
И З В Е С Т И Я
TOMQKOГО ОРДЕНА ОКТЯБРЬСКОЙ РЕВОЛЮЦИИ И ОРДЕНА ТРУДОВОГО

КРАСНОГО ЗНАМЕНИ ПОЛИТЕХНИЧЕСКОГО ИНСТИТУТА имени С. М. КИРОВА

Том 197 1975

Ф О Т О М Е Т Р И Ч Е С К О Е  О П Р Е Д Е Л Е Н И Е  
М А Л Ы Х  К О Л И Ч Е С Т В  Т И Т А Н А  В Х Л О Р Н О Й  К И С Л О Т Е ,  

Х Л О Р Н О К И С Л Ы Х  А М М О Н И И ,  Н А Т Р И И  
И Л Ю М И Н О Ф О Р Е  Л - 3 4  С П О М О Щ Ь Ю  

Д И А Н Т И П И Р И Л М Е Т А Н А

Л. Л. СКРИПОВА, Г. А. ЧЕРВЕНЧУК, А. Н. ПОКРОВСКАЯ

(Рекомендована научно-методическим семинаром химико-технологического 
p факультета)

Д и а н т и п и р и л м е т а н  к а к  в ы с о к о и з б и р а т е л ь н ы й  и ч у в с т в и т е л ь н ы й  
р е а г е н т  ш и р о к о  п р и м е н я е т с я  д л я  ф о т о м е т р и ч е с к о г о  о п р е д е л е н и я  т и т а 
н а  в р а з н ы х  о б ъ е к т а х .  В  к и с л о й  с р е д е  д и а н т и п и р и л м е т а н  с  т и т а н о м  о б 
р а з у е т  о к р а ш е н н ы й  в ж е л т ы й  ц в е т  к о м п л е к с н ы й  к а т и о н  ( [ T iD 3] 4+ [ Ц З ] .  
H o  с в о е й  ч у в с т в и т е л ь н о с т и  (0 ,0 1  мкг/мл) э т о т  м е т о д  п р е в о с х о д и т  в 2 5  
р а з  с п о с о б  с  п е р е к и с ь ю  в о д о р о д а  и с р а в н и м  с м е т о д о м ,  г д е  п р и м е н я е т 
ся  х р о м о т р о п о в а я  к и с л о т а .

В  о т л и ч и е  о т  п о с л е д н е г о  п р и м е н е н и е  д и а н т и п и р и л м е т а н а  н е  т р е б у 
ет  с т р о г о й  р е г у л и р о в к и  p H .  К о м п л е к с  о б р а з у е т с я  в ш и р о к о м  и н т е р в а 
л е  к и с л о т н о с т и  о т  0,1 д о  5 — 6 и .  с о л я н о й  к и с л о т ы .  О п р е д е л е н и ю  н е  м е 
ш а ю т  в а н а д и й ,  н и о б и й ,  т а н т а л ,  в о л ь ф р а м ,  м о л и б д е н ,  ж е л е з о  (2  +  ) ,  к о 
б а л ь т ,  н и к е л ь ,  х р о м ,  а л ю м и н и й ,  м а р г а н е ц  и д р .  [ 4 ] .

О ч е н ь  в а ж н ы м  п р е и м у щ е с т в о м ,  к о т о р ы м  н е  о б л а д а е т  н и  о д и н  и з  
и з в е с т н ы х  к о л о р и м е т р и ч е с к и х  м е т о д о в  о п р е д е л е н и я  т и т а н а ,  я в л я е т с я  
в о з м о ж н о с т ь  о п р е д е л е н и я  п о с л е д н е г о  в  п р и с у т с т в и и  з н а ч и т е л ь н ы х  к о 
л и ч е с т в  ф т о р и д о в  и ф о с ф а т о в  ' [ 5 ] ,  ч т о  с у щ е с т в е н н о  п р и  о п р е д е л е н и и  
т и т а н а  в л ю м и н о ф о р е  JT-34, с о д е р ж а щ е м  в с в о е м  с о с т а в е  ф т о р и д ы  и 
ф о с ф а т ы .

М е ш а е т  р е а к ц и и  ж е л е з о  (3  +  ) ,  н о  е г о  м о ж н о  в о с с т а н о в и т ь  а с к о р 
б и н о в о й  к и с л о т о й .  М е ш а е т  т а к ж е  а н и о н  х л о р н о й  к и с л о т ы ,  к о т о р ы й  д а 
е т  с  д и а н т и п и р и л м е т а н о м  н е р а с т в о р и м ы й  в в о д е  о с а д о к ,  н о  х о р о ш о  
р а с т в о р я ю щ и й с я  в х л о р о ф о р м е .

Н а м и  у с т а н о в л е н о ,  ч т о  в з а и м о д е й с т в и е  и о н а  C l O 41 с  д и а н т и п и р и л 
м е т а н о м  п р о и с х о д и т  в с о о т н о ш е н и и  4 : 2 .  О с а д о к  т р у д н о  о т д е л я е т с я  от  

р а с т в о р а .  Ч т о б ы  и з б е ж а т ь  м е ш а ю щ е г о  в л и я н и я  и о н а  C l O 4, м ы  п р и м е 
н и л и  м е т о д  о т д е л е н и я  т и т а н а  и з  р а с т в о р о в ,  с о д е р ж а щ и х  и о н  C I O a1 в  
в и д е  г и д р о о к и с и  с  к о л л е к т о р о м ,  в к а ч е с т в е  к о т о р о г о  в ы б р а л и  г и д р о о 
к и сь  ж е л е з а  ( [ 6 ] .

Д и а н т и п и р и л м е т а н  б ы л  н а м и  с и н т е з и р о в а н  п о  м е т о д и к е ,  п р и в е д е н 
н о й  в р а б о т а х  В .  П .  Ж и в о п и с ц е в а  [ 7 ] .

Х о д  а н а л и з а .  Н а в е с к у  в е щ е с т в а  (1— 2 г, п о м е щ е н н у ю  в с т а к а н  е м 
к о с т ь ю  5 0  мл, р а с т в о р я ю т  в 5 — 6  мл в о д ы ,  д о б а в л я ю т  р а с т в о р  х л о р н о 
го  ж е л е з а  в к о л и ч е с т в е ,  с о о т в е т с т в у ю щ е м  0 , 0 0 6 — 0 , 0 0 7  г ж е л е з а ,  н а г р е 
в а ю т  п о ч т и  д о  к и п е н и я  и о с а ж д а ю т  ж е л е з о  и т и т а н  к о н ц е н т р и р о в а н н ы м  
а м м и а к о м ,  д о б а в л я я  е г о  д о  с л а б о г о  з а п а х а .  Р а з б а в л я ю т  г о р я ч е й  в о д о й  
д о  10— 15 мл и  ф и л ь т р у ю т  ч е р е з  м а л е н ь к и й  ф и л ь т р  с  б е л о й  и л и  к р а с 
н о й  л е н т о й .  П р о м ы в а ю т  с т а к а н  г о р я ч е й  в о д о й  3 р а з а  и о с а д о к  н а  ф и л ь -
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т р е  5  р а з , .  О с а д о к  н а  ф и л ь т р е  р а с т в о р я ю т  2 5 % - н ы м  р а с т в о р о м  с е р н о й  
к и с л о т ы ,  п р и б а в л я я  е г о  іпо к а п л я м .  Р а с т в о р  с о б и р а ю т  в т е  ж е  с т а к а 
ны , в к о т о р ы х  п р о в о д и л о с ь  о с а ж д е н и е .  Ф и л ь т р ы  н е с к о л ь к о  р а з  п р о 
м ы в а ю т  2 0 % - н ы м  р а с т в о р о м  с е р н о й  к и с л о т ы .  К  п о л у ч е н н о м у  р а с т в о р у  
д о б а в л я ю т  0 , 0 7 — 0 , 0 8  г а с к о р б и н о в о й  к и с л о т ы ,  2  к а п л и  5 % - н о г о  р а с 
т в о р а  с е р н о к и с л о й  м е д и  ( к а т а л и з а т о р  в о с с т а н о в л е н и я  ж е л е з а  '(3 +  ) ,  
д о б а в л я ю т  5  мл  5 % - н о г о  р а с т в о р а  д и а н т и п и р и л м е т а н а .  Р а с т в о р  п е р е 
н о с я т  в м е р н ы е  к о л б ы  е м к о с т ь ю  і25 мл, о б ъ е м  д о в о д я т  д о  м е т к и  
2 5 % - н ы м  р а с т в о р о м  с е р н о й  к и с л о т ы ,  т щ а т е л ь н о  п е р е м е ш и в а ю т  и ч е 
р е з  3 0 — 4 0  м и н у т  к о л о р и м е т р и р у ю т  н а  Ф Э К - Н - 5 7  в к ю в е т а х  5 0  мм с о  
с в е т о ф и л ь т р о м  №  2  ( 4 1 3  ммк).  Р а с т в о р  с р а в н е н и я  —  в о д а .  С т а в и т с я  
т а к ж е  х о л о с т а я  п р о б а .  К о л и ч е с т в о  т и т а н а  о п р е д е л я е т с я  п о  к а л и б р о 
в о ч н о м у  г р а ф и к у ,  п о с т р о е н н о м у  в т е х  ж е  у с л о в и я х ,  в к о т о р ы х  о б р а б а 
т ы в а ю т  п р о б у .  '

П р и  о п р е д е л е н и и  т и т а н а  в л ю м и н о ф о р е  Л - 3 4  н а в е с к у  0 , 2 5  г п о 
с л е д н е г о  о б р а б а т ы в а ю т  в с т а к а н е  е м к .  5 0  мл  п р и  н а г р е в а н и и  5 — 7 мин. 
5  мл  к о н ц .  о ч и щ е н н о й  с о л я н о й  к и с л о т о й .  Н е р а с т в о р и м ы й  о с т а т о к  о т 
ф и л ь т р о в ы в а ю т  ч е р е з  м а л е н ь к и й  б е з з о л ь н ы й  ф и л ь т р  с  б е л о й  л е н т о й ,  
п р о м ы в а ю т  ф и л ь т р  н е с к о л ь к о  р а з  г о р я ч е й  в о д о й .  Р а с т в о р  с о б и р а ю т  в 
м е р н у ю  к о л б у  е м к .  2 5  мл. О с т а т о к  с  ф и л ь т р о м  о з о л я ю т  в п л а т и н о в о м  
т и г л е  и с п л а в л я ю т  с  0 , 1 2  г г и д р о с у л ь ф а т а  к а л и я  с  д о б а в л е н и е м  2 — 3  
к а п е л ь  к о н ц .  с е р н о й  к и с л о т ы .  П л а в  р а с т в о р я ю т  в в о д е  с  д о б а в л е н и е м  
1— 2  к а п е л ь  к о н ц .  с о л я н о й  к и с л о т ы  и п о л у ч е н н ы й  р а с т в о р  с о е д и н я ю т  с  
о с н о в н ы м  р а с т в о р о м  н а в е с к и .  Д а л ь н е й ш а я  о б р а б о т к а  р а с т в о р а  п р о в о 
д и т с я ,  к а к  о п и с а н о  в ы ш е ,  н о  б е з  д о б а в л е н и я  ж е л е з а  и о с а ж д е н и я  г и д 
р о о к и с е й .  П о с т а н о в к а  х о л о с т о й  п р о б ы  о б я з а т е л ь н а .  В  п о с л е д н ю ю  в н о 
с я т  в с е  р е а к т и в ы  и г и д р о с у л ь ф а т  к а л и я .

М е т о д и к а  п р о в е р е н а  м е т о д о м  д о б а в о к .  О п ы т н ы е  д а н н ы е  о б р а б о т а 
ны  м е т о д о м  м а т е м а т и ч е с к о й  с т а т и с т и к и  и р е з у л ь т а т ы  с в е д е н ы  в т а б 
л и ц у .

T а б л и ц а

№ Измеряемая величина, и X +  S - t £ £п.п. м кг Ті/г навески Il мкг А" + '95 %

1 Хлорная кислота
2 Хлорнокислый аммоний
3 Хлорнокислый натрий
4 Люминофор Л -34

с учетом н/остатка 
'5 Люминофор Л-34 

без учета н/остатка

7 0,23 0,0034
11 0,33 0,0064
17 1,44 0,038

8 28,4 0,99

16 18,7 0,34

2,25 0,008 3,4
2,23 0,014 4,2
2,12 0,08 5,7

2,365 2,34 8,4

2,161 0,724 3,66
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