AUGUSTYN JECZALIK

pos_z_umwANm RUD ZA POMOCA CHROMATOGRAFII

Podstawe poszuklwaﬁ geochermcznych badanego
obﬁzaru stanowl wykazywanie anomalii zmiennofci
koncentracji metalu &ladowego -w- takim materiale,
. jak: skaly, powierzch.nia gleby, osady, woda i ro-
§liny. Na przyklad, koncentracja cynku, olowiu, mie-
" dzi, ‘niklu itp. na -powderzchni nadkladu pokrywa-
jqcego . Tub ~bezpoérednio otaczajacego zloze odpo-

wiedniej rudy Jest czesto wigksza niz jéego komcen-

‘I:racja na powierzchni sgsiadujacego . cbszaru. Ge-

ochemik opracowujac teren, analizuje prébki gleby

pobrane w regularnych odstepach. Oznatza to ko-
rifecznoéé wykonania analizy chemicznej ilofciowej
»duzej ilo§ci prébek w . tereme w warunkach polo-
wych

Klasy(zne 1loéciowe analizy - nle moga mjeé zasto—

:owama w poszukiwaniach geochemicznych z powo- .

du -&zasochlonnofel i duzych -kosztéw. Obecnie sto-
. sowane s3 najczeSciej skrécone metody péimikro,

opracowane dla warunkéw polowych {(patrz M. A.-
- Popow: Polowe metody analizcy chemicznej. - Wyd.-

Geol. 1955). Zastosowanie chromatografii na - bibule
do szybkiego oznaczania $ladowych ilofci. metalu
w prébkach gleby stanowi-dalsze uproszezenie tech-

-niki analitycznej przy geochemicznym poszukiwaniu -

riud. Analizy prébek metoda chroma-bograhczna mo-
ga .byé przeprowadzane w polu przy uzyciu elemen-
tarnej. apar"tury la'bocratory]nej i mimmum ‘od-
" czynnikéw. :

-'Wedlug danych Laboratorium_' Chemiczno-badaw- .

czego (CRL), w Teddington (Anglia) jeden pracow
nik moze wykonaé - w polu 80 oznaczen dzierinie!l.
Dokladno$é metody chromatograficznej jest rzgdu

30%. Zdaniern CRL ta dokladnoé jest na ogél wy-

starczajaca do poszukiwah geochemicznych. - Mimo
'duiego zakresu - bledu. przyd-atnoéé omawianéj me-
tody . uzasadniona jest tym, ze zmienmoéé koncen-
tracjl gladowych metali jest szeroka Na przyklad
zawartoSé . miedzl zmienia sie od 10.do 100 czesci
na milion, W sasiedztwie  zloZa rudy zawartosé ta
moze nagle wzrosnaé ze 100 do kilku tysiecy” czesel

na milion. Opracowano metody chromatografiezne

dla. Cu, Co, Ni, Nb, Ta, Pb i U. Z powodzeniem

zastosowano juz w polu metody dla Cu, Co, Ni i Nb.

W opracowaniu sg metody innych metali, jak:
Sb, Be, Bi, Cr, Hngn .

_ Mmuk_A wwmxmm OZNACZENIA

. Préiy oznaczaniu niklu, miedzd i kobaltu prébke .

proszituje sie, przesiewa i stapia z wodorosiarczanem

potasowym. Po stopieniu rozpuszeza sie w kwasie.

solnym. W  niektérych przypadkach poprzestaje sie
na ekstrahowaniu prébki kwasem solnym, bez sto-
.sowania stapiania. Szczegély postepowania zmieniajq
sic w zaletnodci od poszukiwanego metalu. Dazy
sile 'do wyeliminowania przymzadéw delikatnych
‘4 .latwo tluczacych sie. gamiast wagi analitycznej
stosuje sle kalibrowane .naczynia, stapia sie z wo-
dorosiarczanem potasowym w_probéwkach z {rud-
.notopliwego szkla ‘w plecu polowym. Zamiast szkla

‘uzywa si¢ polietylenowych zlewek i butelek na od-
-czynniki.

.1 Ind; Eng. Chem. Luty, 1955

%4

. rego ,Ry* jest dostatecznie duze. Ry —

wych.

~ Oddzielanie chrométograhcme wykonuje sie na

bibule filtracyjnej, specjalnie cigtej, aby mozna bylo -
analizowaé jednoczeénie 10 prébek. W prostokatnym .
arkuszu bibuly wycina sie rdrwnolegle szczeliny,

‘pozostawiajac 12 paskéw polaczonych u géry i dotu.

Male objetofci badanych roztworéw:.za pomocy ka-
pilarnej pipety przenosi sieé przez zetkniecle z dol- )
nymi koficami paskéw. Dwoch - koficowych paskéw
nie uzywa sie. Arkusz zwija sig¢ w ksztaicie cylindra
i spina u géry. Po wysuszeniu cylinder z plamkami
prébek u dolu ustawia sig prostopadle w. zlewce,
zawierajacej okolo 20 ml. odpowledniego . rozpusz-
czalnika mieszanego. Rozpuszczalnik = dyfunduje
w gbérne strefy poszczegblnych paskéw, powoduJac
rozdzial mieszaniny jonéw metali na strefy wzd

paskéw. Kaida strefa zawiera jony tylko Jednego o

metalu. Cylinder z kibuly wyjmuje sie zanim roz-
puszczalnik dojdzie do wierzcholka poszezegllnych
paskéw (po -uplywie 10 do 40 nﬂ.nut) Do. chroma-~
tograficznego rozdzialu Ni, Cu i Co uZywano roz--
puszczalnika ketonowego, zawlera;acego wode i chio-

" rowodér. Cylinder po wyjeciu ze zlewki z rozpu-

szczalnikiem  poddaje sie dzlalanmiu par amoniaku
w celu neutralizacji wolnego kwasu, a nastepnie

rozpyla sie odczynnik, ktéry daje reakcje . barwmg

z trzema metalami, Po wysuszeniu arkusza bibuly
oznacza .si¢ iloci Sladowego metalu na kazdym
pasku przez wizualne poréwnanie szerokofci 1 in-
tensywnoéci paskéw z serla wzorcéw. Paski- wzor-

_cowe przygotowuje sle przez uiycie roztworéw o
" znanych stezeniach, zamiast roztworéw prébek.

Tloéé §ladowego metalu, wykrywanego na kazdym*
pasku -jest rzedu 0,05 do 10,0y (y-= 0,001 mg). Za-

“wartoSé metalu w prébce oblicza si¢ z ilofci po-
. branej prébki, objetofci roztworu i czeéci jego wzie-
tej do wywolania plam na P .

Opracowana zostala réwniez metoda wykrywania-
skandu i ‘germanu za pomocsg chromatografil na bi--
bule®. Jako odczynnika na -skand stosuje sie chi-
nalizaryne, ktéra daje réwniez zabarwienie czerwo-
nofioletowe z torem,. tytanem, cyrkonem i ziemja-
mi rzadkimi. Rozdzelenia na poizczegblne. strefy
dokonuje si¢ za pomocs octanu metylowego, kib-
jest warto-
Scig charak‘l:erystycma dla rozpuszczal.mka i obli-
cza mq ze wzoru?: ]

Brzesuniecie strefy jonu metalu

R, =
Przesuniede czola rozpmczalmka

w przypadku skandu otrzymano pozytyvmy chroma-

. togram przy uzyciu 0,01 ml 0005 molowego roztwo-

ru skandu. . .
Do chromatograficznego rozdzlelenia na blbule
czterowartoSciowego germanu od -arsenu i innych

". plerwiastkéw zastosowano butanol nasycony nor- -
" malnym roztworem kwasu solnego.

. Metoda chromatograficzna dla’ oznaczania metali,

do ktérych jest stosowana, jest szybsza i fafisza od

innych obecnie stoaowanych w warun‘ka-ch polo-

A

’

"1 Amalityca Chinfica Acta, vol, M, 1954, s, 128133,
s Pagser .Cln'omatogmphy — R. 'J.. Block.. " New York -
1952, s 0. . : ..
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