w odniesie-
niu do roztworu bez dodatku talu w warunkach prze-
widzianych w instrukcji roboczej danego spektrofoto-
metru 1 na podstawie otrzymanych wynikéw wykresli¢
krzywa wzorcowa.

2.4.2. Przebieg analizy. Odwazke¢ 0,5 =+ 2,0 g probki
rozpusci¢ w zlewce pojemnosci 400 cm® w 30 cm? kwa-
su solnego 1 10 cm?® kwasu azotowego, odparowaé do
gestosci syropu, dodaé¢ 25 cm?® roztworu kwasu solnego,
rozcienczy¢ woda 1 ogrza¢ do rozpuszczenia wytrgco-
nych soli. Calos¢ przenie$¢ do kolby pomiarowej po-
jemnosci 100 cm?®, po ochtodzeniu dopetni¢ woda do
kreski 1 wymiesza¢. Zmierzy¢ absorpcj¢ atomowa talu
w odniesieniu do roztworu S$lepej proby przy dlugosci
fali 276,8 nm, w warunkach podanych w instrukcji ro-
boczej posiadanego spektrofotometru. Roéwnolegle
zmierzy¢ absorpcj¢ serii roztworOw wzorcowych. Za-
warto$¢ talu odczytaé z krzywej wzorcowe;.

2.5. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ talu w procen-
tach (X) obliczy¢ wg wzoru

. (c-c) "V
= 2
10000 - m 2)
w ktorym:
¢ — stezenie talu w roztworze prébki, pg/cm?,
c1 — stg¢zenie talu w roztworze §lepej proby, pg/cm?,

V — objeto$¢ roztworu, cm’,
m — odwazka probki, g. .
2.6. Dopuszczalne réznice migdzy wynikami réwno-

leglych oznaczan — przy zawarto$ci talu
od 0,015 do 0,025% — 0,002%,

lu, ptomien acetylen-powietrze. powyzej 0,025 do 0,1% — 0,005%,
2.4. Wykonanie oznaczania powyzej 0,1 do 0,5% — 0,02%.
KONIEZC
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wazniona z dniem | lipca 1987 r.

3. Autorzy projektu normy — mgr Marian Swiercz i inz. Bogustaw
Konczak — Zaktady Goérniczo-Hutnicze BOLESEAW w Bukowinie.



