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POLAROGRAFICZNE OZNACZANIE JONdv/ CYJANKOWYCH I CHROI TANC-AUH
W SCIEKACH GALWAKIZERSKICH

Scieki galwanizerskie ze wzgledu na silng toksycznos¢ sg przed-
miotem wielu opracowann z zakresu ich neutralizacji. Skutecznosé
neutralizacji w duzym stopniu zalezy od prawiddowej i1 szybkiej a-
nalizy Sciekow. Metody analityczne podajg sposOb oznaczenia jondw
cyjankowych, chromianowych oraz metali ciezkich. KRUSENSTJERN [1]
MACHU [Z] 1 BILOBRAN [3] podaja schematy kompleksowego toku ana-
lizy pozwalajacego oznacza¢ czynniki toksyczne metodg analizy mia-
reczkowej, kolorymetrycznej i chromatograficznej. BEJAIM [4] ze
wspodpracownikami wykorzystujac obecnos¢ jonéw cyjankowych i two-
rzenie z metalami ciezkimi komplekséw o réznej trwatosci, opraco-
wat ich oznaczanie kompleksometryczne za pomocg roztworu SDTA. Na
wyniki oznaczeh jondw cyjankowych i chromianowych w Sciekach ma
wptyw ich wzajemny stosunek ilosciowy. BOHENSKY [5] proponuje zroéz-
nicowane metody kolorymetrycznego oznaczania tych jonow w zalez-
nosci od wartosci ich wzglednego stezenia. 7/ proponowanej meto-
dzie polarograficznej zaleznosci takiej nie stwierdzono. W opar-
ciu o dane literaturowe [6] i prace whkasne przebadano mozli-
wos¢ wykorzystania techniki polarograficznej do oznaczania jonow

cyjankowych i chromianowych w Sciekach galwanizerskich.
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Czesc¢ eksperymentalna

Aparatura

Polarograf LP-60 - produkcji czechostowackiej.
Elektroda kroplowa rteciowa - m" = 3,8 mg/sek, tk = 2,52 sek.

Oznaczanie zawartosci ionéw cyjankowych w Sciekach

1 ml Sciekéw galwanizerskich przenoszono do kolby miarowej na
50 ml i uzupetniano do kreski mierniczej 0,01 n roztworem wodoro-
tlenku sodowego. 10 ml otrzymanego w ten sposOb roztworu przeno-
szono do naczynka polarograficznego i odtleniano strumieniem azo-
tu przez 10 minut. Tak przygotowang probke polarografowano  przy
potencjatach od -0,6 V do -0,2 V. Otrzymano dobrze czytelng fale
anodowg jondw cyjankowych. Zawartos¢ jonéw cyjankowych okreslano
metodg krzywej wzorcowej. W celu sprawdzenia rzetelnosci metody
wykonano szereg oznaczen probek z okreslonym dodatkiem jonow cy-

Jankowych. Otrzymane wyniki przedstawia tablica 1.

Tablica 1

Wyniki oznaczen jondw cyjankowych w sSciekach
z okreslonym dodatkiem tych jondw

cn® [pdl

- oznaczono w probce wprowadzono dodatkowo oznaczono #acznie
1 47,5 100,0 145,0
2 80,0 100,0 178,0
3 47,5 50,0 96,5
4 80,0 50,0 130,0
5 47,5 20,0 67,0
6 80,0 20,0 100,0
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Stwierdzono, ze wartos¢ identyfikowana oznaczanych jonéw cy-
Jankowych w ostatecznym przeliczeniu zalezy od rozcienhczenia préb-
ki - im wieksze rozcienczenie Sciekow, tym wyzsza zawartos¢ cyjan-
kéw. Pakt powyzszy wigze sie sScisle z trwatoscig komplekséw jon
metalu - jon cyjankowy, istniejgcych w mieszaninie Sciekowej.Prze-
prowadzono analize spektrograficzng badanego scieku galwanizers-
kiego, ktéra wykazata obecnosS¢ jondéw: miedziowego, srebrowego,
kadmowego i niklowego, tworzacych z jonem cyjankowym  kompleksy.
Otrzymywanie wynikow réznych dla zawartosci tzw. cyjankéw wolnych
w zaleznosci od rozcienczenia nie ma wiekszego wpdywu na wartosc
praktyczng otrzymanych danych jako wskaznika do dalszego postepo-
wania przy neutralizacji Sciekdow, gdyz w zaleznosci od stosowanej
metody analitycznej wyniki oznaczania jonéw cyjankowych réznia
sie. Wpdyw rozciericzenia probki Sciekéw na otrzymang wartosS¢ cy-

jJjankéw wolnych przedstawiono w tablicy 2.

Tablica 2

Wpdyw rozcienczenia roztworéw sSciekowych do objetosci 50 ml
na zawartos¢ cyjankéw wolnych

tp. Scieki galwanizerskie [mlj Oznaczono (g CK /ml
1 1 47,7

2 2 40,0

3 3 37,0

4 8 33.0

Przy zawartosci cyjankéw wolnych w Sciekach rzedu 1-15 mg CN /1
oznaczano te jony nie stosujgc tak znacznego jak uprzednio roz-
cienczenia. 25 ml Sciekdéw rozcienczano do kreski w kolbie miaro-
wej o pojemnosci 50 ml 0,02 n roztworem wodorotlenku sodowego. O0-
trzymany roztwor poddawano dalszej analizie polarograficznej w

spos6b opisany powyzej. ZawartosC¢ cyjankéw catkowitych oznaczono
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w destylacie alkalicznym metoda polarograficzna i ferroinowg po
ich wydzielaniu metoda destylacyjna.

Przeprowadzono prébe oznaczenia zawartosSci cyjankéw w trakcie
procesu ich neutralizacji za pomoca podchlorynu sodu lub wapna
chlorowanego. Zgodnie z sugestiami literaturowymi nadmiar utle-
niaczy neutralizuje sie przez potraktowanie prébki roztworem siar-
czynu sodowego do zaniku reakcji na papierek jodoskrobiowy. Wpro-
wadzenie siarczynu sodowego uniemozliwia bezposrednig analize po-
larograficzng jonéw cyjankowych w Sciekach. Wykonano probe z roz-
tworem chlorowodorku hydroksylaminy jako czynnikiem redukujacym i
uzyskano wyniki zadowalajgce. Do zredukowania utleniaczy w 50 ml
prébce sciekéw poddanych neutralizacji zuzywano okoto 10 ml 20#
roztworu chlorowodorku hydroksylaminy. Dalszy tok analizy wedtug

podanego wyzej przepisu.

Oznaczenie zawartosci -_jondw chromianowych

W Sciekach galwanizerskich znajduje sie chrom w postaci sze-
Sciowartosciowej. Alkaliczny roztwér chromianowy nadaje sie do
polarograficznego oznaczenia tych jon6éw. Analize polarograficzng
jonéw chromianowych wykonywano réwnolegle z jonami cyjankowymi .
Przy potencjale -0,75 V otrzymuje sie fale anodowg jonéw chromia-
nowych, rzetelnos¢ polarograficznego oznaczenia zawartosci jondw
chromianowych sprawdzono metoda dwufenylokarbazydowa [8].- Wyniki
oznaczen ujeto w tablicy 3.

Oznaczenie zawartosci pozostatych metali metoda polarograficz-
ng jest mozliwe po roztozeniu cyjanokomplekséw przez odparowanie

préobki do sucha po uprzednim zakwaszeniu [S}.
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Tablica 3

Zestawienie wynikéw metody polarograficznej
i dwufenylokarbazydowej oznaczenia jondéw chromianowych**

Cre4~ [mil
Lp.
met. polarograf. met. dwufenylokarbaz.

1 70,0 68,5

2 83,5 80,0

3 115,0 112,5

4 120,0 116,0

5 142,5 138,0

[ o1

Podano wyniki Srednie trzech pomiarow.
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Streszczenie

Przystosowano metody polarograficznego oznaczania jonéw cyjan-
kowych i chromianowych w Srodowisku alkalicznym do wyznaczania za-

wartosci tych jonéw w Sciekach galwanizerskich.

NOJIAPCrFAS$I44ECKhE CUPEfIEJIEHME ULAHLfi K XPCIUAT «iGHCB
B rAJIBAHKKECKViX CTOHHIiX 30£AX

Pe a» me

npuHapaB”eHO noliaporpa<pH«iecKnti ueTcj; onpejielieHHa unaHiia-ii
xpcaaT-HOHOB b 40JIOWHOM cpeae «k o603HaiienHio 3Thx wchob b ran-
BaHHWeCKHX CTOMHUX Bojax.

POLAROGRAPHIC DETERMINATION OF THE CYANICE END CHROMATE
IONS IN THE ELECTROPLATING WASTES

Summary

The methods of a polarographic determination of cyanide and
chromate ions in alkaline medium have been adapted to the deter-

mination of these ions in galwanic wastes.



