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Р а н е е  [1] н а м и  р а з р а б о т а н а  м е т о д и к а  о п р е д е л е н и я  м и к р о к о н ц е н ­
т р а ц и й  м е д и  ( 1 0  ~ 5  % —  1 0  ~ 6  % )  в и нд и и  в ы с о к о й  ч исто ты  м е т о д о м  
а м а л ь г а м н о й  п о л я р о г р а ф и и  без  о т д е л е н и я  осн о в но й  м а с с ы  и нди я .  М е т о ­

д и к а  состоит  в с л е д у ю щ е м .  Н а в е с к а  0,2 г р а з м е л ь ч е н н о г о  и н д и я  р а с т в о ­
р я е т с я  b I I N  H N O 3, р а с т в о р  у п а р и в а е т с я  д о с у х а  и п о л у ч е н н ы й  н и т р а т  

' и н д и я  р а с т в о р я е т с я  в 2  мл ф о н о в о г о  р а с т в о р а  I M H 3 P O 4. Ч е р е з  р а с т ­
в ор  в т еч ен и е  1 0  м и н у т  п р о д у в а е т с я  азот ,  п р о в о д и т с я  д е с я т и м и н у т н о е  
н а к о п л е н и е  м е д и  в р т у т н о й  к а п л е  и с н и м а е т с я  а н о д н а я  п о л я р о г р а м м а  
меди .  Т о к  р а с т в о р е н и я  р е г и с т р и р у е т с я  г а л ь в а н о м е т р о м  п р и  ч у в с т в и ­
т е л ь н о с т и  1,4* 10 ~ 8  а/мм. Д л и т е л ь н о с т ь  а н а л и з а  д в у х  п р о б  и н д и я  и о д ­
ной х о л о с т о й  по э т о й  м е т о д и к е  с о с т а в л я е т  3 — 3,5 ч а с а  при  р а б о т е  о д н о ­
го л а б о р а н т а .  О д н а к о  д л я  п р а к т и к и  ж е л а т е л ь н о  /иметь б о л е е  э к с п р е с ­
с н у ю  м е т о д и к у .  П о э т о м у  н а м и  и с с л е д о в а л а с ь  в о з м о ж н о с т ь  с о к р а щ е н и я  
в р е м е н и  а н а л и з а  з а  счет

а)  с о к р а щ е н и я  в р е м е н и  п р о д у в а н и я  а з о т а  ч е р ез  р а с т в о р ,
б) с о к р а щ е н и я  в р е м е н и  н а к о п л е н и я  ( п е р е х о д  н а  б о л е е  в ы с о к у ю  

ч у в с т в и т е л ь н о с т ь ) .
П р о д у в а н и е  а з о т а  ч е р е з  р а с т в о р  н е о б х о д и м о  д л я  у д а л е н и я  к и с л о ­

р о д а ,  п р и с у т с т в и е  к о т о р о г о  и с к а ж а е т  ф о р м у  з у б ц а  меди ,  и д л я  о т м ы в к и  
от  с т е н о к  с т а к а н ч и к а  а д с о р б и р о в а н н ы х  н а  них п р и  в ы п а р к е  ки с л о т ы  
ионов  о п р е д е л я е м о г о  м е т а л л а .

И з  п р о в е д е н н ы х  н а м и  и с с л е д о в а н и й  в ы я сн ен о ,  что т р е х м и н у т н о е  
п р о д у в а н и е  а з о т а  ч е р е з  р а с т в о р  д о с т а т о ч н о  д л я  у д о в л е т в о р и т е л ь н о г о  
в у с л о в и я х  а н а л и з а  у д а л е н и я  к и с л о р о д а .  З у б е ц  м е д и  в э т о м  с л у ч а е  
а н а л о г и ч е н  зубцу,  п о л у ч е н н о м у  при  1 0 -м и н у т н о м  п р о д у в а н и и  р а с т в о р а  
азо т о м .

С ц е л ь ю  у с т р а н е н и я  в о з м о ж н о г о  а д с о р б и р о в а н и я  м еди  н а  с т е н к а х  
с т а к а н ч и к а  и з м е н е н ы  у с л о в и я  т е п л о в о й  о б р а б о т к и  пробы .  Т е м п е р а т у р а  
р а с т в о р е н и я  с н и ж е н а  со 100— 150° д о  6 0 — 50°С и р а с т в о р  у п а р и в а е т с я  
не  д о с у х а ,  а д о  о б ъ е м а  0 , 1 — 0 , 2  мл.

В р а н е е  р а з р а б о т а н н о й  м е т о д и к е  и с п о л ь з о в а н и е  б о ле е  в ы с о ко й  
ч у в с т в и т е л ь н о с т и  г а л ь в а н о м е т р а  ( п р е д е л ь н а я  ч у в с т в и т е л ь н о с т ь  г а л ь в а ­
н о м е т р а  1 . 1 0  ~ ~ 9  а/мм) з а т р у д н я л о с ь  н а л и ч и е м  б о л ь ш и х  о с т а т о ч н ы х  
т о к о в  (рис.  1 ) н а  и с п о л ь з у е м ы х  р а н е е  р т у т н ы х  э л е к т р о д а х  с п л а т и н о ­
вы м  к о н т а к т о м ,  что б ы л о  с в я з а н о  с н е д о с т а т о ч н ы м  а м а л ь г а м и р о в а н и е м  
п о в е р х н о с т и  п л а т и н ы .
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В р а б о т е  [2] р а з р а б о т а н а  м е т о д и к а  п о л у ч е н и я  р т у т н о г о  э л е к т р о д а  
с х о р о ш и м  а м а л ь г а м и р о в а н и е м  р т у т н о г о  к о н т а к т а .  П р о в е д е н н ы е  и с с л е ­
д о в а н и я  п о к а з а л и ,  что с п р и м е н е н и е м  э л е к т р о д а ,  п р и г о т о в л е н н о г о  по 
это й  м е т о д и к е ,  м о ж н о  с у с п е х о м  р а б о т а т ь  н а  п о л я р о г р а ф е  с ч у в с т в и ­
т е л ь н о с т ь ю  8 , 4 . 1 0 - 9  а/мм. П р и  э т о м  п р е д с т а в л я е т с я  в о з м о ж н о с т ь  
у м е н ь ш и т ь  в р е м я  н а к о п л е н и я  с  1 0  д о  6  минут .

Рис. 1. Поляро­
граммы остаточно­
го тока: а) элект­
род с хорошо 
амальгамированной 
поверхностью пла­
тины; б) электрод 
с недостаточным 
амальгамировани­
ем поверхности 
платинового кон-

Рис. 2. Полярограммы анализа 
образца индия высокой чистоты 
на содержание в нем микро­
примеси меди: а) полярограм­
ма холостого опыта (выпарено 
1,5 м л  азотной кислоты в чис­
том стаканчике); б) полярограм­
ма образца индия; в) поляро­
грамма образца индия + добав­
ка стандартного раствора ме­

ди 0 , 1  м к г .

/

такта.
Н а  о с н о в а н и и  п р о в е д е н н ы х  и с с л е д о в а н и й  н а м и  п р е д л а г а е т с я  у с о ­

в е р ш е н с т в о в а н н а я  э к с п р е с с н а я  м е т о д и к а  о п р е д е л е н и я  м е д и  в  и нд и и  в ы ­
со к о й  чис тот ы.

М е т о д и к а

0,2 г м е л к о и з м е л ь ч е н н о г о  In  р а с т в о р я е т с я  в п р о в е р е н н о м  н а  ч и с т о ­
т у  к в а р ц е в о м  с т а к а н ч и к е  в 1,5 мл 11 N H N O 3  при  ~  50 ст 60°С.  П о с л е  
р а с т в о р е н и я  и н д и я  р а с т в о р  у п а р и в а е т с я  до 0 , 1 — 0 , 2  мл и д о б а в л я е т с я  
ф о н  2  мл I M  H 3 P O 4. К о н ц е н т р а ц и я  м е д и  о п р е д е л я е т с я  м е т о д о м  д о б а ­
в о к  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  ме ди .

П о л я р о г р а м м а  а н а л и з а  о б р а з ц а  и н д и я  в ы с о к о й  ч и с т о т ы  п р и в е д е н а  
н а  рис.  2. С ц е л ь ю  о ц е н к и  в о с п р о и з в о д и м о с т и  о п р е д е л е н и я  м и к р о к о н -
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ц е н т р а ц и й  м е д и  по п р е д л а г а е м о й  м е т о д и к е  б ы л и  п р о в е д е н ы  а н а л и з ы  
о д н о г о  о б р а з ц а  и н д и я  в ы с о к о й  чистот ы.  Р е з у л ь т а т ы  о п ы т о в  п р и в е д е н ы  
в т а б л .  1. С д е л а н а  с т а т и с т и ч е с к а я  о б р а б о т к а  п о л у ч е н н ы х  р е з у л ь т а т о в .

Таблица 1
Условия опыта; фон -IM H-POt, навеска 0,2 г, V = 2 мл,  тэл = 6  мин., 

хк =  0,04 см, чувств. =  8,4.10-9 а/мм

№
п.п.

Содержание 
меди в индии 
высокой чисто­
ты x  /ХІ0 ~5%

Отклонение от 
среднего ариф­
метического

X - X i

Среднее
квадратичное
отклонение

( X - X i ) 2

Расчеты

1 2 , 6 0 , 1 0 , 0 1 1 . Среднее арифметическое
2 2 , 6 0 , 1 0 , 0 1

измерений
3 2,5 0 0 ТО TCl Т С  =  2і5.
4 2 , 6 0 , 1 0 , 0 1 п  31
5 2 , 8 0 , 2 0,04 2. Средняя квадратичная
6 2,3 - 0 , 2 0,04 ошибка отдельных
7 2,5 0 0

измерений
8 2 , 6 0 , 1 0 , 0 1

-  i / " , f  - » д а9 3,2 0,7 0,49 \ / 30
1 0 2 , 2 -0 ,3 0,09 3. Наибольшая возможная
1 1 2 , 8 0,3 0,09 ошибка измерений
1 2 2 , 8 0,3 0,09 А=3а=1,86.
13 2,5 0 0 4. Средняя квадратичная
14 2 , 2 —0,3 0,09 ошибка в среднем
15 2,5 0 0

арифметическая
16 3,0 0,5 0,25 Q Ii IС1 Il о Co +

17 2 , 6 0 , 1 0 , 0 1 •/ п
18 2,4 - 0 , 2 0,04
19 2 , 8 0,3 0,09
2 0 3,4 0,9 0,81
2 1 1,5 - 1 , 0 1 , 0 0

2 2 2 , 8 0,3 0,09
23 2,5 0 0

24 2,4 - 0 , 1 0 , 0 1

25 2 , 6 0 , 1 0 , 0 1

26 2 , 8 0,3 0,09
27 1,7 - 0 , 8 0,64
28 1 , 8 -0 ,7 0,49
29 2 , 8 0,3 0,09
30 2,7 0 , 2 0,04
31 2 , 6 0 , 1 0 , 0 1

2=79,1 2 = + 1 , 6 2  = 11,95

С л е д о в а т е л ь н о ,  с р е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е  всех  и з м е р е н и й  в ы ч и с л е н о  
с о ш и б к о й  +  0,34,  т. е. 2 , 5 + 0 , 3 4 .
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П р е д е л ь н а я  ч у в с т в и т е л ь н о с т ь  п р е д л а г а е м о й  м е т о д и к и  4.10 “ 6  %.
Д л и т е л ь н о с т ь  а н а л и з а  т р е х  п р о б  по д в е  п а р а л л е л и  и д в у х  х о л о ­

стых ,  то  е с т ь  в о с ь м и  с т а к а н ч и к о в ,  с о с т а в л я е т  6 ‘ч а с о в  при  р а б о т е  о д н о г о  
л а б о р а н т а .  Д л и т е л ь н о с т ь  к о л о р и м е т р и ч е с к о й  м е т о д и к и  о п р е д е л е н и я  
меди ,  к о т о р а я  в н а с т о я щ е е  в р е м я  и с п о л ь з у е т с я  на  з а в о д а х ,  с о с т а в л я е т  
6  ч а с о в  пр и  р а б о т е  т р е х  л а б о р а н т о в .
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