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В  р е з у л ь т а т е  и з у ч е н и я  п р о ц е с с о в  с о р б ц и и  ж е л е з а  а н и о н и т а м и  и з  
р а с т в о р о в  с о л я н о й  к и с л о т ы  и д е с о р б ц и и  е г о  и з  х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х  
к о л о н о к  н а м и  р а н е е  [ 1 ]  р а з р а б о т а н  в ы с о к о ч у в с т в и т е л ь н ы й  с о р б ц и о н н о 
ф о т о м е т р и ч е с к и й  м е т о д  о п р е д е л е н и я  с л е д о в  ж е л е з а  в л ю м и н о ф о р е  
Л - 3 4 ,  с о л я н о й  к и с л о т е ,  к а р б о н а т е  к а л ь ц и я ,  г и д р о ф о с ф а т а х  а м м о н и я  и 
к а л ь ц и я  с  ч у в с т в и т е л ь н о с т ь ю  IO- 6 — 1 0 _ 7 % . «М етод  о с н о в а н  н а  ф о т о м е т 
р и ч е с к о м  о п р е д е л е н и и  ж е л е з а  с  2 , 2 - д и п и р и д и л о м  п о с л е  е г о  о т д е л е н и я  
и к о н ц е н т р и р о в а н и я  н а  а н и о н и т е  А Н - 2 Ф  и л и  ц е р а л и т  F F .

П у б л и к у е м ы е  в  э т о м  с б о р н и к е  д а н н ы е ,  п о л у ч е н н ы е  п р и  и з у ч е н и и  
п р о ц е с с о в  с о р б ц и и  м е д и  н а  а н и о н и т а х  и д е с о р б ц и и  е е  и з  х р о м а т о г р а 
ф и ч е с к и х  к о л о н о к ,  п о з в о л и л и  н а м  р а з р а б о т а т ь  о п т и м а л ь н ы е  у с л о в и я  
с о р б ц и о н н о - 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  с л е д о в  м е д и  и  ж е л е з а  и з  
о д н о й  н а в е с к и  в н е к о т о р ы х  м а т е р и а л а х  п р о и з в о д с т в а  л ю м и н о ф о р о в .  В  
т а к и х  а н а л и з а х  з а и н т е р е с о в а н ы  с о о т в е т с т в у ю щ и е  п р е д п р и я т и я .

Р а з р а б о т а н н ы й  м е т о д  о с н о в а н  н а  р а з л о ж е н и и  н а в е с к и  а н а л и з и р у 
е м о г о  в е щ е с т в а  8 — 9 N  H C l ,  о т д е л е н и и  и к о н ц е т р и р о в а н и и  п о л у ч а ю 
щ и х с я  п р и  э т о м  х л о р и д н ы х  к о м п л е к с о в  м е д и  и ж е л е з а  а н и о н и т о м  А Н - 2 Ф  
и л и  ц е р а л и т  F F  в х л о р - ф о р м е ,  э л ю и р о в а н и и  м е д и  и ж е л е з а  и з  а н и о н и -  
т о в ы х  к о л о н о к  0,1 N  р а с т в о р о м  H C l  и ф о т о м е т р и ч е с к о м  о п р е д е л е н и и  в 
э л ю а т а х  м е д и  в в и д е  к о м п л е к с а  с  д и э т и л д и т и о к а р б а м а т о м  в х л о р - ф о р 
м е ,  ж е л е з а  в в и д е  к о м п л е к с а  с  2 , 2 / - д и п и р и д и л о м .

В  р а б о т е  и с п о л ь з о в а н ы  0 ,1 % - н ы й  в о д н ы й  р а с т в о р  д и э т и л д и т и о -  
к а р б а м а т а  н а т р и я ,  2 % - н ы й  р а с т в о р  2,і27 —  д н п и р и д и л а  в 0 ,0 0 1  N  H C l ,  
т р и ж д ы  п е р е г н а н н а я  в о д а ,  о с о б о  ч и с т а я  с о л я н а я  к и с л о т а ,  п р а к т и ч е с к и  
п о л н о с т ь ю  о ч и щ е н н а я  о т  с л е д о в  м е д и  и ж е л е з а  и з о т е р м и ч е с к о й  п е р е г о н 
к о й  и п о с л е д у ю щ е й  х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й  о ч и с т к о й  ! [1 ] .

Д и э т и л д и т и о к а р б а м а т  н а т р и я  к а к  р е а к т и в  д л я  о п р е д е л е н и я  с л е д о в  
м е д и  и м е е т  р я д  п р е и м у щ е с т в  п е р е д  д р у г и м и  р е а к т и в а м и  [ 3 ] .  Д л я  э к 
с т р а к ц и и  к о м п л е к с а  м е д и  и с п о л ь з у ю т с я  м н о г и е  э к с т р а г е н т ы .  Л у ч ш и м  
я в л я е т с я  х л о р о ф о р м .  В  л и т е р а т у р е  [ 3 — 7 ]  д а ю т с я  п р о т и в о р е ч и в ы е  д а н 
н ы е  о б  о п т и м а л ь н о й  к и с л о т н о с т и  р а с т в о р а  п р и  э к с т р а к ц и и ,  н е т  д о с т а 
т о ч н ы х  д а н н ы х  о в л и я н и и  с л е д о в  ж е л е з а .  Н а ш и  о п ы т ы  п о к а з а л и ,  ч т о  
н а и б о л е е  п о л н о  э к с т р а г и р у е т с я  к о м п л е к с  м е д и  д в у м я  п о р ц и я м и  х л о р о 
ф о р м а  ,по 5  мл п р и  p H  4 — 5. Т а к о й  p H  п о д д е р ж и в а е т с я  а м м и а ч н о - а ц е 
т а т н о й  б у ф е р н о й  с м е с ь ю .

И з у ч е н и е  в л и я н и я  р а з л и ч н ы х  д о б а в о к  ж е л е з а  к 5  мкг м е д и  о р и  
о п р е д е л е н и и  м е д и  д и э т и л д и т и о к а р б а м а т о м  п о к а з а л о ,  ч т о  р а в н о е  к о л и 
ч е с т в о  ж е л е з а  п о в ы ш а е т  о п т и ч е с к у ю  п л о т н о с т ь  р а с т в о р а  н а  6 — 7 % ,
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д в у к р а т н о е  к о л и ч е с т в о  —  н а  5 7 % ,  д е с я т и к р а т н о е  —  в 9  р а з .  Д л я  у с т р а 
н е н и я  м е ш а ю щ е г о  в л и я н и я  ж е л е з а  в  н а ш е й  м е т о д и к е  и с п о л ь з у ю т с я  
р а с т в о р ы  т р и л о н а  Б  н ц и т р а т а  а м м о н и я .  О п ы т ы  п о к а з а л и ,  ч т о  н а  к а ж 
д о е  о п р е д е л е н и е  д о с т а т о ч н о  б р а т ь  п о  2  мл  ~  м о л я р н о г о  р а с т в о р а  ц и 
т р а т а  а м м о н и я  и 5  мл  1 0 % - н о г о  р а с т в о р а  т р и л о н а  Б.

М е д ь  н е  м е ш а е т  о п р е д е л е н и ю  ж е л е з а  с  2 ,2 - д и п и р и д .и л о м  д а ж е  п р и  
2 0 0 - к р а т н о м  с о д е р ж а н и и  ж е л е з а  і [ 8 ] .

Р а з р а б о т а н н ы й  м е т о д  и с п о л ь з о в а н  д л я  о п р е д е л е н и я  с л е д о в  м е д и  
и ж е л е з а  и з  о д н о й  н а в е с к и  в л ю м и н о ф о р е  J1-34 , в с о л я н о й  к и с л о т е ,  к а р 
б о н а т е  к а л ь ц и я ,  г и д р о ф о с ф а т а х  а м м о н и я  и к а л ь ц и я .

Х о д  а н а л и з а

П о д г о т о в к а  х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й  к о л о н к и  в е д е т с я  о б ы ч н ы м  с п о с о 
б о м  і [ 2 ] .  П р и  а н а л и з е  к о н ц е н т р и р о в а н н о й  H C l  е е  п е р е в о д я т  в 8 — 9 н о р 
м а л ь н у ю  к и с л о т у .  Д л я  э т о г о  н а  к а ж д ы е  т р и  о б ъ е м а  к и с л о т ы  д а ю т  о д и н  
о б ъ е м  в о д ы  и  п е р е м е ш и в а ю т .  П р и  а н а л и з е  л ю м и н о ф о р а ,  к а р б о н а т а  
к а л ь ц и я ,  г и д р о ф о с ф а т о в  а м м о н и я  и к а л ь ц и я  т о ч н у ю  н а в е с к у  а н а л и з и 
р у е м о г о  в е щ е с т в а  о б р а б а т ы в а ю т  5 — 10 м л  о с о б о  ч и с т о й  8 - 9  N  H C l .

Ч е р е з  а н и о н и т  п р о п у с к а ю т  10 мл  т о й  ж е  к и с л о т ы  с о  с к о р о с т ь ю  
в ы т е к а н и я  2 — 3 мл/мин,  з а т е м  с  т о й  ж е  с к о р о с т ь ю  п р о п у с к а ю т  а н а л и 
з и р у е м ы й  р а с т в о р  и п р о м ы в а ю т  к о л о н к у  н е с к о л ь к и м и  п о р ц и я м и  H C l  
т о й  ж е  к о н ц е н т р а ц и и .  А н и о н и т  с т а н о в и т с я  п р и  э т о м  т е м н о - к о р и ч н е в ы м .  
В о  и з б е ж а н и е  п р о с к о к а  м е д и  о б щ и й  о б ъ е м  '8-9 N  H C l  н е  д о л ж е н  п р е 
в ы ш а т ь  5 0 — 6 0  мл. С о р б и р о в а н н ы е  х л о р и д н ы е  к о м п л е к с ы  м е д и  и  ж е л е 
з а  в ы м ы в а ю т  и з  к о л о н о к  0 ,1  N  р а с т в о р о м  H C l .  П о  м е р е  п р о д в и ж е н и я  
э т о й  к и с л о т ы  п о  к о л о н к е  а н и о н и т  с в е т л е е т .  К о г д а  в н и з у  о с т а е т с я  т е м 
н о - б у р ы й  с л о й  т о л щ и н о й  в і2— 3 см, к р а н  з а к р ы в а ю т ,  о б м ы в а ю т  в о д о й  и 
с о б и р а ю т  э л ю а т  в м е р н у ю  к о л б о ч к у  е м к о с т ь ю  2 5  мл  д о  м е т к и  и т щ а 
т е л ь н о  е г о  п е р е м е ш и в а ю т .  В  о д н о й  а л и к в о т н о й  ч а с т и  э т о г о  р а с т в о р а  
о п р е д е л я ю т  м е д ь ,  в д р у г о й  —  ж е л е з о .

О п р е д е л е н и е  м е д и .  А л и к в о т  э л ю а т а  п е р е н о с я т  в д е л и т е л ь 
н у ю  в о р о н к у .  Д о б а в л я ю т  5  мл р а с т в о р а  т р и л о н а  Б ,  Q мл  ц и т р а т а  а м м о 
н и я ,  і5 к а п е л ь  ф е н о л ф т а л е и н а  и к о н ц е н т р и р о в а н н о г о  N H 4O H  д о  с л а б о й  
р о з о в о й  о к р а с к и .  З а т е м  д о б а в л я ю т  2  мл  а м м и а ч н о - а ц е т а т н о г о  б у ф е р а  
с  p H  4 ,2 ,  2  мл  д и э т и л д и т и о к а р б а м а т а  н а т р и я  и  п о с л е  т щ а т е л ь н о г о  п е 
р е м е ш и в а н и я  э к с т р а г и р у ю т  о к р а ш е н н ы й  к о м п л е к с  м е д и  д в у м я  п о р ц и 
я м и  х л о р о ф о р м а  п о  5  мл  п р и  в с т р я х и в а н и и  к а ж д ы й  р а з  в т е ч е н и е  д в у х  
м и н у т .  Х л о р о ф о р м е н н ы е  э к с т р а к т ы  к о м п л е к с а  м е д и  с л и в а ю т  в с у х у ю  
м е р н у ю  к о л б о ч к у  е м к о с т ь ю  2 5  мл. О б ъ е м  р а с т в о р а  д о в о д я т  д о  м е т к и  
х л о р о ф о р м о м ,  т щ а т е л ь н о  п е р е м е ш и в а ю т  и и з м е р я ю т  о п т и ч е с к у ю  п л о т 
н о с т ь  н а  ф о т о к о л о р и м е т р е - н е ф е л о м е т р е  в к ю в е т а х  с  т о л щ и н о й  с л о я  
5 0  мм п р и  с и н е м  с в е т о ф и л ь т р е  №  3  с  м а к с и м у м о м  п р о п у с к а н и я  в 4 5 3  
ммк. Р а с т в о р о м  с р а в н е н и я  с л у ж и т  х л о р о ф о р м .  О д н о в р е м е н н о  с т а в я т  
х о л о с т о й  о п ы т .  В м е с т о  э л ю а т а  в э т о м  с л у ч а е  б е р е т с я  в о д а .

И з  о п т и ч е с к о й  п л о т н о с т и  а н а л и з и р у е м о г о  р а с т в о р а  о т н и м а ю т  о п т и 
ч е с к у ю  п л о т н о с т ь  х о л о с т о й  п р о б ы  и  п о  э т о й  р а з н о с т и  и з  к а л и б р о в о ч 
н о г о  г р а ф и к а  у з н а ю т  с о д е р ж а н и е  м е д и  в а л и к в о т е  в мкг. Д л я  п о с т р о 
е н и я  ! к а л и б р о в о ч н о г о  г р а ф и к а  о п ы т ы  п р о в о д я т с я  в т е х  ж е  у с л о в и я х ,  
т о л ь к о  в м е с т о  а л и к в о т а  э л ю а т а  б е р у т с я  с о о т в е т с т в у ю щ и е  к о л и ч е с т в а  
с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  м е д и .  С о д е р ж а н и е  м е д и  в а н а л и з и р у е м о м  в е 
щ е с т в е  в п р о ц е н т а х  в ы ч и с л я ю т  п о  ф о р м у л е :

і% C u =  - B+ .: - U - >
10000-Н-Гал

В  Си —  с о д е р ж а н и е  м е д и  в а л и к в о т е ,
V k —  о б ъ е м  м е р н о й  к о л б о ч к и ,  2 5  мл;
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H  —  н а в е с к а  а н а л и з и р у е м о г о  в е щ е с т в а ,  г;
ѴаЛ —  о б ъ е м  а л и к в о т а ,  мл.
О п р е д е л е н и е  ж е л е з а .  А л и к в о т н у ю  ч а с т ь  э л ю а т а  п е р е н о с я т  

è  м е р н у ю  к о л б о ч к у  е м к о с т ь ю  2 5  мл, д о б а в л я ю т  с о о т в е т с т в у ю щ и е  р е а к 
т и в ы  и о п р е д е л я ю т  ж е л е з о  ф о т о к о л о р и м е т р и ч е с к и  с а ,  а ' - д и п и р и д и -  
л о м  [ 2 ] .

П р о ц е н т н о е  с о д е р ж а н и е  ж е л е з а  в а н а л и з и р у е м о м  в е щ е с т в е  в ы ч и с 
л я ю т  п о  ф о р м у л е :

о/ F e =  Z eI + - ...
юооо-н- v ал

В Fe —  в е с  ж е л е з а  в а л и к в о т е  э л ю а т а ,  мкг;
Vk — о б ъ е м  м е р н о й  к о л б о ч к и ,  2 5  мл ;
H — н а в е с к а  а н а л и з и р у е м о г о  в е щ е с т в а ,  г;
Vал —  о б ъ е м  а л и к в о т а ,  мл.
Т о ч н о с т ь  и в о с п р о и з в о д и м о с т ь  м е т о д а  п р о в е р е н ы  н а  и с к у с с т в е н н о  

с о с т а в л е н н ы х  с м е с я х  и  п а р а л л е л ь н ы м и  о п р е д е л е н и я м и  с л е д о в  м е д и  и 
ж е л е з а  в р а з л и ч н ы х  м а т е р и а л а х  .Ч а с т ь  о п ы т н ы х  д а н н ы х  п р и в е д е н а  в 
т а б л .  1 и 12.

Т а б л и ц а  1
Сорбционно-фотометрическое определение меди и железа 

в искусственно составленных смесях солей

Взято, мкг Найдено, мкг Относительная ошибка, %

Анионит
меди железа

Число
определен.

меди железа по меди по железу

АН-2Ф  

Цералит FF

5 5 4 5,18 5,13 ± 3 ,6 ± 2 ,6
5 5 6 4,74 4,77 —5,8 —4,6
5 __ 4 4,98 — - 0 ,4 —
5 5 3 4,85 5,21 —3,0 + 4 ,2

10 5 4 9,48 5,26 —5,2 + 5 ,2
15 5 2 13,83 4,90 - 7 ,8 - 2 ,0

Т а б л и ц а  2
Сорбционно-фотометрическое определение следов меди и железа 

из одной навески в некоторых материалах

Вещество,
квалификация

Число
определений

Найдено %

меди железа

Макс. отклонения от 
среднего значения, %

по меди по железу

Люминофор Л -34 7 1,4-10-4 1,6 н о - 3 ± 4 8 ± 1 4
CaCO3, ч. д. а. 10 1,3* IO-5 3,8 - I O-4 ± 2 5 ±  8
CaiHPO4, ч. д. а. 8 6 ,0-10-4 4,9 -IO-4 ± 2 2 ±  5
CaHPO4, техн. 6 4,9* IO-5 4,0 *10-4 ± 1 7 ± 1 5
(H4) 2HPO4, кальбаум. 4 нет 1,91-10-4 — ± 1 0
(H4) 2HPO4, техн. 10 5,1-10-4 1,2’ *10-2 ± 2 0 ± 1 2

В ы в о д ы

Р а з р а б о т а н ,  с о р б ц и о н н о - ф о т о м е т р и ч е с к и й  м е т о д  о п р е д е л е н и я  и з  
о д н о й  н а в е с к и  с л е д о в  м е д и  и ж е л е з а  в л ю м и н о ф о р е  Л - 3 4 ,  с о л я н о й  к и с 
л о т е ,  к а р б о н а т е  к а л ь ц и я ,  г и д р о ф о с ф а т а х  а м м о н и я  и к а л ь ц и я .  М е д ь  и 
ж е л е з о  к о н ц е н т р и р у ю т с я  а н и о н и т а м и  в в и д е  х л о р и д н ы х  к о м п л е к с о в .  
О п р е д е л е н и е  з а к а н ч и в а е т с я  ф о т о м е т р и р о в а н и е м  м е д и  в в и д е  к о м п л е к 
с а  с д и э т и л д и т и о к а р б а м а т о м ,  ж е л е з а  —  с 2 , 2 / - д и п и р и д и л о м .

П р о д о л ж и т е л ь н о с т ь  а н а л и з а  1 ,5 — 2 ч а с а .  О т н о с и т е л ь н а я  о ш и б к а  
н е  п р е в ы ш а е т  ± 1 0 — 1 5 % .
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