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1. Zasada oznaczania. Utlenienie probki do trojtlen-
ku wolframu, rozpuszczenie go w kwasnym weglanie so-
dowym, wydzielenie wolframianu srebra. Oznaczanie
potasu w przesgczu metodg fotometrii ptomieniowej w
plomieniu palnika acetylenowo-powietrznego.

2. Odczynniki i roztwory ‘

a) Parawolframian amonowy,

b) Kwasny wegglan sodowy.

c) Azotan srebra, roztwor IN.

d} Wzorcowy roziwédr potasu: 0,9535 g chlorku po-
tasowego wysuszoncgo w clagu 2 h w temperaturze
120°C rozpusci¢ w wodzie, przenie$¢ do kolby pomiaro-
we] pojemnosci 1000 em? i uzupehié do kreski.

1 ecm? zawiera 0,5 mg potasu. -

e) Trojtlenck wolframu — WO 3, podloze do sporzg-
dzania roztworéw wzorcowych.

Rozpuscié¢ parawolframian amonowy w 1 dm? goracej
wody do uzyskania roztworu bliskiego nasycenia.
Przesgczyé, zatezyé i pozostawié do wykrystalizowa-
nia. Wytracone krysztaly parawolframianu odsgczyc,
przemyé niewielka iloscig wody, przenies¢ do parowni-
cy kwarcowc) 1 przeprowadzié do postact trojtlenku
wolfraniu, prazgc w piecu muflowym w temperaturze
600°C przez 4 h.

3. Aparatura i prryrzady

a) Fotometr ptomienowy Model J1i firmy Zeiss.

b) Piec muflowy.

¢} Biureta pojemnosct 25 cm?,

d)} Tygiel z dnem poerowatym G4.

e) Kolby pomiarowe pojemnosci 206 cm?,

f) Zlewki pojemnoscr 250 e

4. Przygotowanie roztwordéw i krzywej wzorcowe;j.
Do 7 zlewek pojemnoéci 250 cm® odwazy¢ po 5,05 g trdj-
tlenku wolframu nie zawierajacego potasu, co odpowia-
da 4,0 g metalicznego wolframu i po 3,8 g kwasnego
weglanu sodowego.

Nastepnie odmierzy¢ z biurety kolejno nastgpuja-
ce ilodci roztworu wzorcowego potasu 0; 4; 8; 12;
16; 20 i 24 cm?® co odpowiada 0; 2; 4; 6; 8 10
i 12 mg K. Zawarto$¢ kazdej zlewki uzupeini¢ wodg do
objgtosci 50 cm?, przykryé szkietkiem zegarkowym'
i ogrzewa¢ na plytce elektrycznej do rozpuszczenia
probki. W przypadku nadmiérnego odparowania roz-
tworu w trakcie rozpuszczania uzupetni¢ woda do pier-
wotnej objetosci. Do goracego, klarownego roztworu
doda¢é przy ciaglym mieszaniu 55 cm? roztworu azotanu
srebra, zagotowaé. Nastgpnie ozigbi¢ w wodzie z lodem.
Odsaczyé wytracony osad wolframianu srebra przez ty-
giel z dnem porowatym. Osad przemy¢ kilkakrotnie
niewielkimi porcjami wody. Przesacz umiesci¢ w kol-
bie pomiarowej pojemnosci 200 em? 1 uzupetnié woda
do kreski :

Tak przygotowane roztwory stanowia wzorce potasu
o stezeniv 0; 0,01; 0,02, 0,03 004 0,05
i 0.06 mg K/cm?,

Zachowujgc ustalone, optymalne warunki robocze
fotometru, stosujac filtr dla potasu o maksimum prze-
puszczalnosc: 770 nm rozpyla¢ kolejno roztwory zaczy-
najac od najstabszego. Wykreslié krzywa wzorcowa od-
kfadajac na osi rzgdnych wychylenie galwanometru
w jednostkach skali, a na osi odcigtych stgzenie po-

tasu w mg/em’.

-
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5. Wykonanie oznaczania. Badang probk¢ wolframu
w postact proszku lub rozdrobnionych kawatkow,
oczyszczong wg arkusza 00 mniejszej normy, umiescié
w tyglu kwarcowym i ogrzewaé¢ w piecu muflowym w
temperaturze 800°C przez co najmniej 4 h, az do catko-
witego utlenienia do tréjtlenku wolframu.

Dalej postepowaé jak przy sporzadzeniu krzywej
wzorcowej (p. 4). ,

Kazdorazowo réwnolegle z badang probka rozpylad
roztwory wzorcowe o nizszym 1 wyzszym od badanego
stezeniu potasu. Z krzvwe] wzorcowe] odczytaé ste-
zenie potasu, uwzgledniajac $lepa prob¢ wykonana
réwnolegle z badang probka.

6. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ potasu (X) obli-
czy¢ w procentach wg wzoru

mi- v - 100
X =
m - 0,7930 - 1000
w kt(’)rym:- .
mi — masa potasu odczytana z krzywej wzorco-
wej, mg,
v — objetoéé- koficowa prébki, cm?,

m — odwazka probki, g,
0,7930 — wspoélczynnik  przeliczeniowy
wolframu na wolfram.

trojtlenku

7. Réznice miedzy wynikami réwnolegtych oznaczan
nie powinny przekraczac:

przy z:iwartosci 0,01% — 0,002%,

przy «-woocta 0,1% — 0,01%.
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