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Analiza chemiczna rud 0818-01/21 HUTNICTWO i odpadów cynkowo-ołowiowych 

METALI 
NIEŻELAZNYCH Oznaczanie zawartości , 

germanu Grupa katalogowa 0139 

l. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie próbki w kwa- rozdzielaczy pojemności 200 cm] dodać kolejno O; 1,0; 
sie azotowym, usunięcie krzemionki kwasem fluorowo- 2,0; 3,0; 4,0; 5,0 i 6,0 cm] roztworu wzorcowego B, 
dorowym, ekstrakcja germanu czterochlorkiem węgla, uzupełnić objętość wodą do 25 cm], dodać po 75 cm] 
reekstrakcja wodą, utworzenie kompleksu germanu kwasu solnego, po 20 cm] czterochlorku węgla i dalej 
z fenylofluoronem i fotometryczny pomiar absarpcji postępawać jak przy wykonaniu oznaczania. 
przy długaści . fali 505 nm. b) Przebieg aJlalizy. Odważkę 0,5 +- 2 g próbki, w za-

2. Odczynniki i rO;j:twory łeżności od zawartości germanu, umieścić w parownicy 
a) Kwas azotowy (1,4). platynawej, dodać 10 +- 20 cm] kwasu azotowego i ad-
b) Kwas fluarowadarowy (1,13). parować da sucha. Ochładzić, dadaĆ 10 cm] kwasu 
c) Kwas fasfarowy (1,7). fluarowadarowego i ponawnie odparować da sucha. 
d) Kwas salny (l, 18). Jeżeli próbka nie uległa cał~owitemu rozkładawi i pa-
e) Czterochlarek węgla . zostaje widaczna krzemianka, odparowanie z kwasem 
f) Fenylafluaran, roztwór 0,05%: 0,25 g fenylafluo- fluorowadarawym pawt6rzyć jeszcze raz. I?a pazosta­

ronu rozpuścić w 425 cm] alkoholu etylowegO', dadać łości dodać 10 cm] kwasu fosforowego, agrzewać do 
25 cm] roztworu kwasu siarkowego (1+6) i dopełnić wydzielenia par kwasu fosforowego i uzyskania kI a-
alkahalem etylowym do abjętości 500 cm]. rownego roztworu. Za~artość parownicy przenieść do 

g) Chlorawadorek hydraksylaaminy, roztwór rozdzielacza pojemności 200 cm] , parawnicę przemyć 
3%m/V w raztwarze kwasu solnego o c = 9 mol/dm]. taką ilością wody, aby po przen,iesieniu objętość w raz-

h) Roztwór żelatyny, l%m/V świeżo przygotowany. dzielaczu wynosiła 25 cm]. ·Dorozdzielacza dodać 
i) Wzor';.owe roztwory germanu: 75 cm] kwasu sOlnegO' i el<strahawać 2 porcjami pa 

Roztwór A. 0,1441 dwutlenku germanu umieścić 20 cm] czterochlorku węgla, wytrząsając każdorazowo 
w zll';wce pajemności ' 150 cm], rozpuścić w 3 cm] 5% przez 2 min. Warstwy org;miFne zebrać w rozdziela­
roztwqru wadorotlenk~ sodawega, rozcieńczyć do abję- czu pojemności .100 cm] i przemyć dwukrotnie roz­
taści 75 cin], zobojętnić roztworem kwasu siarkawego twarem chlorowodorku hydroksyloaminy, używając pa 
(I +9), dodając go kroplami wabec papierka Kongo do 20 cm] ' roztworu. Warstwę czterochlorku węgla zlać 

zmiany zabarwienia na niebieskie i dodać 3 krople do rozdzielacza pojemności 100 cm], dodać 10 cm] 
. kwasu w nadmiarze. Roztwór przelać do kalby pomia- wody i reekstrahować german, wytrząsając przez l min. 

rowej pojemności 1000 cm], rozcieńczyć wadą do kreski Warstwę organiczną zlać do zlewki pojemności 100 cm], 
wymieszać. a wadną fazę da kolby pamiarowejpojemnaści 50 cm]. 
l cm] roztworu A zawiera 0,1 mg germanu. Warstwę arganiczną przenieść ze zlewki do tego samego 
Roztwór B. 50 cm] roztworu A przenieść da kolby rozdzielacza i reekstrakcję powtórzyć jeszcze dwukrotnie 

pomiarowej pojemnaści 500 cml, rozcieńczyć wodą do w tych samych warunkach. Warstwę organiczną osta-
kreski i wymieszać. tecznie odrzucić, a ' warstwy woqne zebrać w kalbie 

l cm] roztwaru B zawiera 0,01 mg germanu. . pomiarowej, dadać5 -cm] k\.v~su spInegO', 2,5 cm] roz-
3. Aparatura. Spektrafotometr z wyposażeniem dla tworu żelatyny,5 cm] r<?ztworu fenylofluoronu, mie­

zakresu widma widzialnego lub fatakolarymetr z fil- szając pa dodaniu każdegO' odczyqnika. Raztwór w kol­
trem a maksimum przepuszczalnaści w zakresie 490 +- '., bie uzupełnić wodą 'do . kre'~ki i wymieszać. Po upły-
520 nm. wie 30 min zmierzyć ' absorpcj« roztworu przy długości 

4. Wykonanie oznaczania fali 505 nm, w odnięsieniu do roztworu ślepej próby. 
a) Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do siedmiu Zawartaść germanu ' odczytać z ,krzywej wzorcowej. 
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5. Obliczanie wyników. Zawartość germanu (X) obli­
czyć w procentach wg wzoru 

x . IOD 
m 

w którym: 
m : - zawart0ść germanu odczytana z krzywej wzor­

coweJ, g, 

m - masa odważki próbki pobranej do anali­
zy, g. 

6. Dopuszczalne rozmce między wynikami równole­
głych oznaczań - przy zawartości germanu 

od 0,001 do 0,005% 0,0005%, 
powyżej 0,005 do 0,01% - 0,001%. 
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