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1. Zasada metody polega na roztworzeniu probki
mieliwa kwarcowego lub kwarcu w mieszaninie kwa-
s6w fluorowodorowego i nadchlorowego, oddzieleniu
krzemu od oznaczanych pierwiastkéw przez odpedze-
nie go w postaci lotnego czterofluorku krzemu SiF,
po odparowaniu — na rozpuszczeniu pozostato$ci roz-
tworem wodnym zawierajacym bufor dejonizujacy od-
powiedni dla oznaczanego pierwiastka, na oznaczaniu
sodu, potasu, litu w otrzymanych roztworach metoda
atomowej spektrofotometrii absorpcyjnej przez pomiar
absorbancji przy dlugosci fali 589,0 nm dla sodu,
766,5 nm dla potasu oraz 670,8 nm dla litu, w pto-
mieniu palnika powietrzno-acetylenowego.

2. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr atomowo-absorpcyjny, np. firmy
Perkin-Elmer Model 300, wyposazony w lampy z kato-
da wng¢kowa-sodowa, potasows, litowa.

b) Kompresor powietrzny lub inne Zrédto sprezone-
go powietrza.

¢) Kuchenka grafitowa.

d) Komora grafitowa do roztwarzania prébek.

e) Parownice teflonowe pojemnosci 25 cm® z po-
krywkami.

f) Cylindry teflonowe pojemnos$ci 10 cm?® i 25 cm?.

g) Butelki teflonowe do przechowywania wzorcow.

h) Kolby pomiarowe kwarcowe pojemnosci 25, 100,
250 i 1000 cm?.

3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas fluorowodorowy HF.

b) Kwas solny HCI.

¢) Kwas nadchlorowy HClO,.

d) Woda dwukrotnie destylowana (w destylarce
kwarcowej).

e) Acetylen o czystosci A z butli, wg PN-71/C-84905.

f) Chlorek sodowy NaCl, roztwér wzorcowy podsta-
wowy: w kwarcowej kolbie pomiarowej pojemnosci
1000 cm?® rozpusécié w wodzie dwukrotnie destylowanej
2,542 g chlorku sodowego spektralnie cz., wysuszonego
uprzednio w temperaturze 110°C do stalej masy, uzu-
petni¢é woda do kreski i wymieszaé. 1 c¢cm® tak przy-
gotowanego roztworu zawiera 1000 pg Na.

g) Chlorek potasowy KCI, roztwdr wzorcowy pod-
stawowy: w kwarcowej kolbie pomiarowej pojemnosci
1000 cm® rozpusci¢ w wodzie dwukrotnie destylowane;j
1,907 g chlorku potasowego spektralnie cz., wysuszo-
nego uprzednio w temperaturze 110°C do stalej masy,
uzupetnié woda do kreski i wymieszaé. 1 cm® tak przy-
gotowanego roztworu zawiera 1000 pg K.

h) Weglan litowy Li»COs, roztwér wzorcowy podsta-
wowy: 5,324 g weglanu litowego spektralnie cz., uprzed-
nio wysuszonego do statej masy rozpusci¢ w minimalnej
objetosci (1+1) HCI, przenies¢ do kwarcowej kolby po-
jemnos$ci 1000 c¢m?®, uzupeinié wodg dwukrotnie desty-
lowana do kreski i wymiesza¢. 1 cm?® tak przygotowa-
nego roztworu zawiera 1000 pg Li.

i) Roztwory wzorcowe robocze sodu, potasu, litu:
wychodzac z roztworéw wzorcowych podstawowych
wykona¢ w kwarcowych lub polietylenowych kolbach
pomiarowych serie roztworéw wzorcowych roboczych
o stezeniach oznaczanych pierwiastkéw 0,1; 0,2; 0,4;
0,6; 0,8; 1,0; 2,0; 10,0 ug/cm?® wg tabeli rozcieficzen.

Stezenie roz- L. . .. | Stezenie roz-
= Ilos¢ roztworu | Objgtosé
tworu wyjs- o > tworu wzorco-
Lp. . wyjsciowego | konicowa
ciowego 3 5 wego roboczego
cm cm
pg/cm? pg/cm?
1 1000 25 250 10
2 1000 0,5 250 2
3 10 10 100 1
4 10 8 100 0,8
) 10 6 100 0,6
6 10 4 100 0,4
7 10 2 100 0,2
8 10 1 100 0,1

Serie wzorcowych roztwordéw roboczych przeznaczo-
nych do oznaczania sodu i litu przygotowaé wg. tabeli
przez rozcienczenie roztworu wyjSciowego roztworem
zawierajagcym 1000 pgK/cm3.

Roztwory wzorcowe robocze przeznaczone do ozna-
czania potasu przygotowal przez rozcienczanie roz-
tworu wyjsciowego roztworem zawierajgcym
1000 pgNa/cm’.
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4. Przygotowanie krzywych wzorcowych. Ustali¢ opty-
malne warunki robocze spektrofotometru dotyczace
pradu lampy z katoda wngkowa, szeroko$ci szczeliny,
ustawienia palnika (jego wysokosci) oraz przeptywu po-
wietrza 1 acetylenu.

Rozpylaé¢ wzorcowe roztwory robocze, zaczynajac od
wzorca o najmniejszym st¢zeniu. Pomiary absorbancji
przeprowadzi¢ przy diugo$ci fali 589,0 nm dla sodu,
766,5 nm dla potasu oraz 670,8 nm dla litu. Na pod-
stawie otrzymanych wynikéw wykreslié krzywe wzorco-
we dla sodu, potasu i litu w prostokatnym uktadzie
wspotrzednych, odkiadajac na osi odcigtych st¢zenie
pierwiastka w pg/cm?, a na osi rzednych — zmierzong
abosrbancjg.

5. Wykonanie oznaczania. Odwazyé w parownicy
teflonowej 1 g probki mieliwa kwarcowego, przygoto-
wanego wg ark. 00, zwilzy¢ kilkoma kroplami wody
dwukrotnie destylowanej, dodaé¢ 5 cm® kwasu fluoro-
wodorowego spektralnie cz. oraz 5 cm?® kwasu nadchlo-
rowego spektralnie cz., parownic¢ nakryé pokrywka,
umiescié¢ w komorze grafitowej na elektrycznej kuchen-
ce grafitowej zasilanej regulowanym napieciem i ogrze-
wac tak, aby rozpuszczanie zachodzito bez pryskania.

Po roztworzeniu kwarcu zawarto$¢ parownicy odpa-
rowywa¢ na kuchence grafitowej w celu odpedzenia
krzemu w postaci lotnego czterofluorku krzemu SiF,.
Pozostalos¢ po odparowaniu (w przypadku probki
przeznaczonej do oznaczania sodu i litu) rozcienczy¢
roztworem zawierajgcym 1000 pg/cm?®  potasu,
a w przypadku prébki przeznaczonej do oznaczania
potasu roztworem zawierajagcym 1000 pg/cm® sodu,
przenie$¢ do kolbki 25 cm?, dopetni¢ do kreski. Réw-

nocze$nie z analizg probki badanej wykonaé §lepa pro-
b¢. Nastgpnie postgpowac jak przy sporzadzaniu krzy-
wej wzorcowe] (p. 4). Réwnolegle z badang probka
rozpylaé wzorce robocze i §lepg probg. Po kazdym po-
miarze nalezy rozpyla¢ wod¢ dwuktronie destylowana
w celu usunigcia z ukladu $ladéw zanieczyszczen.
Z krzywej wzorcowej odczyta st¢zenie oznaczanego
pierwiastka w pg/cm®. ;

6. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawarto$¢ sodu,
potasu lub litu (X) obliczy¢ w procentach wg wzoru

X = b-c¢
m - 1000
w ktérym:
b — stg¢zenie pierwiastka w koncentracie zanieczysz-

szef analizowanej probki odczytane z krzywej
wzorcowej, pg/cm?,
¢ — stezZenie pierwiastka w koncentracie §lepej pro-
by, odczytane z krzywej wzorcowej, pg/cm3,
m — odwazka badanej probki, g.
W celu przeliczenia obliczonego st¢zenia pierwiastka
na tlenek, nalezy stosowal nastgpujagce mnozniki:
Na,O — 1,348,
KO0 — 1,205,
Li,0 — 2,153.
7. Dopuszczalna réznica migdzy wynikami réwnoleg-
tych oznaczan sodu, potasu lub litu
— przy zawartosci od 0,0002%
0,00002%,
— przy zawartosci powyzej 0,0020% do 0,0100% —
0,0001%.

do 0,0020% —
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