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1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki w kwa-
sie azotowym, usunigcie krzemionki kwasem fluorowo-
dorowym, ekstrakcja germanu czterochlorkiem wegla,
reekstrakcja wodg, utworzenie kompleksu germanu
z fenylofluoronem i fotometryczny pomiar absorpcji
przy diugosci fali 505 nm.

2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy (1,4).

b) Kwas fluorowodorowy (1,13).

c) Kwas fosforowy (1,7).

d) Kwas solny (1,18).

e) Czterochlorek wegla.

f) Fenylofluoron, roztwor 0,05%: 0,25 g fenylofluo-
ronu rozpusci¢ w 425 cm’ alkoholu etylowego, doda¢
25 cm? roztworu kwasu siarkowego (1+6) i dopetnié
alkoholem etylowym do objetosci 500 cm?.

g) Chlorowodorek hydroksyloaminy, roztwor
3%m/V w roztworze kwasu solnego o ¢ = 9 mol/dm’.

h) Roztwor zelatyny, 1%m/V $wiezo przygotowany.

1) Wzorcowe roztwory germanu:

Roztwér A. 00,1441 dwutlenku germanu umiescié
w zlewce pojemnosci 150 cm?, rozpusci¢ w 3 cm?® 5%
roztworu wodorotlenku sodowego, rozcienczy¢ do obje-
toéci 75 cm?’, zobojetni¢ roztworem kwasu siarkowego
(149), dodajac go kroplami wobec papierka Kongo do
zmiany zabarwienia na niebieskie i doda¢ 3 krople
- kwasu w nadmiarze. Roztwor przela¢ do kolby pomia-
rowej pojemnosci 1000 cm?, rozcieniczyé woda do kreski
i wymieszac.

1 cm? roztworu A zawiera 0,1 mg germanu.

Roztwér B. 50 cm? roztworu A przenies¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 500 cm?, rozcienczy¢ woda do
kreski 1 wymieszac.

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

3. Aparatura. Spektrofotometr z wyposazeniem dla
zakresu widma widzialnego lub fotokolorymetr z fil-
trem o maksimum przepuszczalno$ci w zakresie 490 +
520 nm.

4. Wykonanie oznaczania

a) Przygotowanie Kkrzywej wzorcowej. Do siedmiu

rozdzielaczy pojemnosci 200 cm® dodaé kolejno 0; 1,0;
2,0; 3,0; 4,0; 50 i 6,0 cm? roztworu wzorcowego B,
uzupetnié¢ objeto$¢é woda do 25 cm?, dodaé po 75 cm?
kwasu solnego, po 20 cm’ czterochlorku wegla i dale;
postgpowaé jak przy wykonaniu oznaczania.

b) Przebieg analizy. Odwazke 0,5 =+ 2 g probki, w za-
leznosci od zawartoéci germanu, umieécié w parownicy
platynowej, doda¢ 10 + 20 cm® kwasu azotowego i od-
parowaé¢ do sucha. Ochlodzi¢, dodaé¢ 10 cm’® kwasu
fluorowodorowego i ponownie odparowa¢ do sucha.
Jezeli probka nie ulegta catkowitemu rozkladowi i po-
zostaje widoczna krzemionka, odparowanie z kwasem
fluorowodorowym powtorzy¢ jeszcze raz. Do pozosta-
tosci doda¢ 10 cm® kwasu fosforowego, ogrzewa¢ do
wydzielenia par kwasu fosforowego i uzyskania kla-
rownego roztworu., Zawarto$¢ parownicy przenie$¢ do
rozdzielacza pojemnoséci 200 cm?®, parownic¢ przemy¢
taka iloScia wody, aby po przeniesieniu objgtoS¢ w roz-
dzielaczu wynosita 25 cm?. Do rozdzielacza dodaé
75 cm?® kwasu solnego i ekstrahowaé¢ 2 porcjami po
20 cm’® czterochlorku wegla, wytrzasajac kazdorazowo
przez 2 min. Warstwy organiczne zebra¢ w rozdziela-
czu pojemnos$ci .100 cm® i przemy¢é dwukrotnie roz-
tworem chlorowodorku hydroksyloaminy, uzywajac po
20 cm’® roztworu. Warstwg czterochlorku wegla zla¢
do rozdzielacza pojemnosci 100 cm?, doda¢ 10 cm’
wody i reekstrahowa¢ german, wytrzasajac przez 1 min.
Warstwg organiczna zla¢ do zlewki pojemnosci 100 cm?,
a wodna faz¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 50 cm?.
Warstwe organiczng przenie$¢ ze zlewki do tego samego
rozdzielacza i reekstrakcj¢ powt6rzy¢ jeszcze dwukrotnie
w tych samych warunkach. Warstw¢ organiczng osta-
tecznie odrzuci¢, a warstwy wodne zebra¢ w kolbie
pomiarowej, doda¢ 5 cm® kwasu solnego, 2,5 cm?® roz-
tworu zelatyny, 5 cm® roztworu fenylofluoronu, mie-
szajac po dodaniu kazdego odczynnika. Roztwor w kol-

“bie uzupetni¢ woda do. kreski i wymiesza¢. Po upty-

wie 30 min zmierzy¢ absorpcje roztworu przy diugosci
fali 505 nm, w odniesienii do roztworu Slepej proby.
Zawarto$¢ germanu odczytaé z krzywej wzorcowej.
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5. Obliczanie wynikow. Zawarto$¢ germanu (X) obli- m — masa odwazki probki pobranej do anali-
czy¢ w procentach wg wzoru zy, g.
n . . . ,
X = — - 100 6. Dopuszczalne réznice mi¢gdzy wynikami rownole-
m gtyeh oznaczan — przy zawartoS$ci germanu
w ktorym: od 0,001 do 0,005% — 0,0005%,
my — zawarto$¢ germanu odczytana z krzywej wzor- powyzej 0,005 do 0,01% — 0,001%.
cowej, g, \ -
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