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O z n a c z a n ie  ś l adow ych  i l o ś c i  m e t a l i  c i ę ż k i c h  w ś c i e k a c h  p r z e ­
mysłowych od prowadzanych  do wód p o w ie r zch n io w y c h  n a b i e r a  w 
o s t a t n i c h  l a t a c h  c o r a z  w ięk s z eg o  z n a c z e n i a  ze względu na i o h  
w ł a s n o ś c i  t r u j ą c e .  I l o ś ó  śc ieków s t a l e  r o ś n i e ,  po d cz as  gdy ob­
j ę t o ś ć  odb io rn ik ó w  z a s a d n i c z o  n i e  z m ien ia  s i ę .  S y t u a c j a  t a  wy­
maga d o k ła d n y c h  a n a l i z  na z a w a r t o ś ć  z a n i e c z y s z c z e ń  t r u j ą c y c h ,  
j a k i m i  s ą  między innymi jo n y  o ło w iu  i  m i e d z i ,  d l a  r ó ż n e g o  r o ­
d z a j u  d r o b n o u s t r o j ó w ,  aby n i e  d o p u ś c i ć  do zahamowania p r o c e s u  
s a m o o c z y s z c z a n i a  wód p o w i e r z c h n io w y c h .

W P o l s c e  wody p ow ie rzchn iow e  z n a j d u j ą  s i ę  pod o c h r o n ą  [ 1 ] ,  
a w a r u n k i ,  j ak im  powinny odpowiadać  ś c i e k i ,  o k r e ś l a  R o z p o r z ą ­
d z e n i e  P r e z e s a  Rady M i n i s t r ó w  z d n i a  8 l u t e g o  1962 r .  [ 2 ] .  
Łąozna z a w a r t o ś ć  m e t a l i  c i ę ż k i c h  (P b ,  Hg, Cu,  Zn,  Ag, Cd,  Ni  
i  C r )  w ś c i e k a c h  odp ro wadzanych do wód pow ie r zch n io w y c h  p rz y  
r o z c i e ń c z e n i a c h  w s t o s u n k a c h  1 :6 -  1 :20  j a k o  n a j o z ę ś c i e j  s p o ­
t y k a n y c h ,  n i e  może p r z e k r o c z y ć  5 m g / l .  P r z y  czym każdy z wy­
m ien io n y c h  m e t a l i  n i e  może p r z e k r o c z y ć  s t ę ż e n i a  1 m g / l .

Jednym z z a s a d n i c z y c h  problemów p r z y  o z n a c z a n i u  m e t a l i  
c i ę ż k i c h  w ś c i e k a c h  j e s t  i c h  w y d z i e l a n i e  z a n a l i z o w a n y c h  r o z ­
tworów .

W p r a c y  n i n i e j s z e j  z a s to so w an o  e l e k t r o l i t y c z n e  w y d z i e l a n i e  
i  z a g ę s z c z a n i e  k a t ionów  o ło w iu  i  m i e d z i  na k a t o d z i e  p l a t y n o ­
wej  w ś r o d o w i s k u  o b o ję tn y m .

D o t y c h c z a s  s to sow ane  m e t o d y - e l e k t r o l i t y c z n e g o  w y d z i e l a n i a  
p r o w a d z i ł y  do o zn a cze ń  wagowych [3-5] , k t ó r e  d l a  t a k  n i s k i c h  
s t ę ż e ń ,  z j a k i m i  ma s i ę  do c z y n i e n i a  w s o l a n k a c h  i  ś c i e k a c h  
p rz em y s ło w y ch ,  n i e  n a d a j ą  s i ę .
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Z i n n y c h  z a s to s o w a ń  p r a k t y c z n y c h  e l e k t r o l i z y  do w zbogaca n ia  
w p o s t a c i  m e t a l i c z n e j  wars twy  na s t a ł e j  e l e k t r o d z i e  wymienić 
można p r a c e  Ch. BRAJNINY [6 ]  w a n a l i z i e  p o l a r o g r a f i c z n e j .  Opi­
sano  w n i e j  e l e k t r o o s a d z a n i e  b i z m u t u ,  m i e d z i  i  kadmu z r o z t w o ­
r u  2 n KC1 + HC1 (pH = 1 - 3 )  na g r a f i t o w e j  e l e k t r o d z i e .  A u to rk a  
u s t a l i ł a  l i n i o w ą  z a l e ż n o ś ć  między prądem anodowego r o z t w a r z a ­
n i a  a s t ę ż e n i e m  o zn a c za n y ch  jonów w r o z t w o r z e  i  możl iwość  a n a ­
l i t y c z n e g o  w y k o r z y s t a n i a  uzysk iw anych  wyników.  W p rz y p ad k u  mie­
d z i  p r z y  25-minutowym c z a s i e  e l e k t r o l i z y  i  po z a s to s o w a n i u  
o s c y p o l a r o g r a f u  o s i ą g n i ę t o  c z u ł o ś ć  10- 8  m o l / l .

W s p e k t r o g r a f i i  e l e k t r o l i t y c z n a  metoda w y d z i e l a n i a  i  z a ­
g ę s z c z a n i a  m e t a l i  s z l a c h e t n y c h  i  p ó ł s z l a c h e t n y c h  z roztworów
0 c h a r a k t e r z e  kwaśnym na k a t o d z i e  p l a t y n o w e j  s t o sow an a b y ł a  do 
o z n a c z e ń  j a k o ś c i o w y c h  p r z e z  A. SCHLEICHERA [7] , A. SCHLEICKERA
1 L .  LAURSA [ 8 ] .  I .M .  LOPEZ [9 ]  i  I . A .  BERESIN [10] w y d z i e l a ­
l i  e l e k t r o l i t y c z n i e  m e t a l e  z r u d  i  o z n a c z a l i  j e  i l o ś c i o w o .  
O r y g i n a l n e  z a s t o s o w a n i e  e l e k t r o l i t y c z n e g o  w y d z i e l a n i a  ś ladów 
m i e d z i  b e z p o ś r e d n i o  na s p e k t r o g r a f i o z n e j  e l e k t r o d z i e  g r a f i t o ­
wej  o p r a c o w a ł  M. KOWALCZYK [11] .

P r o c e s  e l e k t r o l i t y c z n e g o  w y d z i e l a n i a  ś l adow yoh  i l o ś c i  o ł o ­
wiu i  m i e d z i  na k a t o d z i e  p l a t y n o w e j  wymagał d o k ł a d n i e j s z e g o  
z b a d a n i a .  W y d z i e l a n i u  s i ę  o ło w iu  na k a t o d z i e  p r z e s z k a d z a  miedź 
ze  w zg lę du  na z n a o z n i e  n i ż s z y  p o t e n c j a ł  r e d u k c j i .  Niemożl iwe 
j e s t  r ó w n i e ż  s t o s o w a n i e  praw r z ą d z ą c y c h  e l e k t r o l i z ą  d l a  p r z y ­
padków,  gdy o a ł a  k a t o d a  p o k r y t a  z o s t a j e  wydz ie lonym meta lem.  
F a k t  t e n  p o t w i e r d z i ł y  b a d a n i a  A. COCHE'a [12] i  L . B .  ROGERSA 
[13-16] , w k t ó r y c h  a u t o r z y  dochodzą  do w n i o s k u ,  że m e t a l e  w 

i l o ś c i a o h  ś l ad o w y c h  n i e  w y s t a r c z a j ą c y c h  do p o k r y c i a  e l e k t r o ­
dy w t r a k c i e  e l e k t r o l i z y ,  mają aktyw noś ć  termod yn amiozną 
zm ien n ą  i  z n a c z n i e  m n i e j s z ą  od a k t y w n o ś c i  w y d z ie lo n e g o  m e t a l u ,  
gdy o a ł a  e l e k t r o d a  j e s t  nim p o k r y t a .

Aby uzy sk a ć  i l o ś c i o w e  w y d z i e l a n i e  m e t a l i ,  n a l e ż y  d o b rać  
o d p o w ied n io  w a r u n k i  p r z e b i e g u  e l e k t r o l i z y  w y n i k a j ą c e  ze wzo­
r u  J . J .  LINGANE [17] •
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i  -  n a t ę ż e n i e  p r ą d u  po c z a a i e  t ,  
i  -  początko we  n a t ę ż e n i e  p r ą d u ,
K -  w s p ó ł c z y n n i k  o k r e ś l a n y  wzorem:

v  0 . 4 3  DP 
K “ Vd

D -  szybkośó  d y f u z j i  j o n u  ( z w ię k s z y ć  można p r z e z  m i e s z a ­
n i e  i  p o d w y ższen ie  t e m p e r a t u r y ) ,

P -  p o w i e r z c h n i a  e l e k t r o d y ,
V -  o b j ę t o ś ć  e l e k t r o l i t u ,
d -  g r u b o ś ć  wa rs tw y  d y f u z y j n e j  wokół  e l e k t r o d y .

We w s z y s t k i c h  p rz e p ro w a d zo n y ch  b a d a n i a c h  s tosow ano  j e d n a ­
kowe m i e s z a n i e  e l e k t r o l i t u  o r a z  t e m p e r a t u r ę  7 5 -8 0 ° C .

W o e l u  u s t a l e n i a  p o z o s t a ł y c h  p a r a m e t r ó w ,  a t o :
1 )  g ę s t o ś c i  p r ą d o w e j ,
2 )  o b j ę t o ś c i  e l e k t r o l i t u ,
3 )  c z a s u  t r w a n i a  e l e k t r o l i z y ,
4 )  s k ł a d u  chemicznego  e l e k t r o l i t u ,

prowadzono e l e k t r o l i z ę  w r ó ż n y c h  w aru nkach  w s y n t e t y c z n y c h  
r o z t w o r a c h  o znanym s k ł a d z i e .

P r z e b i e g  p r o c e s u  e l e k t r o l i t y c z n e g o  w y d z i e l a n i a  i  z a g ę s z c z a ­
n i a  k o n t ro l o w a n o  metodami a n a l i t y c z n y m i .

C zę ś ć  d o ś w i a d c z a l n a

O d c z y p n i k i :
Kwas azotowy 2 n 
W o d o r o t l e n e k  amonu 10 n 
D i t l z o n ,  r o z t w ó r  0 , 0 0 5 #  w CCl^

R o z p u ś c i ć  5 mg o c z y s z c z o n e g o  d i t i z o n u  w 100 ml CCl^ .  
D i t i z o n ,  r o z t w ó r  0 , 0 0 1 #  w CCl^

O t rz y m u je  s i ę  p r z e z  r o z c i e ń c z e n i e  r o z t w o r u  0 , 0 0 5 # .  
C y t r y n i a n  amonowy, r o z t w ó r  40#

Do r o z t w o r u  4 0#  c y t r y n i a n u  d o d a j e  s i ę  amoniaku do pH=9 
a n a s t ę p n i e  o c z y s z c z a  p r z e z  w y t r z ą s a n i e  w r o z d z i e l a c z u
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z małymi  p o r c j a m i  0 ,005% r o z t w o r u  d l t l z o n u  aż wa rs twa  
o z t e r o c h l o r k o w a  p r z e s t a n i e  z m i e n i a ć  swe z a b a r w i e n i e .

C y ja n e k  p o t a s o w y ,  r o z t w ó r  10%
50% r o z t w ó r  KCN o c z y s z c z a  s i ę  j a k  w y ż e j .  D l t l z o n ,  k t ó r y  
p r z e j d z i e  do wars twy wodnej  usuwa s i ę  p r z e z  w y t r z ą s a n i e  
r  c z t e r o c h l o r k i e m  w ę g l a .  Sk la ro w a n y  r o z t w ó r  r o z c i e ń c z a  
s i ę  p i ę c i o k r o t n i e  wodą.

C h lo ro w odore k  h y d r o k s y l a m l n y , r o z t w ó r  30%
O o z y sz o z a n ie  j a k  w p u n k c ie  do tyczącym KCN.

Bufo r  c h l o r k o w y ,  pH = 0 , 9  ( -  0 , 1 ) ,  według C l a r k a  1 Lubsa
4 6 , 0  ml 0 , 2  n HC1 i  2 5 ,0  ml 0 , 2  n KC1 u z u p e ł n i a  s i ę  wo­
d ą  do 100 ml .

Bufo r  amonowy, pH = 9 , 5
R o z p u ś o ić  6 g NH^Cl w H20 ,  o o z y ś o i ć  r o z t w ó r  p r z e z  ek s ­
t r a k c j ę ,  dodaó 15 ml NH^OH s t ę ż .  i  d o p e ł n i ć  wodą do 
100 ml .

Roztwór  a l k a l i c z n y  do przemywania
2 , 5  ml KCN r o z t w ó r  10% 1 2 , 5  ml b u f o r u  amonowego o pH = 
= 9 , 5  u z u p e ł n i ć  wodą do 100 ml.

Roztwór  am o n iak a ln y  do przemywania f 1 : 5 0 0 )
Woda dw u k r o tn ie  d e s t y l o w a n a  w a p a r a t u r z e  kw ar cow ej ,  o 
p r z e w o d n i c t w i e  w ł .  2 , 5  ¿JiS.cm- 1 , przechowywana w n a c z y ­
n i a c h  p o l i e t y l e n o w y c h .

A p a r a t u r a :

P eh am e t r  LBS-51
P la t y n o w a  e l e k t r o d a  W i n k l e r a

2
K a to d a :  s i a t k a  P t  o p o w i e r z c h n i  56 cm ; mas a  2 1 , 5 9  g .  
Anoda:  s p i r a l a  z d rugu P t  0  1 mm; d ł .  25 cm.

E l e k t r y c z n e  m i e s z a d ło  m ag n e ty c zn e ,  420-450 o b r / m i n ,  
z g r z e j n i k i e m  100 w.
M i e s z a l n i k  metalowy w k o s z u l c e  p o l i e t y l e n o w e j  o wymia­
r a c h :  r  = 4 mm, h = 25 mm.
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O p o rn i c a  suwakowa:  2000Q 
P r o s t o w n i k  s e l e n o w y :  24 V, 4 A 
Amperomierz :  z a k r e s  0 , 0 2 - 2 , 0  A 
W o l t o m i e r z :  z a k r e s  0 , 2 - 6 , 0  V 
Te rm om e tr :  100°C 
F o to m e t r  P u l f r i c h a

B ad an ie  n a j k o r z y s t n i e j s z y c h  warunków e l e k t r o l i t y c z n e g o  w y d z ie ­
l a n i a  ś ladów o ło w iu  i  m ie d z i

Na w s t ę p i e  p r z e b a d a n o  wpływ n a t ę ż e n i a  p r ą d u  e l e k t r y c z n e g o .  
N a j k o r z y s t n i e j s z e  o k a z a ł o  s i ę  n a t ę ż e n i e  w z a k r e s i e  0 , 1 - 0 , 2 5  A,

co w p r z e l i c z e n i u  na g ę s t o ś ć  prądową
s t a n o w i  z a k r e s  0 , 0 0 1 7 - 0 , 0 0 4 5  A/cm2 .

o
( P o w i e r z c h n i a  e l e k t r o d y  56 cm ) .
P r z y  wy m ien ionej  g ę s t o ś c i  prądow ej  
o r a z  60-minutowym c z a s i e  t r w a n i a  
e l e k t r o l i z y  w y d z i e l a  s i ę  90% zawar­
t y c h  w e l e k t r o l i c i e  k a t ionów  o łow iu  
i  m i e d z i .

W c e l u  o k r e ś l e n i a  wpływu o b j ę t o ś c i  
r o z t w o r u  na i l o ś c i o w y  p r z e b i e g  e l e k ­
t r o l i z y  p o s łu ż o n o  s i ę  20% ro z tw orem  
wodnym c h l o r k u  sodu o znanym s k ł a d z i e  
i l o śc i ow ym  kat ionó w o łow iu  i  m i e d z i .  
S t ę ż e n i e  o łowiu  i  m i e d z i  wyznaczono 
p r z e z  b e z p o ś r e d n i ą  e k s t r a c j ę  z n i e -  
e l e k t r o l l z o w a n y c h  r o z tw o r ó w .  Wyn ik i  
t e  p o s ł u ż y ł y  do w y k r e ś l e n i a  krzywych 
wzorcowych.

Uzyskane krzywe d r o g ą  e l e k t r o l i ­
t y c z n e g o  z a g ę s z c z a n i a  z b l i ż o n e  s ą  do 
krzywych wzorcowych do o b j ę t o ś c i  1 1 .  

Po p r z e k r o c z e n i u  o b j ę t o ś c i  1 1 w yda jn ość  e l e k t r o l i z y  g w a ł to w n ie  
spada  ( r y s .  2 ) ,  powodując  o l b r z y m i  w z r o s t  błędów o z n a c z e ń .

N a s t ę p n i e  zbadano  wpływ wzajemnego s t o s u n k u  i l o ś c i o w e g o  
o z n a c z a n y c h  jonów na e f e k t y w n o ś ć  w y d z i e l a n i a  i  z a g ę s z c z a n i a .

® 
— !•—

®
w v y v v ^

R y s .  1 .  Schemat  ze s ta w u  
do e l e k t r o l i z y

1 .  P r o s t o w n i k  s e l e n o w y
2 .  O p o r n i c a  2000Q
3 .  M i e s z a l n i k .  4 .  Mie­

s z a d ł o  magne tyczne
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R y s .  2 .  Wpływ o b j ę t o ś c i  e l e k t r o l i t u  na w y da jn ość  e l e k t r o l i z y
I  Pb 1 I  Cu krzywe t e o r e t y c z n e  d l a  Pb 1 Cu
I I  Pb i  I I  Cu krzywe I l u s t r u j ą c e  z a l e ż n o ś ć  

i l o ś c i o w e g o  p r z e b i e g u  e l e k t r o l i z y  od o b j ę t o ś c i  e l e k t r o l i t u

R y s .  3 .  Wpływ s t o s u n k u  I l o ś c i o w e g o  o zn a c z a n y c h  sk ł ad n lk ćw  na 
e f e k t y w n o ś ć  e l e k t r o l i t y c z n e g o  w y d z i e l a n i a  

Krzywa I  p r z e d s t a w i a  wpływ cynku na w y d z i e l a n i e  s i ę  o łowiu 
Krzywa I I  I l u s t r u j e  wpływ miecjzi  na w y d z i e l a n i e  s i ę  o łowiu  w

o b e c n o ś c i  cy n k u .
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B ardzo n i e k o r z y s t n e  z j a w i s k o  w y s t ę p u j e  w p rz y p ad k u  obec no­
ś c i  w e l e k t r o l i c i e  ka t ionów  m i e d z i .  Wpływ m i e d z i  ( j a k  i l u s t r u j e  
krzywa I I  na r y s .  3 )  w s z e r o k im  z a k r e s i e  j e j  s t ę ż e ń  u n i e m o ż l i ­
wia  i l o ś c i o w e  w y d z i e l e n i e  o łow iu  na k a t o d z i e .

D a l s z e  b a d a n i a  zwrócono w k i e r u n k u  d o b r a n i a  t a k i c h  warunków,  
aby n i e k o r z y s t n y  wpływ m i e d z i  na w y d z i e l a n i e  o łow iu  n i e  w y s t ę ­
p o w a ł .  W aru nk i  t e  s p e ł n i a j ą  n a s t ę p u j ą c e  ś r o d k i  m a s k u ją c e :

a )  s zc z a w ia n  dwusodowy,
b )  w i n i a n  sodow o-p o ta so w y ,
c )  c y t r y n i a n  dwuamonowy.

I l o ś o i ą  w y s t a r c z a j ą c ą  na w ye l i m in o w an ie  wpływu m i e d z i  w k a ż ­
dym z b ad an y ch  przypadków o k a z a ł o  s i ę  oko ło  20 g wym ien iony ch  
s u b s t a n c j i  na 1 1 r o z t w o r u  e l e k t r o l i t u  w ś r o d o w i s k u  o b o j ę t n y m ,  
na g o r ą c o  ( t e m p e r a t u r a  oko ło  7 5 ° C ) .  P rze p ro w ad z o n o  o b s e r w a c j ę  
o t r z y m a n y c h  osadów o r a z  i c h  zachowanie  p o d c z a s  p ł u k a n i a  wodą 
d w u k r o t n i e  d e s t y l o w a n ą  (co p r z e d s t a w i o n o  w t a b l i c y  1 ) .

T a b l i c a  1

Z a l e ż n o ś ć  c h a r a k t e r u  osad u  na k a t o d z i e  
od r o d z a j u  ś ro d k a  mas ku jąceg o

Wprowadź,  do 
e l e k t r o l i t u  

20 g / l

W z a j  emny 
wpływ 
Cu/Pb

C h a r a k t e r  03adu

szczaw ian  
dw.usodowy

n i e
w y s t ę p .

c z a r n y  -  b a r d z o  n i e t r w a ł y ;  p r z y  
p ł u k a n i u  e l e k t r o d y  s t r a t y  r z ę d u
50#

w i n i a n  so ­
dowo-potasowy

fl b r u n a t n y  -  n i e t r w a ł y ;  s t r a t y  w 
t r a k c i e  p ł u k a n i a  e l e k t r o d y  r z ę d u  
30#

c y t r y n i a n
dwuamonowy

If z ł o c i s t y  -  l ś n i ą c y  -  t r w a ł y :  
s t r a t y  w t r a k c i e  p ł u k a n i a  e l e k t r o ­
dy n i e  s t w i e r d z o n o

Wykonanie o z n a c z e n i a

Do z l e w k i  o p o j e m n o ś c i  250-1000 ml wprowadza s i ę  o k r e ś l o n ą  
o b j ę t o ś ć  badanego r o z t w o r u ,  d o d a j e  o d p o w ie d n ią  i l o ś ć  ś r o d k a
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m ask u jąc eg o  faby s t ę ż e n i e  w y n o s i ł o  oko ło  20 g / l ) .  Roztwór  ogr ze  
wa s i ę  do 8 0 ° C , a n a s t ę p n i e  wprowadza e l e k t r o d y  pl a t ynow e 1 za ­
myka obwód e l e k t r y c z n y .

We w s z y s t k i c h  p rzep ro w adzonych  b a d a n i a c h  s tosowano  j e d n a ­
kowe m i e s z a n i e  e l e k t r o l i t u  o r a z  t e m p e r a t u r ę  w z a k r e s i e  7 5 -8 0°C ,  
u t r z y m a n ą  p rz y  pomocy g r z e j n i k a  e l e k t r y c z n e g o .  Po 1 g o d z i n i e  
e l e k t r o l i z y ,  e l e k t r o d y  wyjmuje s i ę  z r o z t w o r u  n i e  w y ł ą c z a j ą c  
p r ą d u  i  n i e  p r z e r y w a j ą c  m i e s z a n i a .  E l e k t r o d y  p r z e n o s i  s i ę  do 
z l e w k i  na 100 ml i  w y d z ie lo n e  na k a t o d z i e  m e ta l e  r o z t w a r z a  na 
g o r ą c o  w o ko ło  80 ml 2 n kwasu az o to w eg o .

Po o s t u d z e n i u  r o z t w ó r  p r z e n o s i  s i ę  do k o lb y  miarowej  na 
100 ml;  J e s t  t o  r o z t w ó r  Z.

W c e l u  o z n a c z e n i a  o łow iu  o d p o w ied n ią  c z ę ś ó  r o z t w o r u  A 
u m i e s z c z a  s i ę  w r o z d z i e l a c z u ,  d o d a j e  10 n w o d o r o t l e n k u  amonu 
do o s i ą g n i ę c i a  pH = 10 (wobeo k r o p l i  f e n o l o f t a l e i n y ) ,  1 ml 
c h lo r o w o d b r k u  h y d r o k s y l a m i n y , 5 ml c y t r y n i a n u  amonu, 5 ml r o z ­
t w o r u  c y j a n k u  p o t a s u  i  e k s t r a h u j e  cz te ro ch lo r k o w y m  roz tw orem 
d i t  i z o n u .

E k s t r a k t  u m ie s zc za  s i ę  w k o l b i e  miarowej  na 25 ml ,  u z u p e ł ­
n i a  c z t e r o c h l o r k i e m  w ę g l a ,  a n a s t ę p n i e  przemywa roz tw ore m  a l ­
k a l i c z n y m  do momentu u s u n i ę c i a  wolnego d i t i z o n u .  Po u s u n i ę c i u  
d i t i z o n u  e k s t r a k t  przemywa s i ę  wodą i  s ąc zy  p r z e z  m ięk k i  s ą ­
c z e k .

Tak przygo to w any  r o z t w ó r  f o t o m e t r u j e  s i ę  p rz y X = 520 nm.
P r z y  o z n a c z a n i u  m i e d z i  do 10-15 ml r o z t w o r u  A ( z a w a r t o ś ó  

Cy do 20 g )  d o d a j e  s i ę  25 ml b u f o r u  ch lo rkow ego o pH = 0 , 9  
( i  0 , 1 ) ,  a n a s t ę p n i e  p ro w a d z i  e k s t r a k c j ę  0 , 0 0 1 #  ro z tw orem  
d i t i z o n u  w c z t e r o c h l o r k u  węg la  ( d o k ł a d n i e  25 m l ) .  Wolny d i -  
t i z o n  usuwa s i ę  p r z e z  przemywanie roz tw ore m  w o d o ro t l e n k u  amo­
nu ( 1 : 5 0 0 ) ,  wodą,  a n a s t ę p n i e  s ą c z y  p r z e z  m iękk i  s ą c z e k .

A b s o r p c j ę  d i t l z o n i a n u  m ie d z i  p ro w a d z i  s i ę  p rz y  d ł u g o ś o i  
f a l i  X = 530 nm.

Dl a  w y e l im in o w an ia  e w n e tu a ln e g o  wprow adzen ia  ozn aczan y ch  
ka t io n ó w  prowadzono d o ś w i a d c z e n i a  porównawcze na z a w a r to ś ó  
o ł o w i u  i  m i e d z i .
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P o n i ż e j  podano p rz yk ła dow o  w y n i k i  ozn a cze ń  kat ionów  ołowiu 
i  m i e d z i  w s o l a n k a c h  ( t a b l i c a  2 )  o r a z  ś c i e k a c h  przemysłowych 
( t a b l i c a  3 ) .

T a b l i c a  2

O z n a c z a n i e  o ło w iu  i  m i e d z i  w s o l a n k a c h  
( U j ę t e  w t a b l i c y  w y n i k i  s ą  ś r e d n i ą  z t r z e c h  pomiarów 

z t e g o  samego r o z t w o r u

20# r o z t w ó r  
wodny

Oznaczano 
e k s t r a k .  b e z p .

X )

Oznaczano po 
e l e k t r o l i t , 
z a g ę s z c z e n i u

B ł ą d

dl a  Pb
#

dl a  Cu
#Pb

^ g / 1
Cu

“ g / 1
Pb

^ g / l
Cu

M-g/1

NaCl c z .
PN—57/ C -8008 3 68 105 72 130 + 6 +24

NaCl c z . d . a .  
PN—57/C-8008 3 42 103 48 115 + 15 +4 ,5

NaCl j a d a l n a  
KPN—5 4/92002 51 98 52 104 + 2 + 6

v \
'Do e k s t r a c j i  bez  z a g ę s z c z a n i a  i  w y d z i e l a n i a  e l e k t r o l i t y c z n e ­
go b r a n o  50 ml 20# r o z t w o r u  s o l i .

D y s k u s j a  wyników i  w n i o s k i

P r z y  po ró w n a n iu  wyników u zy sk an y ch  z oz n a cze ń  wykonanych z 
p r ó b y  z m i n e r a l i z o w a n e j  i  e l e k t r o l i t y c z n e g o  z a g ę s z c z a n i a  uzy­
skane r o z b i e ż n o ś c i  s i ę g a j ą  10#.  W y d z ie lone  i  z a g ę s z c z o n e  me­
t a l e  o p r ó c z  s t o s o w a n e j  m e todyk i  o zn a cza ć  można p o l a r o g r a f i c z ­
n i e  w z g l ę d n i e  s p e k t r o g r a f i c z n i e .  P r z y  czym w t e j  o s t a t n i e j  me­
t o d y c e  i s t n i e j e  możl iwość  j e d n o c z e s n e g o  o z n a c z e n i a  j a k o ś c i o ­
wego i  i l o ś c i o w e g o  w s z y s t k i c h  w y s t ę p u j ą c y c h  w ś c i e k a c h  m e t a l i  
o i ę ż k i c h .

J a k  wynika  z t a b l i c y  3 ,  oko ło  90# z a w a r t y c h  w ś c i e k a c h  me­
t a l i  ( o ło w iu  i  m i e d z i )  za adso rb ow anych  j e s t  na p o w i e r z c h n i  
c i a ł  s t a ł y c h .  U n ie m o ż l iw ia  t o  i l o ś c i o w e  w y d z i e l e n i e  i  ozna­
c z e n i e  w p rz y p a d k u  b e z p o ś r e d n i e j  e k s t r a k c j i  ś c i e k u  p r z e s ą c z o ­
nego p r z e z  m ięk k i  s ą c z e k .
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T a b lic a  3

O znaczan ie  o łow iu  1 m ie d z i w śo lekach  przem ysłowych

(U ję te  w t a b l lo y  w y n ik i są  ś re d n ią  z trz e c h  pomiarów  
z te go  samego roztw oru)

Rodzaj
ścieków

Oznaczono  
z próby  
z m ln e r a l i -  
zowanej

Oznaozono po e le k t r o l i t ,  
w y d z ie le n iu

B łą d  w zg l.  
oznaoz. 
z próby  

z m in e r a l l -  
zowanej

Uwa­
g i

Pb
m g/l

Cu
ng A

Pb
mg/1

Cu
E g / ł

wobec
20 g / l

d la  Pb 
%

d la  Cu 
*

Z ak ład y
Rowerowe,
Czeoho -
w loe

1,607 2,240

1,680 2,390 o y try n la n
dwuamonowy +4,6 +7

1,680 2,330 w in ia n  s o d . -  
potasow y +2,5 +4

0,275 0,330 H -83 -85 X )

Z ak ład  
Podzespo­
łów Lam­
powych, 
B ie ls k o

1,275 2,050

1,350 2,160 c y try n ia n
dwuamonowy +6 +6 ,8

1,310 2,120 w in ian  s o d . -  
potasowy +2,5 +3,5

0,185 0,240 n -8 5 ,5 -88 X)

Woda
z K ło d -
n lo y
pobrana
14.05.
1966

1,355 1,025

1,450 1,080 c y try n ia n  
dwuamonowy +7 +5,5

1,410 1,130 w in ian  s o d . -  
potasowy +4 + 10

0,057 0,160 H -96 -84 X)

Do e le k t r o l it y c z n e g o  za gę sz cz an ia  ś c i e k i  przesąozooo  przez  m iękk i 
są cz e k .
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Po wykonan iu  o k o ło  dwustu  e l e k t r o l i z ,  p r a w ie  n i e  s t w i e r d z o ­
no s t r a t  e l e k t r o d y  p l a t y n o w e j .  R ó ż n i c a  i n  minus w ynos i  0 , 0 1 6 $ .

W p rz y p ad k u  w i ę k s z e j  z a w a r t o ś c i  cynku w ś c i e k a c h  po k i l k u  
e l e k t r o l i z a c h  o t r z y m u j e  s i ę  w y n i k i  o d u ż e j  r o z b i e ż n o ś c i  ( 2 5 -  
5 0 $ ) .  Powodem j e s t  p raw dopodobn ie  c a ł k o w i t e  p o k r y c i e  k a t o d y  
s t o p e m ,  j a k i  tw o rz y  p l a t y n a  z cy nk iem .  R o z t w o r z e n i e  s t o p u  w 
s t ężonym  kwasie  solnym z k i lkoma  k r o p l a m i  s t ę ż o n e g o  kwasu a z o ­
towego p r z y w r ac a  e l e k t r o d z i e  p e ł n ą  sp ra wnoś ć  j e j  d z i a ł a n i a .

S t r e s z c z e n i e

Opracowano w a r u n k i  o r a z  metodę e l e k t r o l i t y c z n e g o  w y d z i e l a ­
n i a  i  z a g ę s z c z e n i a  ś ladów o ło w iu  1 m i e d z i  ze  ś c i ek ów  przemy­
s łowych i  s o l a n e k  na k a t o d z i e  p l a t y n o w e j .  W y d z ie l a n e  m e t a l e  
r o z t w a r z a  s i ę  na g o r ą c o  w kw asi e  azotowym, a n a s t ę p n i e  o znacza  
f o t o m e t r y c z n i e  w p o s t a c i  d i t i z o n i a n ó w .
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DJIEK TPQ JiH TIW ECKOE BUflEJIEHME H OTlPEflEJIEHME CJIEflOB CBWHUA 
M MEflH C nPOiKDIJIEHHHX C T O iK U X  BO fl H COJIHHUX PACCQJ1 0 B

P  e 3  d  m e

P a 3 p a 6 0 T a H 0  i i e T O f lo u  a a e K T p o n H T i n e c K o r o  B u j e a e H U H  h  c r y m e H H a  

C fleSO B  CBHHHUcI H M e a n  C npOUtBBaeHHHX c t o u h b i x  b o  a  h  COJIHHUX: p a c -  

c o a o B  H a x a T o x e  « 3  n a a T H H u .

S e v e r e H H u e  H a  K a r o j e  u e T a a a u  □ o a A a m T c a  K H c a o t i  B a p i e e ,  ( b  a -  

3 o t h o R  K H c a o T e ,  b  r o p a n e u  c o c t o h h h h ) ,  a  h o t o m  o n p e a e a a u T c a  

$>0T01ieTpHHeCKH B B H a e  C O eaH H eH H it  X H T H 3 0 H a .

ELEKTROLITIC PRECIPITATION AND DETERMINATION OF LEAD AND 
COOPER TRACE AMOUNTS IN INDUSTRIAL WASTE WATERS AND BRINES

S u m m a r y

A method o f  e l e c t r o l i t i o  p r e o i p i t a t i o n  and c o n c e n t r a t i o n  o f  
l e a d  and oopper t r a o e s  from th e  i n d u s t r i a l  w a s te - w a t e r s  and 
b r i n e s  on the  pla t inum oathode has  been worked o u t .

The p r a o l p i t a t e d  m e ta l s  were being  d i s s o l v e d  in  the  hot n i ­
t r i c  a c i d  and then  determined p h o t o m e t r i c a l l y  in  the  shape o f  
d l t  i s o n i a n s .


