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Analiza mosiądzu

Wprowadzenie

Mosiądze to stopy, których głównymi składnikami są miedź i cynk. Na rys.1 pokazano
diagram równowagi w układzie Cu – Zn. Mosiądze można podzielić na stopy: jednofazowe α,
dwufazowe   oraz jednofazowe  .

Rys.1. Wykres równowagi w układzie Cu - Zn

Najszersze zastosowanie praktyczne posiadają mosiądze zawierające 60-80% miedzi i
20-40% cynku. Stopy te mogą także zawierać cynę (do 4%), ołów (do 2%) i żelazo (do 1%).

Mosiądze (bez innych dodatków stopowych) zawierające do 37% cynku są jednofazowe - fa-
za  . Stopy te są plastyczne, lecz charakteryzują się niską wytrzymałością. Nadają się one do
przeróbki plastycznej na zimno (służą do produkcji wężownic, rur, rurek do chłodnic) jak też do
głębokiego tłoczenia (np. produkcja łusek karabinowych). Mosiądze zawierające ok. 40% Zn
oraz 1–2% Pb (jako dodatek stopowy) stosuje się jako odlewy, głównie do produkcji armatury.

W przypadku stopów dwufazowych (   ) ze wzrostem zawartości fazy  obserwuje się
obniżenie własności plastycznych z równoczesnym wzrostem wytrzymałości.

W ćwiczeniu oznacza się ilościowo trzy składniki mosiądzu: miedź, cynk i ołów. Całko-
wity udział innych pierwiastków (np. cyny, żelaza) można oszacować na podstawie różnicy mas
analizowanej próbki i sumy mas oznaczonych metali.

Składniki stopu oznacza się z jednej naważki. Próbkę stopu roztwarza się na gorąco w
kwasie azotowym(V) HNO3:

Cu +  4HNO3 → Cu(NO3)2 + 2NO2 + 2H2O (w kwasie stężonym)
3Cu +  8HNO3 → 3Cu(NO3)2 + 2NO + 4H2O (w kwasie rozcieńczonym)
3Zn +  8HNO3 → 3Zn(NO3)2 + 2NO + 4H2O

Po rozpuszczeniu mosiądzu roztwór ogrzewa się (lecz nie do wrzenia) przez pewien czas. Jeśli w
tym okresie nastąpi zmętnienie roztworu, świadczy to o obecności cyny – obserwuje się wytrą-
canie kwasu cynowego(IV):

3Sn + 4HNO3 + H2O → 3H2SnO3 + 4NO
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Osad kwasu cynowego należy odsączyć na sączku z bibuły (dokładnie przemywając sączek go-
rącym 1% HNO3). W przesączu oznacza się zawartość miedzi i ołowiu metodą elektrograwime-
tryczną (określenie zawartości składnika na podstawie przyrostu masy elektrody po procesie
elektrolizy) z zastosowaniem elektrod platynowych. W środowisku kwasu azotowego, miedź
wydziela się na katodzie w postaci metalicznej:

Cu2+ + 2e → Cu
natomiast ołów utlenia się na anodzie w postaci tlenku ołowiu(IV):

Pb2+ + 2H2O → PbO2 + 4H+ + 2e
Po zakończeniu elektrolizy i całkowitym wydzieleniu miedzi i ołowiu z elektrolitu, ozna-

cza się zawartość cynku w roztworze na drodze miareczkowania kompleksometrycznego za po-
mocą EDTA w obecności czerni eriochromowej T (In) jako wskaźnika:

Zn2+ - In + EDTA → Zn2+ . EDTA + In
zabarwienie fioletowe zabarwienie niebieskie

Na podstawie wyników wszystkich oznaczeń oblicza się procentową zawartość metali w
analizowanej próbce mosiądzu.
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Przebieg ćwiczenia

Materiały i aparatura

waga analityczna
elektrolizer
kuchenka elektryczna
2 elektrody Pt
mieszadło
biureta 50 cm3

2 kolbki stożkowe 250 cm3

2 zlewki 250 cm3

1 zlewka 150 cm3

kolba miarowa 100 cm3 (lub 200 cm3)
pipeta 25 cm3

cylinder miarowy 10 cm3

szkiełko zegarkowe
pręcik szklany
lejek szklany
tryskawka
termometr

HNO3 (stężony)
0,025 M EDTA
Bufor amonowy o pH =10
czerń eriochromowa T

I. Roztwarzanie stopu

Na wadze analitycznej należy odważyć ok. 0,5 g mosiądzu (z dokładnością do 0,1 mg) –
wynik zanotować. Naważkę należy umieścić w szklanej zlewce o obj. 250 cm3, dodać ok. 20 cm3

roztworu HNO3 (1:1). Przykryć naczynie szkiełkiem zegarkowym, umieścić na kuchence elek-
trycznej i odpowiednio ogrzewając rozpuścić całkowicie stop.
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II. Usuwanie cyny

Po rozpuszczeniu stopu roztwór ogrzewać (lecz nie do wrzenia) przez ok. 20 min. Jeśli w
tym czasie nastąpi zmętnienie, dodać ok. 30 cm3 gorącej wody i ogrzewać roztwór przez ok. 15
min., po czym osad odsączyć na sączku z bibuły, przemywając go dokładnie gorącym 1% HNO3
(należy wykonać obliczenia w celu przygotowania 20 cm3 1% roztworu przez rozcieńczenie stę-
żonego HNO3). Ostudzony przesącz należy zebrać w całości do kolby miarowej o objętości 100
cm3 (lub 200 cm3) przepłukując także ścianki zlewki wodą z tryskawki. Uzupełnić kolbę wodą
do kreski, dokładnie wymieszać zawartość.

III. Elektrograwimetryczne oznaczanie miedzi i ołowiu

Do zlewki o objętości 150 cm3 odmierzyć 50 cm3 przesączu, dodać 50 cm3 gorącej wody
(lub odmierzyć 100 cm3 przesączu, jeśli roztwór zgromadzono w kolbce o obj. 200 cm3). Roz-
twór ogrzać do temperatury ok. 80 oC. Zważyć dwie elektrody platynowe (czyste, suche) na wa-
dze analitycznej (wyniki zanotować). Elektrody podpiąć do elektrolizera, następnie zanurzyć w
analizowanym roztworze. Przeprowadzić proces elektrolizy stosując natężenie prądu 1-2 A, przy
napięciu co najmniej 2 V. Gdy roztwór ulegnie odbarwieniu, pobrać na bibułę 1 kroplę elektroli-
tu, dodać 1 kroplę roztworu żelazocyjanku potasu K4[Fe(CN)6] w celu sprawdzenia obecności
miedzi (czerwonobrunatny osad żelazocyjanku miedzi Cu2[Fe(CN)6]). W przypadku stwierdze-
nia obecności jonów miedzi w roztworze, proces elektrolizy należy kontynuować. Po całkowi-
tym wydzieleniu miedzi z roztworu, należy wyłączyć elektrolizer, obie elektrody dokładnie wy-
płukać wodą destylowaną, a następnie wysuszyć (katodę - w temperaturze ok. 100 oC przez ok. 3
min., natomiast anodę w temperaturze 120 oC przez ok. 30 min.) i zważyć. Na podstawie przyro-
stu masy katody i anody, należy obliczyć ilość wydzielonych metali (należy pamiętać o przeli-
czeniu masy PbO2 wydzielonego na anodzie na masę ołowiu) i ich udział procentowy w stopie
(względem masy początkowej próbki, z uwzględnieniem stopnia rozcieńczenia roztworu w trak-
cie procedury analitycznej). W roztworze pozostałym po zakończeniu elektrolizy oznacza się
zawartość cynku.

IV. Kompleksometryczne oznaczanie cynku

Cynk oznacza się kompleksometrycznie w roztworze zbuforowanym (pH ok. 10) wobec
czerni eriochromowej T jako wskaźnika. W tym celu do kolbki stożkowej 250 cm3 pobiera się
25 cm3 ostudzonego roztworu po zakończeniu elektrolizy (pozbawionego jonów miedzi i oło-
wiu), dodaje 25 cm3 wody destylowanej oraz tyle buforu amonowegoo pH = 10 1 by wytrącają-
cy się przejściowo biały osad wodorotlenku cynku Zn(OH)2 uległ rozpuszczeniu. Do badanego
roztworu należy dodać 4–5 kropli czerni eriochromowej T (roztwór przyjmuje różowo-fioletowe
zabarwienie) i zmiareczkować 0.025 M EDTA do uzyskania klarownego, niebieskiego zabar-
wienia roztworu. Oznaczenie powtórzyć 3-krotnie pobierając świeże porcje analizowanego roz-
tworu. Należy obliczyć ilość Zn2+ (w gramach) w próbce pobranej do analizy, a następnie okre-
ślić zawartość procentową cynku w mosiądzu (należy uwzględnić etapy rozcieńczania roztworu
w kolbce miarowej i w trakcie oznaczenia elektrograwimetrycznego).

1 Roztwór buforowy o pH = 10 należy sporządzić przez zmieszanie 20 cm3 10%-owego NH4Cl z
20 cm3 rozcieńczonego roztworu NH3aq.
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