
W i e s ł a w a D R / \ M n c S K A 

I n s t y t u t T e c l i n o l o g i i M a t e r i a ł ó w E l e k t r o n i c z n y c h - W a r s z a w a 

W a n d a S T E F A Ń S K A . 
U n i w e r & y t e t W a r s z a w s k i - W y d z i a ł C h e m i i 

Polarograficzne oznaczanie 
miedzi i ołowiu 

w metalicznym antymonie 

A n t y m o n m e t a l i c z n y , j a k r ó w n i e ż j e g o z w i ą z k i n p . c h l o r k i l u b t l e n k i s ą s t o -

£ o v / a n e w p r o d u k c j i r ó ż n e g o r o d z a j u e l e m e n t ó v / p ó ł p r i e w o d n i k o w y c h . I t a k n p . 

a n t y m o n j e s t s k ł a d n i k i e m s t o p ó w s t o s o w a n y c h d o p r o d u k c j i e m i t e r ó w d o t r a n -

z y s t o r ó w o r ó z s t a n o w i c o m i e s z k ę g e r m a n u pri'.y o t r z y m y w a n i u m o n o k r y s z t a ł ó w . 

K o n t r o l a c z y s t o ś c i Sfc - m . e t e i i c z n e g o , a w i ę c o k r e ś l e n i e p o z i o m u z a n i e c z y s z -

c z e ń , j e s t j e d n y m z p o d s t a w o w y c h k r y t e r i ó w o c e n y p r e . w i d ł o w o ś c i t e c h n o l o g i i 

w y t w a r z a n i a m a t e r i a ł ó w e l e k t r o n i c z n y c h . 

S p o ś r ó d d o s t ę p n y c h w l i t e r a t u r z e f a c h o w e j p r a c d o t y c z ą c y c h a n a l i z y a n t y -

m o n u m e t a l i c z n e g o l u b j e g o z w i ą z k ó w , z d e c y d o w a n a w i ę k s z o ś ć d o t y c z y a n a l i z y 

a n t y m o n u w y s o k i e j c z y s t o ś c i [ l - 2 o } . R ó ż n y m i m e t o d a m i o k r e ś l a s i ę tu z a w a r -

t o ś ć z a n i e c z y s z c z e ń , a l e p o o d d z i e l e n i u n a d r c d z e d e s t y l a c j i n p . [5, ] 4 , 1 6 , 

2 0 ] , e k s t r a k c j i n p . [ 2 , 3 , 6 , 1 2 , 1 3 , i s ] l u b e l e k t r o l i z y n p . [ 1 9 ] , b ą d ź to m a -

t r y c y t z n , a n t y m o n u , b ą d ź t e ż o z n a c z a n y c h z a n i e c z y s z c z e ń . W i ą ż e s i ę to z 

w i e l o m a t r u d n o ś c i a m i , s t r a t a m i , m o ż l i w o ś c i ą w p r o w a d z e n i a d o d a t k o w y c h z a n i e -

c z y s z c z e ń , d ł u g i m c z a s e m t r w a n i a o z n a c z e n i e i tp . S a m o o z n a c z e n i e z a n i e c z y s z -

c z e ń po o d d z i e l e n i u S b j e s t j u ż s t o s u n k o w o k r ó t k i e i p r o s t e . 

Z n a n a j e s t m o ż l i w o ś ć p o l a r o g r a f i c z n e g o o z n a c z a n i a m a ł y c h i l o ś c i j e d n e g o 
p i e r w i a s t k a w o b e c n a d m i a r u d r u g i e g o j e ż e l i r e d u k u j ą s i ę o n e p r z y d o s t a t e c z n i e 
r ó ż n y m p o t e n c j a l e p ó ł f a l i . M o ż n a t o c z ę s t o u z y s k a ć d o b i e r a j ą c o d p o w i e d n i e l e -
ktro l i t p o d s t a w o w y z a w i e r a j ą c y s u b s t a n c j e k o m p l e k s u j ą c e . P r z y k ł a d e m t a k i m m o -

I 

ż e b y ć o z n a c z a n i e C u , B i , P b , P e w c y n i e m e t a l i c z n e j b e z j e j w s t ę p n e g o o d -

d z i e l a n i a [ 2 1 ] . P r a c a t a n a s u n ę ł a p r z y p u s z c z e n i a , ż e m e t o d a p o l a r o g r a f i c z n a 

m o ż e b y ć w y k o r z y s t a n a d o o z n a c z a n i a n i e k t ó ę y c h z a n i e c z y s z c z e ń w a n t y m o n i e 

m e t a l i c z n y m b e z w s t ę p n e g o o d d z i e l a n i a g o . 

J a k w y n i k a z l i t e r a t u r y , n i e j e s t t o z a g a d n i e n i e ł a t w e [ 2 2 , 24^ , P r z e d s t a -

w i o n o m o ż l i w o ś ć p o l a r o g r a f i c z n e g o o z n a c z a n i a B i o b o k S b , a l e t y l k o w p r z y -
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p a d k u , g d y r i e d m i a r S b w s t o s u n k u d o B i j e s t n e j w y ż e j 1 0 0 - k r c t n y [ 2 2 ] . V.'y-

nike. to z e z b l i ż o n y c h p o t e r i c j a ł ó v / p ó ł f a l t y c h c w ó c h p i e r v / i a s t k ó w . 

M o ż l i w o ś ć p o l e r o g r c . f i c z n e g o o z n a c z e r . i a Bi i S b o r a z P b i S b o b o k s i e -

b i e , a l e t y l k o w i l o ś c i a c h p o r o v / n y w a l n y c h p o d a j ą i r n i a u t o r z y [ 2 1 , 23J . 

C e l e m n i n i e j s z e j p r a c y b y ł o o p r e i c o w a n i e p c l a r o g r a £ i c 2 : n e j m e t o c ' y u m o r l i -

v . ' iajacej k o n t r o l ę z a w a r t o ś c i w a n t y m o n i e m e t a l i c z n y m n i e k t ó r y c h z a n i e c z y s z -

c z e ń m i ę d z y i n n y m i m i e d z i i o ł o w i u n a p o z i o m i e : P b - 5 0 0 - 4 0 0 C ppm, Cu, -

1 0 C ' - 5 0 0 p p m . 

c z ę s c D C l S W I / k D C . Z A L M A 

Apare . ture . 

D o b a d a ń s t o s o w a n o : 

- p o l a r o g r a f s q u a r e W6ve t y p O H - 1 0 4 f i rmy R a d e l k i s ( W P L ) 

- p o l a r o g r a f d c , t y p P L P 2 2 5 C p r o d . C O B P A B I D ( P R L ) Z r e j e s t r a t o r e m t y p 

O H - 8 a 4 / l 1 o d . R a d e l k i s ( V / R L ) 

- k r o p l o w ą e l e k t r o d ę r t ę c i o w ą o p a r a m e t r a c h : 

m = 2 , 8 9 mg H g / s e c , t = 3 , 2 s e c . 

P o m i a r y p r o w a d z o n o w u k ł a d z i e trój e l e k t r o d o w y m . , 

O d c z y n r . i k i i r o z t w o r y 

- w i n i a n s o d o w y , r o z t w ó r 1 m o l / d m ^ 

- w o d o r o t l e n e k s o d o w y , r o z t w ó r 5 m o l / d m " , 1 mol /dm" 

- k w e s s o l n y ( d = 1 , 1 8 ) i r o z t w ó r 1 + 1 

- k w ó s s i a r k o w y ( d = 1 , 8 4 ) i r o z t w ó r 1 + 1 

- k w a s a z o t o w y ( d = 1 ,4 O) i r o z t w ó r 2 + 1 
, 3 

- E D T A , r o z t w ó r C,Q5 mol /dm 

- a z o t a n o ł o w i u 

- c i z o t a n k a d m u C d ( N 0 2 ) 2 

s i a r c z a n m i e d z i C u S O ^ • SH^O 

- a z o t a n b i z m u t u B i ( N O - ) . 

- b r c m ( j e d n o k r o t n i e p r z e d e s t y l o w a n y ) 
3 —2 3 \ 

- r o z t w ó r p o d s t a w o w y P b : 2 m g P b / l c m (-v 1 . l o " " mol /c lm' ) 
• 3 2 3 

- r o z t w o V p o d s t a w o w y Cu: 1 mg C u / l c m ( ' ^ 1 , 6 - 1 0 m o l / d m ) 
3 2 3 

- ! - oz twór p o d s t a w o w y Bi: 2 m g B i / l c m 1 • 10~ m o l / d m ) 

- r o z t w ó r p o d s t a w o w y C d : 1 m g C d / l c m ^ 1 • m o l / d m ^ ) 

l o z t w ó r a n t y m o n u : 1 a S b / l O O c m ^ . ' 

A n t y m o n r o z p u s z c z o n o w k w a s i e s o l n y m ( l + l ) z d o d a t k i e m b r o m u . 

O d c z y n n i k i b y ł y c z y s t o ś c i c z . d . a . , p r o d u k c j i P O C h G l i w i c e . 

Z r o z t w o r ó w p r z e d p o m i a r e m , u s u w a n o t l e n z a p o m o c ą a z o t u . 

D o r o z t w o r ó w s t o s o w a n o w o d ę 2 x d e s t y l o w a n ą . 
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D c ś w i a d c z e n i a i pcmićir^" 

W s z y s t l d e b a d a n i a w r o z t w o r a c h m o d e l o w y c h p r o w a d z o n o w t e n s p o s ó b , 

a b y i l o ś c i o z n a c z a n y c h z a n i e c z y s z c z e ń w n a c z y r . k u p o l ć j - o g r a f i c z n y m b y ł y 

z b l i ż o n e d o z a w a r t o ś c i t y c h p i e r w i a s t k ó w v p r ó b k a c h a n t y m o n u m e t a l i c z n e g o 

( o r i e n t a c y j n i e o k r e ś l o n y c h i n n ą m e t o d ą ) . 

N a wst t i 'p ie z a r e j e s t r o w a n o f a l e o ł o w i u , m i e d z i , k a d m u , b i z m u t u i a n t y m o n u 

w r o z t w o r z e kw&śnyrr. o p H 2 - 3 , z a w i e r a j ą c y m k w e s y : b r o m c w o d o r o w y i s o l n y , 

c o o d p c w i a d a r o z t w o r o w i u z y s k a n e m u p c r o z p u s z c z e n i t i p r ó b k i . D o p o m i a r u 

z a s t o s o w a n o t e c h n i k ę p o l a r o g r a f i i s t a ł o p r e j d o w e j - d c . o r a z z m i e n n o p r ą d o w e j 

p r o s t o k ą t n e j - s q u a r e w a v e . 

V y z n a c z o n o p o t e n c j a ł y l<tóre z e s t a w i o n o w t a b l i c y 1 . 

Z u z y s k a n y c h o a n y c h w y n i k a , ż e r e d u k c j a a n t y m o n u p r z e b i e g a w d w ó c h 

s t a d i a c h , p r z y c z y n ; o b i e f ć l e ( p i k i ) s ą d o b r z e r o z d z i e l o n e . P o t e n c j e J y p ó ł f a l i 

k a d m u i a n t y m o n u ( v ) s ą b a r d z o z b l i ż o n e . T o s a m o d o t y c z y m i e d z i i b i z m u t u . 

N a krzyv. 'c j z a r e j e s t r o w a n e j w r o z t w o r z e k w a ś n y n ; z a w i e r a j ą c y m w s z y s t k i e o z -
2+ 3+ n e c z a n e j o n y , a l e b e z S b , o b s e r w u j e s i ę s u m a r y c z n ą f a l ę C u i B i o r a z 

2+ 2 + 
f a l e C d i P b . 

N a s t ę p n i e z b a d a n o w p ł y v ; d o d a t k u E D T A - s p o d z i e w a j ą c s i ę r o z d z i e l e n i a 

^ 1 / 2 ' S t w i e r d z o n e , ż e d o d a t e l - K D T A o s t ę ż e n i u 0 , 0 1 m c l / d m ^ p o w o d u j e o b n i ż ę - , 

n i e fed ( p i k ó w ) o ł o w i t . i k a d m u n a s k u t e k c z ę ś c i o w e g o i c h k o m p l e k s o w a n i a 

o r a z r o z s u n i ę c i e p c t e n c j e l ó w p ó ł f a l i b i z m u t u i m i e d z i z p r z e s u n i ę c i e m i c h w 

k i e r u n k u p o t e n c j a ł ó w b a r d z i e j u j e m n y c h ( t a b l i c a l ) . 

P o t e n c j a ł y ^ ^ p ^ j o n ó w : C u ^ ^ , Bi"'"'̂ , 

T a b l i c a 
2+ 2+ P b i C d m i e r z o n e w z g l ę d e m 

N E K w r ó ż n y c h e l e k t r o l i t a c h p o d s t a w o w y c h 

^ 1 / 2 ( ^ p ) - ( V ) 
H C l + K B r 

J o n p H 2 - 3 

r, 
B 

< S 

Q H 
t j q 

r P x i 
G U) 

gsj 

r 
0 s 
UJ -0 

£ 0 1 
.2 Ë"": 
S 'i" 
î 
^ ÔX 
+ ^ a 

v i ^ 
S I -
r "^in n 
C O I * " 
«; £ l i tfi 

+ --' a c 

ï g -O ^ i - J n XI 

0 I 0 
+ ^ a-— + 

C u ^ ^ - 0 , 1 8 - 0 , 2 5 - 0 , 2 5 - 0 , 1 5 - 0 , 2 3 - 0 , 2 7 

- 0 , 2 3 - 0 , 6 3 - 0 , 6 2 - 0 , 2 0 - . - 0 , 6 5 

P b - 0 , 3 6 - 0 , 3 6 - 0 , 3 6 - 0 , 4 0 - 0 , 4 9 -
C d ^ ^ - 0 , 5 7 - 0 , 5 9 - 0 , 5 8 - 0 , 6 8 - 0 , 7 0 -

- 0 , 6 5 - - 0 , 6 7 - - 0 , 8 9 - 0 , 8 7 

s b ^ - ^ - 0 , 8 5 - - 0 , 8 7 - - l . t ) - 1 . 2 5 
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I s t c t r y c h r ó ż n i c w ' ^ p antyrr-onu p c d w p ł y w e m Ł D T A r. ie Ł t w i e r c h i o -

r.o. P o m i a r y p r z e p r o w a d z o n e w o b e c n o ś c i n a d m i a r u S b w y k a z a ł y \AT>ływ 1 0 0 0 -

i 1 0 0 0 0 - k r c t n e g o n a d m i a r u antyn-cnu. n a v / y s o K o ś ć i u k s z t e i t o w a n i e f e l bizrtiutu, 

k a d m u i m i e d z i . O b e c n o ś ć n a d m i a r u a n t y n i o n u z n i e k s z t a ł c a f a l e bizn^utu i k a d -

mu. U k s z t a ł t o w a n i e fal i b i z m u t u n a k r z y w e j ( d c ) j e s t l e p s z e n i ż p iku r e j e s t r c -

w a n e g o t e c h n i k ą z m i e n n o p r e i d o w ą p r o s t o k ą t n ą , g d z i e u z y s k u j e s i ę p i k p ł a s k i i 

s z e r o k i o r a z ź l e m i e r z a l n y . W p ł y w antyr.-.oriu j e s t tt w y r a ź n i e d o s t r z e g a l n y , a. 

p o d r u g i e w s k a z u j e to, ż e p r o c e s r e d u k c j i E l i ( l l l ) w tym r o z t w o r z e n i e p r z e b i e -

g a o d v i r a c a l n i e . 

N a s t ę p n i e w o p a r c i u o d a n e l i t e r a t u r o w e z b a d a n o m c ż i i w o ś ć w y k o r z y s t a n i a 

rcztworu- w i n i a n u s o d o w e g o o pH 4 , 5 - 5 j a k o e l e k t r o l i t u p o d s t a w o w e g o , d o r ó w n o -

c z e s n e g o o z n a c z a n i a j o n ó w Cu^"* ,̂ Bi"^^, P b ^ ^ , Cd^"'^ b e z d o d a t k u antyn>or.u o r a z 

w o b e c n o ś c i ę l u ż e g o n a d m i a r u a n t y m o n u . M o ż l i w e b y ł e r ó w n i e ż z b a d a n i e rc z t v / o -

ru v / i n i a n ó w w r o z t w o r z e a l k a l i c z n y m . S p r a w d z o n o t e ż , j a k w p ł y n i e r.e. Ł j ^ j ' 

E d o d a t e k E D T A w ś r o d o w i s k u w i n i a n ó w o pH 4 , 5 - 5 . S p o d z i e w a n o s i ę , ż e d o -p 
d a t e k E D T A m o ż e s i l n i e j w p ł y n ą ć n a p r z e s u n i ę c i e j o n ó w B i ( l l l ) , S b ( v ) i 

S b (III) , c o b y ł o b y k o r z y s t n e . 

N a p o d s t a w i e p r z e p r o w a d z o n y c h d o ś w i a d c z e ń s t w i e r d z o n o , ż e w i r i a n s o d o -

w y p o w o d u j e p r z e s u n i ę c i e ' o ł o w i u w k i e r u n k u b a r d z i e j u j e m n y c h 

p o t e n c j a ł ó w . ^Aiedź i bizm.ut p r a k t y c z n i e twor2ą wspó lr i ć i f a l ę . Ea le . kć dmu j e s t 

z n i e k s z t a ł c o n a p r z e z f a l ę a n t y m o n u . W p r a w d z i e p o t e n c j a ł p i k u S b w y n o s i 

- 0 , 8 9 V a Cd^'*' - 0 , 7 0 V, a w i ę c r ó ż n i c a w y n o s i 1 9 0 mV, a l e p i k a n t y m o n u j e s t 

s z e r o k i u p o d s t a w y i z a c h o d z i n a p i k k a d m u z n i e k s z t a ł c e j e ^ c g o ( r y s . l ) . R o z -

d z i e l e n i e w i ę c j e s t r . i e z a d a w a l a j ą c e . 

P i k o ł o w i u w 0 , 5 m o l / d m ^ w i n i a n i e w o b e c n a d m i a r u a n t y m o n u j e s t d o b r z e 

u k s z t a ł t o w a n y , w ą s k i i w y s o k i ( r y s . l ) , a feJa w t e c h n i c e d . c j e s t r ó w n i e ż d o b -

r z e u k s z t a ł t o w a n a i m i e r z a l n a . 

T a k w i ę c vir r o z t w o r z e 0 , 5 mol /dm w i n i a n u s o d o w e g o o pH 4 , 5 - 5 w o b e c -

n o ś c i 1 0 0 0 - i 1 0 O O O - k r o t n e g o n a d m i a r u a n t y m o n u m o ż l i w e j e s t o z n a c z e n i e p r a k -
2 + 

t y c z n i e t y l k o o ł o w i u . K r z y w a w z o r c o w a d l a P b w y k o n a n a t e c h n i k ą s q . w v 

c a ł y m z a k r e s i e s t ę ż e ń tj. o d 5 d o 1 0 0 ppm P b / 2 5 c m ^ w y k a z u j e z a l e ż n o ś ć p r o -

p o r c j o n a l n ą w y s o k o ś c i p i k u od s t ę ż e n i a P b 

VI r o z t w o r z e w i n i a n u s o d o w e g o o pH 4 , 5 - 5 z d o d a t k i e m E D T A w o b e c n o ś c i 2+ 2+ 
n a d m i a r u antym.onu b r a k j e s t fal C d i P b , o t r z y m a n o n a t o m i a s t r o z d z i e l o n e 

f a l e ( p i k i ) C u ^ * i Bi^'*' ( p r z y c z y m p i k Bi""*" p o j a w i ł s i ę d o p i e r o p r z y s t ę ż e n i u 

^ 1 . 1 0 - 3 „ o l / d m ^ ) . I l o ś c i o w e o z n a c z e n i e B i ^ j ^ s t t u j e d n a k n i e m o ż l i w e , g d y ż 

j e g o f a l a p o k r y w a s i ę z f a l ą a n t y m o n u ( r y s . 2 ) . 

T a k w i ę c w y d a w a ł o s i ę , ż e w r o z t w o r z e w i n i a n u s o d o w e g o 0 , 5 m o l / d m o pH 

4 , 5 - 5 i 0 , 0 1 m o l / d m ^ E D T A w o b e c n o ś c i n a d m i a r u a n t y m . o n u m o ż l i w e j e s t i l o ś c i o -

w e o z n a c z e n i e C u ^ ^ . J e d n a k z a r ó w n o f a l a ( d . c ) j a k i p i k ( s q . w ) C u w k o -

l e j n y c h p o m i a r a c h b y ł y n i e p o w t a r z a l n e . W z w i ą z k u z ,tym s p r a w d z o n o j a k p r z e -
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-0,4 -Ofi -0,8 -1,0 -1,2 -1,4 

^ s . 1, P iki o ł o w i u i k a d m u w r o z t w o r z e 0 , 5 moi/dm"^ w i n i a n u s o d o w e g o 
( p H 4 , 5 - 5 ) w o b e c n o ś c i nadmiaru a n t y m o n u . T l e n u s u w a n o a z o t e m 

Sb 

Cu 

iN 

R y s . 2. P ik i m i e d z i i b izmutu w r o z t w o r z e 
0 , 5 mol/dm^ win ianu s o d o w e g o ( p H 5 ) , 

V 0 , 0 1 tnol/dm3 E D T A w o b e c n o ś c i n a d -
miaru antymonu . T l e n u s u w a n o a z o t e m 

Û 
tOmm\^ 

-0,1 -0,3 -0,5 -0,7 -0,9 y 
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b i e g n i e r e d u k c j a w r o z t w o r z e o w y ż s z y m pH. I tak , s t w i e r d z o n e , ż e p o t e n c j a ł 

E -1/2 Cu^"*" w r c z t w o r z e 0 , 5 moł /dm^ w i n i a n u s o d o w e g o o pH 9 - 9 , 5 i 0 , 0 1 mol /dm^ 

E D T A wiynos i - 0 , 3 5 V, 

K r z y w a w z o r c o w a m i e d z i w y k o n a n a t e c h n i k ą s q . w w y k a z a ł a b r a k p r o p o r c j o n a l -

n o ś c i m i ę d z y w y s o k o ś c i ą p i k u e z a w a r t o ś c i ą C u ^ ^ w z a k r e s i e s t ę ż e ń w y ż s z y c h 

tj, 3 0 - 5 0 ppm C u ^ ^ / 2 5 c m ^ . T e c h n i k a s q . w m o ż e b y ć p r z y d a t n a d o o z n a c z a n i a 

C u ^ ^ w a n t y m o n i e p r z y n i n i e j s z y c h je j s t ę ż e n i a c h . W y m a g a ł o b y to j e d n a k d a l -
2 + 

s z y c h d o d a t k o w y c h b a d a ń i' p o m i a r ó w . N a t o m i a s t k r z y w a w z o r p o w a Cu w y k o -

n a n a t e c h n i k ą d . c w y k a z a ł a p r o p o r c j c n a l n o ś ć m i ę d z y s t ę ż e n i e m a w y s o k o ś c i ą 2+ 3 
fali w c a ł y m z a k r e s i e s t ę ż e ń tj. 5 - 5 0 ppm C u / 2 5 c m . P a l ę m i e d z i w r o z t w o -

3 
r z e 0 , 5 mol /dm o pH 9 - 9 , 5 i 0 , 0 1 m o l / d n r E D T A w o b e c n o ś c i n a d m i a r u a n t y -

monu p r z e d s t a w i o n e r.o r y s . 3 . 

10 mm 

R y s . 3 . P a l a m i e d z i w r o z t w o r z e 0 , 5 mol/dm w i n i a -
nu s o d o w e g o ( p H 9 - 9 , 5 ) , 0 , 0 1 mol/dm 
E D T A . T l e n u s u w a n o a z o t e m 

-0,15 -0,35 -0,55 y 

2+ . 2-f 
K r z y w e w z o r c o w e P b i C u w y k o n a n e b y ł y w r o z t w o r a c h z a w i e r a j ą c y c h 

n a d m i a r a n t y m o n u vr s t o s u n k u d o o z n a c z o n y c h j o n ó w . 

O z n a c z a n i e z a n i e c z y s z c z e ń m i e d z i i o ł o w i u w p r ó b k a c h a n t y m o n u m e t a l i c z n e g o 

D o b a d a ń o t r z y m a n o 2 p r ó b k i a n t y m o n u t e c h n i c z n e g o w p o s t a c i g r a n u l e k . 

P r ó b k i a n t y m o n u ( l i Ii) r o z p u s z c z a n o w k w a s i e s o l n y m z d o d a t k i e m b r o m u , 

2+ 
W c e l u o z n a c z e n i a C u o d p i p e t o w a n o o d p o w i e d n i ą o b j ę t o ś ć 

r o z t w o r u p r ó b k i , d o d a n o r o z t w o r u 1 mol /dm^ w i n i a n u s o d o w e g o i 0 , 0 5 mol /dm^ 
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E D T A teik, b y ś r o d o w i s k o b y ł o 0 , 5 mol/dm"" w i n i a n u i C,01 moi/dni^ Er>'IA, 

n e . s t ę p n i e d o p r c w a d z o r i c do pH 9 - 9 , 5 z a pcmoCĄ r c z t w c r u 5 mol/dm" NiaOH i 

1 niol/dm N a O H ; t l e n z r o z t w o r u u s u w a n e z a pomcce j a z ó t u i r € j e s t r c v / ó n o 

k r z y w ą w z g l ę d e m N E K t e c h n i k ą d . c w z a k r e s i e p o t e n c j e ł ó w o d - 0 , 2 d c - 0 , 3 V. 

W c e l u o z n a c z e n i e P b ^ ^ o d p i p e t o w a n o o d p o w i e d n i ą o b j ę t o ś ć 

r o z t w o r u próbk i , d o d a n o r o z t w o r u 1 mol/dm^ w i n i a n u s o d o w e g o ( ś r c d o v / i s k o 

0 ,5 mol/dm" w i n i a n u ) , d o p r o w a d z o n o pH do 4 , 5 - 5 ne.jpierw r o z t w o r e m 5 mol/dm^ 

N a O H a n a s t ę p n i e 1 mol/dm^ N a O H i po u s u n i ę c i u t l e n u z r o z t w o r u za p o m o -

c ą a z o t u r e j e s t r o w a n o k r z y w ą w z g l ę d e m N E K t e c h n i k ą s q . v / w z a k r e s i e pc ter i -

c j a ł ó w o d - 0 , 3 d o - 0 , 6 V. 

Z a w a r t o ś ć C u ^ ^ i Pb^^ o z n a c z o n o d w o m a metodami: 

a ) m e t o d ą d o d a t k u w z o r c a . 

S t ę ż e n i e d a n e g o d e p o l a r y z a t o r e i C ^ w n a c z y n k u p o l a r c g r a f i c z n y m o b l i c z o n o 

z e w z o r u : 

= ' l ' cm"^) X h i -

g d z i e : 

a - d o d e n ^ i l o ś ć s u b s t a n c j i w z o r c o w e j (A.g/25 cm" ) 

h^ - w y s o k o ś ć fe l i ( p i k u ) p r z e d d o d a n i e m w z o r c a (rr.m) 

hĵ  - w y s o k o ś ć fal i ( p i k u ) p c d o d e n i u w z o r c a ( m m ) . 

P o p r z e l i c z e n i u C ^ n a z a w a r t o ś ć d a n e g o d e p o l a r y z a t o r a w p r ó b c e a n t y m o -

nu, wynik i z e s t a w i o n o w t a b l i c y 2. 

b ) g r a f i c z n ą m e t o d ą w i e l o k r o t n e g o d o d a t k u w z o r c a . 

U z y s k a n e w y n i k i z e s t a w i o n o w t a b l i c y 2 . 

I s tn ie je d u ż a z g o d n o ś ć w y n i k ó w m i ę d z y tynii d w i e m a m e t o d a m i pomićiru i l o ś -

c i o w e g o . D l a p o r ó w n a n i a z a w a r t o ś ć C u i P b w p r ó b c e I a n t y m o n u o z n a c z o n a 

m e t o d ą s p e k t r o c h e m i c z n ą ( p o w s t ę p n y m o d d z i e l e n i u S b ) w y n o s i : Cu. - 0 ,03%, 

P b > 0 , 3 
i 

S t a t y s t y c z n a o c e n a w y n i k ó w 

Dla p r ó b k i a n t y m o n u I w y k o n a n o 9 o z n a c z e ń z a w a r t o ś c i C u ( k a ż d y wyrak, 

to ś r e d n i a z t r z e c h p o m i a r ó w ) o r a z 1 0 o z n a c z e ń z a w a r t o ś c i P b - w c e l u o k -

r e ś l e n i a p r e c y z j i p o m i a r ó w p o l a r o g r a f i c z n y c h ( t a b l i c a 2 ) . O b l i c z o n o : o d c h y l e -

n i e s tandeu-dowe s , w z g l ę d n e o d c h y l e n i e s t a n d a r d o w e s^, p r z e d z i e l u f n o ś c i 

n a p o z i o m i e i s t o t n o ś c i 0 , 0 5 ( t a b l i c a 3 ) . 
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T a b l i c o 

Wyniki or^nacz-enia Cû "*" i Pb̂ "*" w p r ó b k a c h m e t a l i c z n e g o antyn .onu m e t o d ą 

a ) dodatku w z o r c a , b ) g r a i i c z n ą 

N r 
C u Pb 

prób^ Lp. " ( a ) Maksym.alny ( a ) M a k s y m a l n y ( b ) 
ki o z n a c z o n o r o z r z u t o z n a c z o n o o z n a c z o n o rc z r z u t o z n a c z o n o ki 

(%) (%) m (%) 

1 0 ,C28 0 , 0 2 5 0 , 3 5 0 , 3 2 

2 0 , 0 2 7 0 , 0 2 5 0 , 3 2 0 , 3 4 

3 0 , 0 2 6 0 , 0 2 8 0 , 3 5 0 , 3 4 

4 0 , 0 2 8 - 0 , 3 4 

I 5 0 , 0 2 8 0 , 0 0 5 - 0 , 3 3 0 , 0 5 

6 0 , 0 3 0 - 0 , 3 6 ' 

7 0 , 0 3 1 - 0 , 3 6 

8 0 , 0 3 0 - 0 , 3 1 

9 0 , 0 2 9 - 0 , 3 6 

1 0 - - 0 , 3 5 

ś r e d n i o 0 , 0 2 8 - 0 , 0 2 6 0 , 3 4 - 0 , 3 3 

1 0 , 0 1 7 0 , 0 0 3 0 , 0 1 8 0 ,27 0 , 0 1 0 , 2 8 

U '2 0 , 0 2 0 0 , 0 1 8 0 ,26 0. 27 

3 0 , 0 1 8 0 , 0 2 2 0 , 2 6 0 , 2 6 

śrec Inio 0 , 0 1 8 - 0 , 0 1 9 0 , 2 6 - 0 , 2 7 

T a b l i c a 3 
S t a t y s t y c z n a o c e n a w y n i k ó w o z n a c z e n i a Cû "*" i Pb^"^ w p r ó b c e m e t e i l i c z n e g o 

antyn^onu 

O z n a c z a n y 
s k ł e dnik 

L i c z b a 
pom.iarów X R o z s t ę p s ^r ^ 0 , 0 5 

C u ^ - 9 0 , 0 2 8 0 , 0 0 5 0 , 0 0 2 7 0 , 0 8 4 0 , 0 2 8 ± 0 , 0 0 2 

P b ^ ^ 1 0 0 , 3 4 0 , 0 5 0 , 0 1 5 0 , 0 4 4 0 , 3 4 ± 0 , 0 1 2 

D Y S K U S J A W Y f I K O W I WNIOSKI 

P r z e d s t a w i o n e metoda p o l a r o g r a f i c z n e g o o i - n a c z a n i a z a n i c c z y s z c i - e ń r . e -

t e l i c z n y c h w a n t y m o n i e m e t a l i c z n y m p o z w e l ć i na o k r e ś l e n i e z a w a r t o ś c i m i e d z i 

w z a k r e s i e s t ę ż e ń 1 0 0 - 2 0 0 0 ppn o r a z o ł o w i u w z a k r e s i e 2 0 0 - 4 0 0 0 ppm bei; 

w s t ę p n e g o o d d z i e l e n i e główr>ego skłfcdnikći - S b . 

Nie z n e l e z i o n o r : o ż U w o ś c i j e d n o c z e s n e g o w t y c h w a r u n k a c h o z n a c z e n i a z o -

v / e r t o ś c i bi/-,mutu i Kadmu z j t idricgo r o z t w o r u , bcviieni nie- u z y Ł k a n c dlći nict: 

m i e r z a l n y c h fal. 
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N i e u c ' a ł o s i ę w y e l i n u n c w a ć vrp ływu antyii- ionu n a c h a r e k t t i r k r ; v v . ' y c h p c l e r c -

g r n f i c z n y c h B i i C d . 

Wyr^iki U 2 : y s k e n e d l a C u i P b s ą z a d e w e l a j c r c e . 

P r c c y > : j a p o m i e r i , w y r i o s i clle. C u - 8 ,3% a dle. P b - 4 ,4%. D i a t > c h z e -

r . i o c z y s z c z e ń r i e t o d o nit; u-yrr.aga w s t t ; p r . e g o o d r l i i e l r i n i f i rr .ć .trycy. C i - a s snc>-

l i z y diiic^ld t emu j e s t s k r ó c o n y , lir.-.itowćmy t ł ó w n i e okr(>sen i r o z t w e r a a n i e . p r ć K -

ki, c z e g o w y t . i c g s j e prć iwie w s i ^ y s t l i p rr.etoCAy f i z y k o c h e m i c z n e . S a m o bc<uietn 

p o l a r o g r a f i c z n e o z r i a c z e n i e tnvv kilkć raE.ciE' minut . D o o z n c < c i ; e ń m o g ą b y r 

s t o s o w a n e o b i e m e t o d y p c m i e r u i l o Ł c i c w e g o . W p r z y p e . d k u ana.i i y s e i y j t i c j 

kor_ 'ys tnG b y ł o h y z a s t o Ł i o w a n i t ' m e t o d y k r r y v . e j v 7 z o r c c w e j , W y d a j e c.itj, ż e 

m6'toda polarognTifii-.-r!.: iTi;r;rliwł o z n a c z e n i e r ó w n i e ż ni;'^5,zych. z a w t r i c Ł C i z a -

n i e c z y s z c z e ń . N a t u r e . l n i e , b y ł o b y k o r - y s t n i e j f t i e d o b r a r i e e l e k t r o l i t u , któv., u~ 

m o ź l i w i ł b y o r - n a c z e n i ( ? 2 - 3 j o n ó w z j e d r . c g o r o z t w o r u . D a l s z e p r ć i c e n a d t^ ru 

r - a g a d n i c r i e m s ą k o n t y n u o w a n e . 

A u t o r k i c'zif;ki.'ją p r o f . dr S t a n i s ł a w o w i F lub lowi ( W y d z i e ł C h e m i i U n i w e r r . y -

t e t u W e r s z a w s k i e g c ) z a c e n n e w s k a z ó w k i i i w o g i w tr. l . c i e w y i. o r i ^ W o n i a pro-

c y , a t a k ż e z a p r z e d y s k u t o w a l i.-, j e j Wyt . iku or i i dr A n d r ^ i e j o w i R a m s a y 

( K T M E ) z a u m o ż l i w i e n i e w y k o n a n i a , p r a c y w r a m e . c h P o d y p l o m o w e g o S t u d i u m 

^'íetoc. A n a l i t y c z n y c h i F i j r y k o c h e n a c ; ; ! ; y r . 

( T e k s t c o s t a r c Ł c i o 1 1 , 1 1 , 1 9 8 2 r . ) 
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