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CWICZENIE 12

Analiza mosigdzu

Wprowadzenie

Mosigdze to stopy, ktérych gtownymi skfadnikami sg miedz i cynk. Na rys.1 pokazano
diagram rownowagi w uktadzie Cu — Zn. Mosigdze mozna podzieli¢ na stopy: jednofazowe q,
dwufazowe « + £ oraz jednofazowe £ .
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Rys.1. Wykres rownowagi w ukiadzie Cu - Zn

Najszersze zastosowanie praktyczne posiadajg mosigdze zawierajgce 60-80% miedzi i
20-40% cynku. Stopy te moga takze zawiera¢ cyne (do 4%), otéw (do 2%) i zelazo (do 1%).
Mosigdze (bez innych dodatkdw stopowych) zawierajace do 37% cynku sg jednofazowe - fa-
za «. Stopy te sg plastyczne, lecz charakteryzujg sie niskg wytrzymatoscig. Nadajg sie one do
przerébki plastycznej na zimno (stuzg do produkcji wezownic, rur, rurek do chtodnic) jak tez do
gtebokiego ttoczenia (np. produkcja tusek karabinowych). Mosigdze zawierajgce ok. 40% Zn
oraz 1-2% Pb (jako dodatek stopowy) stosuje sie jako odlewy, gtéwnie do produkcji armatury.
W przypadku stopow dwufazowych (« + ) ze wzrostem zawartosci fazy S obserwuje sie

obnizenie wiasnosci plastycznych z rbwnoczesnym wzrostem wytrzymatosci.

W ¢wiczeniu oznacza sie iloSciowo trzy sktadniki mosigdzu: miedz, cynk i otow. Catko-
wity udziat innych pierwiastkdw (np. cyny, zelaza) mozna oszacowac na podstawie roznicy mas
analizowanej probki i sumy mas oznaczonych metali.

Skfadniki stopu oznacza sie z jednej nawazki. Probke stopu roztwarza sie na gorgco w
kwasie azotowym(V) HNOs:

Cu+ 4HNO3; —» Cu(NOs), + 2NO; + 2H,0 (w kwasie stezonym)

3Cu+ 8HNO;3; —» 3Cu(NOs); + 2NO + 4H,0 (w kwasie rozcienczonym)

3Zn+ 8HNO3; - 3Zn(NOg3), + 2NO + 4H,0
Po rozpuszczeniu mosigdzu roztwér ogrzewa sie (lecz nie do wrzenia) przez pewien czas. Jesli w
tym okresie nastagpi zmetnienie roztworu, Swiadczy to o obecnosci cyny — obserwuje sie wytrg-
canie kwasu cynowego(1V):

3Sn + 4HNO3 + H,O - 3H,Sn0O3 + 4NO
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Osad kwasu cynowego nalezy odsaczy¢ na sgczku z bibuty (doktadnie przemywajgc sgczek go-
racym 1% HNO3). W przesaczu oznacza sie zawarto$¢ miedzi i otowiu metodg elektrograwime-
tryczng (okreSlenie zawartosci sktadnika na podstawie przyrostu masy elektrody po procesie
elektrolizy) z zastosowaniem elektrod platynowych. W $Srodowisku kwasu azotowego, miedz
wydziela sie na katodzie w postaci metalicznej:

Cu®* +2e - Cu
natomiast otow utlenia sie na anodzie w postaci tlenku otowiu(IV):

Pb** + 2H,0 — PbO, +4H" + 2¢

Po zakonczeniu elektrolizy i catkowitym wydzieleniu miedzi i otowiu z elektrolitu, ozna-
cza sie zawarto$¢ cynku w roztworze na drodze miareczkowania kompleksometrycznego za po-
mocg EDTA w obecnosci czerni eriochromowej T (In) jako wskaznika:

Zn*-In + EDTA - Zn* EDTA+In

zabarwienie fioletowe zabarwienie niebieskie
Na podstawie wynikow wszystkich oznaczen oblicza sie procentowa zawarto$¢ metali w
analizowanej probce mosigdzu.
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Przebieg ¢wiczenia

Materiaty i aparatura

waga analityczna cylinder miarowy 10 cm?®
elektrolizer szkietko zegarkowe
kuchenka elektryczna precik szklany

2 elektrody Pt lejek szklany

mieszadto tryskawka

biureta 50 cm® termometr

2 kolbki stozkowe 250 cm®

2 zlewki 250 cm® HNOj; (stezony)

1 zlewka 150 cm® 0,025 M EDTA

kolba miarowa 100 cm® (lub 200 cm®) Bufor amonowy o pH =10
pipeta 25 cm® czern eriochromowa T

I. Roztwarzanie stopu

Na wadze analitycznej nalezy odwazy¢ ok. 0,5 g mosigdzu (z doktadnoscig do 0,1 mg) —
wynik zanotowaé. Nawazke nalezy umiescié¢ w szklanej zlewce o obj. 250 cm?®, doda¢ ok. 20 cm®
roztworu HNOj3 (1:1). Przykry¢ naczynie szkietkiem zegarkowym, umiesci¢ na kuchence elek-
trycznej i odpowiednio ogrzewajgc rozpuscic¢ catkowicie stop.
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Il. Usuwanie cyny

Po rozpuszczeniu stopu roztwoér ogrzewac (lecz nie do wrzenia) przez ok. 20 min. Jesli w
tym czasie nastapi zmetnienie, doda¢ ok. 30 cm® goracej wody i ogrzewaé roztwér przez ok. 15
min., po czym osad odsgczy¢ na saczku z bibuty, przemywajac go doktadnie goracym 1% HNO3
(nalezy wykona¢ obliczenia w celu przygotowania 20 cm® 1% roztworu przez rozcieficzenie ste-
zonego HNOg). Ostudzony przesacz nalezy zebra¢ w catosci do kolby miarowej o objetosci 100
cm® (lub 200 cm®) przeptukujac takze $cianki zlewki wodg z tryskawki. Uzupetnié kolbe woda
do kreski, doktadnie wymieszac zawartosc.

I11. Elektrograwimetryczne oznaczanie miedzi i otowiu

Do zlewki o objgtoéci 150 cm® odmierzy¢ 50 cm® przesaczu, dodaé 50 cm® goracej wody
(lub odmierzyé 100 cm® przesaczu, jesli roztwér zgromadzono w kolbce o obj. 200 cm®). Roz-
twor ogrzac do temperatury ok. 80 °C. Zwazy¢ dwie elektrody platynowe (czyste, suche) na wa-
dze analitycznej (wyniki zanotowac). Elektrody podpig¢ do elektrolizera, nastepnie zanurzy¢ w
analizowanym roztworze. Przeprowadzi¢ proces elektrolizy stosujac natezenie pradu 1-2 A, przy
napieciu co najmniej 2 V. Gdy roztwor ulegnie odbarwieniu, pobrac na bibute 1 krople elektroli-
tu, dodac 1 krople roztworu zelazocyjanku potasu K;[Fe(CN)s] w celu sprawdzenia obecnosci
miedzi (czerwonobrunatny osad zelazocyjanku miedzi Cu,[Fe(CN)g]). W przypadku stwierdze-
nia obecnosci jondw miedzi w roztworze, proces elektrolizy nalezy kontynuowac. Po catkowi-
tym wydzieleniu miedzi z roztworu, nalezy wytaczyc elektrolizer, obie elektrody doktadnie wy-
ptukaé woda destylowana, a nastepnie wysuszy¢ (katode - w temperaturze ok. 100 °C przez ok. 3
min., natomiast anode w temperaturze 120 °C przez ok. 30 min.) i zwazy¢. Na podstawie przyro-
stu masy katody i anody, nalezy obliczy¢ ilos¢ wydzielonych metali (nalezy pamietac o przeli-
czeniu masy PbO, wydzielonego na anodzie na mase otowiu) i ich udziat procentowy w stopie
(wzgledem masy poczatkowej prébki, z uwzglednieniem stopnia rozciefczenia roztworu w trak-
cie procedury analitycznej). W roztworze pozostatym po zakonczeniu elektrolizy oznacza sie
zawartos¢ cynku.

IVV. Kompleksometryczne oznaczanie cynku

Cynk oznacza sie kompleksometrycznie w roztworze zbuforowanym (pH ok. 10) wobec
czerni eriochromowej T jako wskaznika. W tym celu do kolbki stozkowej 250 cm® pobiera sie
25 cm?® ostudzonego roztworu po zakoriczeniu elektrolizy (pozbawionego jonéw miedzi i oto-
wiu), dodaje 25 cm® wody destylowanej oraz tyle buforu amonowegoo pH = 10 * by wytracaja-
cy sie przejsciowo biaty osad wodorotlenku cynku Zn(OH), ulegt rozpuszczeniu. Do badanego
roztworu nalezy dodaé 4-5 kropli czerni eriochromowej T (roztwér przyjmuje rézowo-fioletowe
zabarwienie) i zmiareczkowac 0.025 M EDTA do uzyskania klarownego, niebieskiego zabar-
wienia roztworu. Oznaczenie powtdrzy¢ 3-krotnie pobierajac Swieze porcje analizowanego roz-
tworu. Nalezy obliczy¢ iloé¢ Zn** (w gramach) w prébce pobranej do analizy, a nastepnie okre-
$li¢ zawarto$¢ procentowa cynku w mosigdzu (nalezy uwzgledni¢ etapy rozcienczania roztworu
w kolbce miarowej i w trakcie oznaczenia elektrograwimetrycznego).

! Roztwor buforowy o pH = 10 nalezy sporzadzi¢ przez zmieszanie 20 cm® 10%-owego NH,CI z
20 cm?® rozcienczonego roztworu NHayg.
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