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О п р ед ел ен и е  прим есей  более  э л е к т р о о т р и ц а т ел ь н ы х ,  чем кадм и й , 
а т а к ж е  тех  элем ен то в ,  пики которы х  о тсто я т  от п и к а  к а д м и я  менее чем 
на 0,2— 0,3 в, н ев о зм о ж н о  без о тд ел ен и я  основы.

О сновн ы м и  м етодам и , и сп о л ьзу ем ы м и  при отделен и и  к а д м и я  от д р у 
гих элем ен то в ,  я в л я ю т с я  в аку у м -и сп ар ен и е  [1, 2 ] ,  с о о с аж д ен и е  [3 ] ,  э л е к 
тр о л и з  [4] и э к с т р а к ц и я  [5, 6 ] .

Ц е л ь ю  д ан н о й  р аб о т ы  я в л я е т с я  р а з р а б о т к а  м ето ди к  о п р ед ел ен и я  ни 
к е л я  и ц и н ка  в ка д м и и  особой чистоты, а т а к ж е  вы ясн ен и е  в о зм о ж н о сти  
о п р ед ел ен и я  их после  у д а л е н и я  к а д м и я  эк ст р а к ц и е й  и и сп ар ен и ем  
в ваку у м е .

В р аб о т е  и с п о л ь з о в а л с я  п о л я р о г р а ф  O H -IO l (В е н г р и я ) ,  э л е к т р о л и 
зер со в ст ав н ы м и  к в а р ц е в ы м и  с т а к ан ч и к ам и ,  ц и р к у л я ц и о н н ы й  э л е к т р о л и 
зер д л я  м ето д а  А К П Н  [7 ] .  Р а б о ч и м  э л е к т р о д о м  с л у ж и т  ртутны й  п л е н о ч 
ный э л е к т р о д  на сер еб р ян о й  п о д л о ж к е ,  а э л е к т р о д о м  с р а в н ен и я  —  н а с ы 
щ енны й  к а л о м е л ь н ы й  эл ектр о д .

О п р ед ел ен и е  н и к ел я  про во д и л о сь  м етодом  А К П Н  [7, 8] на фоне, со
сто я щ ем  из 0,1 M  р ас тво р о в  солей  K S C N  и KCl в соотнош ении  1 : 4. Ц и н к  
о п р е д е л я л с я  м етодом  А П Н  на ф оне 0,1 M  р а с т в о р а  N H 4F.

П р е д в а р и т е л ь н ы е  и ссл ед о в ан и я  п о к а з а л и ,  что о п р ед ел ен и е  10_р— 
IO-7 % ц и н ка  и н и к ел я  в о зм о ж н о  то л ьк о  с о тд ел ен и ем  Cd. Д л я  у д а л е н и я  
основы  н ам и  о п р о б о в ан а  э к с т р а к ц и о н н а я  м е то д и к а  о т д ел ен и я  иоди дны х  
к о м п л ек со в  к а д м и я  т р и б у т и л ф о с ф а т о м  (Т Б Ф )  [5 ] .

И с с л е д о в а н и я  по со экстр акц и и  н и к ел я  и ц и н ка  с к а д м и е м  п р о в о д и 
лись  по м етоду  «введено  —  найдено» . Р е з у л ь т а т ы  этих  и ссл ед о ван и й  п р и 
веден ы  в т аб л .  1.

Т аб л и ц а  1
Результаты исследований по соэкстракции 

Ni и Zn с Cd ТБФ из 2,6 M HJ ( п = 4 ,  а = 0 ,9 5 )

Элемент Введено, г Найдено, г Найдено, %

Ni 3 ,8 - IO-8 ( 3 ,6 7 ± 0 ,47)-H T 8 96,6
Zn 0 ,9 - 10—6 (0 ,8 2 ± 0 ,5 3 )-1 (Г 6 92,2

H a  осн ован ии  п р о веден н ы х  и ссл ед о ван и й  п р е д л а г а е т с я  с л е д у ю щ а я  
м е то д и к а  о п р ед ел ен и я  н и к ел я  и ц ин ка  в к а д м и и  особой чистоты . П о с к о л ь 
ку оп р ед ел ен и ю  Ni не м е ш а е т  п р им ерн о  10000-кратны й и зб ы то к  ц инка , 
оно в о зм о ж н о  из одной н ав еск и  к а д м и я  (таб л ,  2 ) .
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Н а в е с к а  0,5 г к а д м и я  р а с т в о р я е т с я  в 5 мл воды  к о н ц ен т р и р о в ан н о й  
H N O 3 и в ы п а р и в а е т с я  д о су х а  при t =  120— 160° С. О с т а т о к  р а с т в о р я е т с я  
в 5 мл воды  и к о л и честв ен н о  п ер ен о си тся  в д е л и т е л ь н у ю  воронку .

К  р а с т в о р у  д о б а в л я е т с я  н ео б х о д и м о е  к о л и честв о  п ер егн ан н о й  H J ,  что-
р а с т в о р е  б ы л а  « 2 , 6  М, 1 0 — 12 мл

Т а б л и ц а  2 
Анализ образцов кадмия на содержание цинка

и никеля ( п  =  4, а == 0,95)

Элемент Содержание металла, % Способ отделения 
основы

Zn (4 ,05+ 0 ,46 )- IO-5 экстракция
Ni (7 ,0 9 + 0 ,3 4 )-1 0 " 6 экстракция
Ni (6 ,75+ 0 ,71 )-10" 6 возгонка

Чувствительность методики при разработанных 
условиях составляет: Zn — 2 4 0 - °% ,N i— 440

бы к о н ц е н т р а ц и я  H J  в 
Т Б Ф  и в с т р я х и в а ю т  в т е 
чение 1 мин. О р г а н и ч е 
скую  ф а з у  о т б р а с ы в а ю т ,  
а водн ую  ко л и чествен н о  
п ер ен о ся т  в с т а к а н ч и к  и 
у п а р и в а ю т  д о су х а .  З а т е м  
д о б а в л я ю т  2 мл H C l O 4 
д л я  р а з л о ж е н и я  о р г а н и 
ческих о ст а т к о в  и у п а р и 
в аю т  до полн ого  у д а л е 
ния п ар о в  H C iO 4. Сухой  
о ст а т о к  р а с т в о р я ю т  в 
4 мл ф о н а  (0,1 р а с т в о р  
N H 4F ) ,  п о л я р о г р а ф и р у ю т  
на  с о д е р ж а н и е  ц ин ка .  П о 
тен ц и а л  э л е к т р о л и з а  р а в е н — 1,8 в, в р е м я  э л е к т р о л и з а  1— 3 мин. П о 
тен ц и а л  ан о д н о го  п ика  ц и н к а  р а в е н  п р и м ер н о  1,0 в. О п р е д е л е н и е  ц и н ка  
п р о во д ят  по м ето ду  д о б а в о к  с т а н д а р т н ы х  р ас т во р о в .  В р ас т в о р  с п р о 
бой д о б а в л я ю т  1 мл 01 M  р а с т в о р а  K 3 C N  и о п р е д е л я ю т  н и к ел ь .  П о с л е  
у д а л е н и я  ар го н о м  к и с л о р о д а  п р о в о д я т  э л е к т р о х и м и ч е с к о е  к о н ц е н т р и р о 
в ан и е  н и к ел я  ф =  — 1,7 в, т =  1 мин и з  ц и р к у л и р у ю щ е г о  р а с т в о р а  
(эл е к т р о д  н а х о д и т с я  н а д  к а п и л л я р о м ) .  У д а л е н и е  п рим есей  Zn, P b ,  
In  и д р у г и х  м е т ал л о в ,  а т а к ж е  о с т а т к о в  C d  п р о и с х о д и т  т а к ж е  
в ц и р к у л и р у ю щ е м  р а с т в о р е  при  ф —  — 0,3 в, т =  1— 0,5 мин, то есть  до  тех  
пор, п ока  перо  с а м о п и с ц а  п о л я р о г р а ф а  не в ы х о д и т  из ан о д но й  о б ласти .  
П о с л е  в ы к л ю ч ен и я  ц и р к у л я ц и о н н о го  н асо с а  э л е к т р о д  о п у ск а ю т  в к а п и л 
л я р ,  в ко то р о м  п р о и сх о ди т  р ас т в о р е н и е  при ф =  0,0 е, т  =  1 мин. 
С ъ е м к у  като д н о й  п о д п р о г р а м м ы  н а ч и н а ю т  с ф =  — 0,25 в, п осле  в ы д е р ж и 
в а н и я  э л е к т р о д а  при этом  п о т ен ц и ал е  в течен и е  1 мин, к а т о д н у ю  п о д п р о 
г р а м м у  сн и м аю т  с о стан о в ко й  п о т е н ц и а л а  при — 0,6 в, п о т ен ц и ал  к а т о д 
ного п и к а  н и к е л я  —  0,58 в. С о д е р ж а н и е  н и к ел я  в о б р а з ц е  у с т а н а в л и в а ю т  
по м ето ду  д о б а в о к  с т а н д а р т н ы х  р а с тво р о в .  К р о м е  того, н ам и  о п р о б о в а 
но о тд ел ен и е  к а д м и я  от п р и м еси  Ni м ето до м  во зго н ки  в в ак у у м е ,  к о т о 
р а я  п р о х о д и л а  из н ав еск и  0,5 г к а д м и я  при t =  390— 400° С, при д а в л е н и и  
10_1 мм рт. ст. в течен и е 1,5— 2 часов . В о с т а т к е  п осле  во зго н к и  о п р е 
д е л я ю т  н и к ел ь  м ето до м  А К П Н  по м етоди ке , оп исан ной  вы ш е. Р е з у л ь т а т ы  
а н а л и з а  н и к ел я  в к а д м и и  п осле  о тд ел ен и я  его во зго нко й  и э к с т р а к ц и е й  
о т л и ч аю т с я  не б о лее  чем на 4 — 5 % , что п о з в о л я е т  с д е л а т ь  в ы в о д  о п р и 
годности  и э ф ф ек т и в н о ст и  обоих  сп особ ов  о т д е л е н и я  о сн о вы  д л я  о п р е 
д е л е н и я  н икел я .  П о л я р о г р а ф и ч е с к о е  о к о н ч ан и е  в обоих с л у ч а я х  о д и н а 
ково.

ЛИТЕРАТУРА
Î. Л. Я. Х л е б н и к о в ,  В. Н.  В а с и л ь е в а ,  Л.  А. Д в о р ж е ц к а я .  «Завод, 

лабор.», 28, № 1, 1962.
2. Н. А. П о р ш у и о в а, Л. К. Л а р и н а ,  Н. С. Б е л е н к о в  а.— В сб.: «Методы 

анализа веществ высокой чистоты», М., «Наука», 400, 1965.
3. Н. В. Г р у ш и н а ,  В. И. Ц е в у и, Г. В. X p  а п ч е н к о в  а, М. Й. E р д е и б а- 

в а, Л. Ф. К о з и и. ЖАХ, 21, 1966.
4. T e m m e r m a n  E., V e r l i e n  F. Analyt. Chim. Acta3 50, № 3, 505, 1970.
5. J a c k w e  r t h E. Z. analyt. Chem., 216, 73, 1966.
6. H. M. К у з ь м и н ,  В. C. С о л о м а т и н ,  A. H Г а л а к т и о н о в а ,  И. A. Ky-  

з о в л e в а. ЖАХ, 24, 5, 1969.
7. В. И. К у л е ш о в .  Диссертация. Томский политехнический институт. Томск, 1968.
8. В. И. К у л е ш о в, «Завод, лабор.», 33, 950, 1967.

2. Заказ 8986.

ß  С  -  Го /  C o


