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1, Zasada oznaczania, Zaleinie od rodzaju materiatu

rozpuszczenie probki w kwasie azotowym lub mieszaninie

kwasdw | utworzenie anionu zespolonego z kwasem solnym
i pomiar absorpcji atomowej przy fali rezonansowe]
328, 1 nm,

2, Aparatura, Spektrofotometr do absorpcji atomowej ze
zrédtem promieniowania charakterystycznego dla srebra

(katoda wn kowa) ptomieA acetylen - powietrze,
3 ’

3 QOdczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy (1,14) Proztwory 141, 2N,

b) Kwas siarkowy (1,83), roztwér 1+1,

c) Kwas soiny (l, 18),

d) Woda destylowana nie zawierajaca $ladéw chiorkow,

e) Kwas fluorowodorowy, 40-procentowy,

f) Roztwdr wzorcowy srebra: 0,1 g srebra rozpuécié¢ w
10 el roztworu kwasu azotowego (1+1), ochtodzié, przew
niesé do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm3, vzupeinié woe

; . 3 .
da i wymieszac, 1 cm roztworu zawiera 0, 1 mg Ag.

4 Przyqgotowanic krzywej wzorcowej
\ ; 3 .
a) Do 9 kotib pomiarowych pojemnosci 100 ecm odmierzy:

3
0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0; 6,0; 7,01 8,0 cm W ZOr -

cowege rozitworu srebra, wprowadzic 10 cm 2N roztworu

kwasu azotowego, uzupetnié woda do kreski i wymieszad,

Zmierzyc¢ absorpcje atomowa srebra rédwnolegte z roz-

tworami badanych prébelk,

3 )
b) Do 6 ko'l pomiarowych pojemnosci 100 cm  odmierzyC:

’ - 3
0; 0,25, 0,5; 1,0; 2,575,0cm wrorcowego roztworu sre-

3 ’
bra, dodajac do kazde] 25 cm  kwasu solnego (1,18), do-

s
peinid wodg do kreski | wymieszad, Zmierayé alpsorpcje
atomowa srebra przed lUb po pomiarze absorpc|i rostwordw

badany ch,

5 Wykonanie oznaczania

L

a) iCamied micdziowy pvi szybowy | konwertorowy  — #ii-
zod konwertorow, 0,28 g provkt umiedcid w zlewee pojem-
nesci 180 am , sovilzed Kilwoma kroplami wody, dodacd 10 wm

. % B . v -
kwasu azotowe o { 1,4, i ocorzewa! powoli pod przvkryciem”

w ciagu 1 h, Usunad szkietko zegarkowe, odparowaé roz-
twér do syropu, W razie spodziewanej zawartoéci do 005%
Ag dodaé 2,5 cma, a przy zawartoéci 0,05 + 0,14% Ag do-
daé 5,0 cm3 2N roztworu kwasu azotowego, Ogrzaé do roz-
puszczenia soli, ostudzié, przeniesé do kolby pomiarowe]j

. - . . 3 . .
pojemnosci odpowiednio 25 [ub 30 cm rozcienczyé

3

woda
do kreski i wymieszad, Po opadnieciu osadu na dno kolby
pomiarowej, zmierzyc¢ absorpcje atomowa srebra réwnole-
gle z roztworami wzorcowymi przygotowanymi wg 4a),

b) Zuzel szybowy, 2 g probki umieécié w parownicy pla-

tynowe], zwilzyé kilkoma kroplami wody, wprowadzié
20 cm3 kwasu azotowego (1, 4) i 20 cm3 kwasu fluorowodo-
rowego, odparowatd do suchoéci, Po ochtodzeniu zwilzyé
woda, dodaé 1 cm3 roztworu kwasu siarkowego {1+1) 15 cm3
kwasu fluorowodorowego, Odparowad ponownie do suchoé-
ci, Wprowadzié 15 cm3 kwasu solnego, 10 cm3 wody | za-
gotowac, Po ochtodzeniu przeniedé roztwdr do kolby Po-

miarowej pojemnosci 50 cm?), uzupetnié woda do kreski i

wymieszad, Zmierzyd absorpcje atomowg srebra rdéwnole-

gle z roztworami wzorcowymi przygotowanymi wg 4b ).

6, Obliczanie wynikéw, Zawartodé srebra (X) obliczyé

w procentach wedbug wzory

LU
N o= __b_,‘m - 100
T

w ktérym:

b - zawartosé srebra w roztworze prdobki odczytana z
. . 3
krzywej wzorcowe, agfcm |

V' - objgtodé roztworu prébki przygotowanego do pomiaru

3
absorpcyi, cm ,

m - masa probki, g,

7. Dopuszczaine roznice miedzy wynikami réwnolegiych

s

oznaczah przy zawartodci srebra:
od 0,001 do 0,005% - 0,0005%,
powyzej 0,005 do 0,02% - 0,001%,
powyfe; 0,02 do 0,05% - 0,002%,

Tpowyiei 0,05 do 0,13% -~ 0,003%,

d—
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