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Д а н н а я  р аб о та  я в и л а с ь  прод ол ж ен и ем  р а зр а б о т ан н о й  нам и  ранее  
м етодики оп ред ел ен и я  свинца и меди в индии высокой чистоты [1]. Ф о 
ном д л я  определения  у к а за н н ы х  примесей с л уж и л  щ елочны й раствор  
этилендиам ина . К а к  п о к а за л и  более поздние исследования , этот фон н е 
пригоден д л я  систем атических  анализов , т а к  к а к  этил енд иам ин  требует  
длительной очистки эл ек трол и зом , в р е зу л ьта те  которой частично р а з л а 
гается  и созд ает  трудности  д л я  п о л яр о гр а ф и р о в ан и я .  П оэтом у  нам и  
были проведены  и сслед ования  по усоверш енствованию  этой методики. 
Э кстраген т  был взят  тот ж е  (диэтиловы й э ф и р ) .  В качестве  ф она был 
вы бран  тарт р ат н о -а м м и а ч н ы й  фон (0,1 M  винн ая  к и с л о т а + 0 ,2 5  M  у ксу с 
но-кислы й ам м о н и й ) .  Р е а к ти в ы  д л я  приготовления этого ф она м арк и
ч.д.а. и не требую т дополнительной очистки, в р аб оте  устойчивы. П о 
тенциал ы  пиков исследуем ы х элем ентов: Zn =  —  0,96 в (нас.к.э .) ,
J n  =  —  0,6 в (нас.к.э.), P b  =  — 0,45 в (нас.к.э.), Cu =  —  0,2 в (нас.к.э-). 
Чтобы  индий не м еш ал  определению  свинца и меди по достиж ении  его 
пика (— 0,6 в/нас.к.э.) производили  остановку  потенциом етрического  
б а р а б а н а  д л я  полного растворен и я  индия, за те м  сним али  зубцы  свинца 
и меди.

Р а н е е  [1] нам и  бы ло установлено  врем я  э к стр аги р о ван и я ,  н еоб ходи 
мое д л я  количественного  отделения примесей P b  и Cu от индия. Это 
врем я с о ставл ял о  9 минут, то есть п ровод и л ась  тр о й н ая  э к с тр а к ц и я  по 
три минуты к а ж д а я .  П ри  таком  врем ени эк с тр а ги р о в а н и я  часть  примеси 
(особенно цинка) а д сорб и руется  на поверхности воронки в о в р е м я  в с т р я 
хи ван и я  и потери при определении с о с т а в л я ю т ~ 50%  (дл я  Zn) .  В связи  
с этим нам и были проведены  исследования  по определению  о п т и м а л ь 
ного врем ени эс траги рован и я . Оно бы ло вы б ран о  исходя из двух у с л о 
вий: во-первых, чтобы потери Zn были наим еньш ие, и во-вторых, чтобы 
м еньш е о ставал о сь  индия, т а к  к а к  он м еш ает  д ал ь н ей ш ем у  определению  
примесей (особенно Zn ) ,  в р езул ьтате  больш ого  остаточного  тока. Н а м и  
изучено влияние  избы точного  количества  индия на ф орм у  и величину 
зу б ц а  Zn. К он ц ен трац и я  индия м ен ял а с ь  в и н тервал е  от 5. мкг/мл до  
700 мкг/мл. В ы яснено, что индий в концентрации  до 300— 400 мкг/мл не 
о к а зы в а е т  сущ ественного  влияния  на зуб ец  Zn» б о л ь ш а я  кон центрация  
индия п о р яд к а  600— 700 мкг/мл эк р а н и р у е т  зуб ец  Zn. То есть при э к 
страги рован и и  99,92% всего количества  индия д о л ж н о  бы ть у д ал ен о  из 
раство р а  и остаться  всего 0 ,08% , чтобы не м еш ать  определению  м и к р о 
примесей Pb , Cu и особенно Zn-
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В ы б ран о  опти м ал ьн ое  врем я  экстр аги р о ван и я :  тр е х к р а т н о е  э к с т р а 
гирование  со врем енем  1,5 мин.; 2 мин.; 2 мин. П ри  экстр аги р о ван и и  
в этих условиях  один р аз  перегнанны м  ди эти л овы м  эф иром  остается  
очень много индия, который д е л а е т  определение  прим есей  почти н е в о з
м ож ны м  ( ~  1800— 1900 мкг/мл). Д л я  частичного у д а л е н и я  избы точного  
количества  индия нам и  бы ло  опробовано  п р о ка л и в а н и е  о статк а  после 
в ы п а р и ва н и я  кислой ф азы  при тем п ер ату р е  ул етуч и ван и я  бром и д а  индия 
J n B r 3 ( ~ 3 7 1 ° С ) .  Т е м п ер а ту р а  у л етуч и ван и я  б ром ид ов  остал ьн ы х  м е т а л 
лов нам ного  выше: Z n B r 2 - 702°, P b B r 2— 918°, C u B r 2— 1357°, J n B r 2 — 630°. 
Ч тобы  б о л ь ш а я  часть индия п ереш ла  в J n B r 3 при растворении  навесок  
индия в 5М  H B r  д о б а в л я л и  0,3— 0,5 мл B r 2. П утем  п р о к а л и в а н и я  о с т а т 
ка  в течение 10— 15 минут при f — 370°С— 375° о с та ва л о с ь  н е зн а ч и т ел ь 
ное количество  индия ( ~  400 мкг/мл) и определение  Zn, P b  и Cu бы ло 
возм ож ны м . H o  при вы яснении летучести  Zn  при вы сокой тем п ер ату р е  
о к а за л о сь ,  что при те м п е р ату р е  несколько  вы ш е ~  380— 390° часть  Zn 
м ож ет  улететь  совместно с индием, поэтом у такой  м етод  у д а л е н и я  индия 
требует  очень тщ ател ьн ого  соблю дения  определенной тем п ер ату р ы  и не 
совсем  удобен  д л я  систем атических  анализов- С л ед овател ьн о , этот путь, 
хотя и был признан  полож и тел ьн ы м , не д а в а л  н ад еж н о й  и удобной м е
тодики  определения  примесей в индии высокой чистоты.

П осл е  проведения этих исследований  нам и  опроб ован  другой  путь 
частичного у д а л е н и я  и зб ы тка  индия. Д л я  этой цели в зят  новый фон 
(0,03 M  H 3P O 4J - 0 ,25 M  уксуснокислы й а м м о н и й ) ,  то есть вместо ви н 
ной кислоты  взя т а  ф о сф о р н ая  кислота , ф о сф ат  — ион которой п о д а в л я е т  
зуб ец  индия ( ~  20 ра з ) .  Б ы л о  вы яснено влияние  концентрации  ф о с ф о р 
ной кислоты  на величину зу б ц а  Zn и найдено, что при концентрации  
0,03 M  ф о сф а т  не влияет  ни на зуб ец  Zn, ни на  зуб ц ы  Cu и Pb , п о д а в 
л я е т с я  только  индий. Н а  п о л я р о гр а м м е  пол учается  соизм ерим ы й с ос
тал ьн ы м и  зу б ц а м и  зуб ец  индия. H o  при раб оте  с ф осф орной кислотой 
с озд аю тся  разл и ч н ы е  трудности, связан н ы е  с о б р а зо в а н и е м  пленок  на 
поверхности ртути и появлением  неизвестного  зу б ц а  в области  п отен 
циалов, л е ж а щ и х  м еж д у  пиком 
свинца  и меди (— 0,25 в/нас. к .э .) .
К а к  п о к а за л о  изучение этого з у б 
ца, он о б р а зу ет ся  не каки м -то  м е
та л л о м  в растворе , а именно плен 
кой ф о сф а та ,  и за т р у д н я е т  о п ре 
делен и е  меди. П оэтом у, этот фон 
м ож но  с успехом  и сп ол ьзовать  
л и ш ь  д л я  оп ред ел ен и я  Zn и Pb.

Н а м и  опробован  ещ е один 
путь: улучш ение  кач ества  диэти- 
лового  эф и р а .  Н есм о тр я  на л и т е 
рату р н ы е  ссы лки [2] о том, что ди- 
этиловы й эф ир  непригоден  д л я  
количественного  э к с тр а ги р о в а н и я  
индия нам и  п роведена  д о п о л н и 
те л ь н а я  о б р а б о т к а  д иэтилового  
эф и р а ,  с целью  улучш ения  п олно
ты  извлечения  индия. Д л я  этого 
один р а з  перегнанны й эф ир п о д 
в е р га л с я  об р аб о тке  м еталл и ч ески м  н атри ем  или п рокал ен н ы м  х л о р и 
стым кал ьц и ем  и последую щ ей перегонке в м олибденовом  ап п ар ате .  П ри  
и спользовании  этого эф и р а  получено уд овл етв о р и тел ьн о е  отделение  ос
новной м ассы  индия. О стается  200— 190 мкг/мл, то есть 0,4% от всего 
количества  индия. В присутствии  т а к о го  количества  индия возм о ж н о

Т а б л и ц а  1

Результаты по определению микропримесей 
Zn и Cu в индии высокой чистоты. 

Плавка № 27

№  
п. п.

С од е р ж а н и е  примесей , %

Zn Cu

1 3 , 8 - 1 0 - 5 % 5 , 3 - 1 0 - 6 ¾

2 4 -1 0 - 5 % 5 , 1 0 - 6 ¾

3 3 , 5 - 1 0 - 5 ¾ 5 , 3 - 1 0 -6 ¾

4 4 , 1 0 - 5 % 8 ,  10-6%

5 3 , 5  10-5% 8 , 7 - 1 0 - 6 %

6 4 ,1 0 - 5 % 9 , 1 0 - 6 %

7 3 , 8 - 1 0 - 5 ¾ 9 , 1 0 - 6 ¾
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п о л я р о гр а ф и р о в ан и е  на т а р т р ат н о -а м м и а ч н о м  фоне (pH  =  6) .  П о  п р е д 
лож ен н ой  м етодике проведен  р яд  ан а л и зо в  об р азц о в  индия на с о д е р ж а 
ние в них Zn и Cu (табл. 1).
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