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SZYBKA SPEKTROFOTOMETRYCZNA METODA OZNACZANIA
SLADOWYCH 1LOSCI MIEDZI W METALICZNEJ CYNIE
DWUSTYLODWUT IOKARBAMINITANEM OLOWIU

Dwuetylodwutiokarbaminian odowiu - PbiDLTK” zastoso-
wali po raz pierwszy do oznaczania miedzi Sedivec 1 Va~

sak p, 2] w 1951 r,
W metodzie tej, opartej na reakcji:

Cu2+ ENQ + PbIDDTK)2 CHCl-= = Cu(ddtk)2 OHC1-

cytrynianowo-amoniakalny roztwdr zawierajacy jony miedzi
wytrzgsa sie z chloroformowym roztworem PbCDDTK”» Do fa
zy organicznej oproécz Cu2+ przechodzg tylko jony metali,
ktérych DETK w podanych warunkach ,,s3 trwalsze od
Pb(DDTK)2>.a mianowicie Hg™+, Ag+S BijHi TI3+e

"Doktadne studia nad wpdywem obcych jonéw przy ozna-
czaniu miedzi PoCDKPK)- w roztworze cytryniaaowo-amonia-
kalnym przeprowadzili Classen i Bastings ], natomiast
Kreimer i Butydkin [4] oraz Adamiec [5] wskazali na moz-
liwos¢ zastosowania tego odczynnika w roztworze kwasnym«

Przy oznaczaniu miedzi, jak réwniez innych domieszek
w metalicznej cynie, najczesciej roztwarza sie probke
metalu w mieszaninie kwasu bromowodorowegc i ciektego
bromu [6] , Nadmiar mieszaniny roztwarzajacej oraz pewsta
4y SmBra, oddestylowuje sie przez ogrzewanie do sucha na
+azni wodnej Hlub piaskowej, Czas potrzebny dc przygoto-
wania roztworu wynosi >«4 gedz.
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W opracowanej metodzie dla skrocenia czasu analizy
zastosowano uproszczony sposob rozpuszczania metalu W
mieszaninie kwasu solnego i azotowego. Po wygotowaniu
tlenkdw azotu i rozcienczeniu woda oznaczano miedz bez-
posrednio w otrzymanym roztworze.

Ustalono warunki ekstrakcji miedzi oraz wpdyw obcych
jJjondéw na wyniki oznaczenia. Stwierdzono, ze cyna w ilos-
ciach nie wiekszych od 3g oraz kwas solny w zakresie ste
zen 1-5 moli/litr nie wywiera istotnego wpdywu na uzyski
wane wyniki.

Jony As™+, Co2+, Ni2+, Sb™ w ilosciach 1000 Mg oraz jo-

4 3+ + 4 a
ny Ag , B|3 , Fe3 , TI3 w ilosciach 100™ug nie  prze-

szkadzaja w oznaczeniu S¢ug Cu™ w roztworze zawieraja-
cym 1g Sn oraz kwas solny o stezeniu 1 mol/litr. We
wszystkich oznaczeniach stosowano jednorazowa  ekstrak-
cje miedzi 10 ml 5.10“" mokarnego roztworu Pb(DDTK)2 w
czterochlorku wegla. Czas kontaktu faz  wynosit 4 mino
a objetos¢ fazy wodnej ok. 30 ml.

Pomiardéw absorpcji dokonywano na  spektrofotometrze
VSU-1 f-my Zeiss, przy dbugosci fali \* 436 m9 w kiu-
wetach o grubosci warstwy 1 =2 cm wzgledem roztworu
odczynnika.

Opracowang metoda oznaczono miedz w Kilku prébkach
cyny o zawartosciach 10f2 _ lo~4# ea

Czas wykonania pojedynczego oznaczenia wynosit okoto
40 min., zas$ powtarzalnos¢ uzyskiwanych wynikow 5-10"«
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