N8 BECTHNA
fOMCKOFO OPJIEHA TPYJIOBOI'O KPACHOI'O SHAMEHMH! ITOJIMTEXHUYECKOT O
HMHCTUTYTA umenn C. M. KUPOBA

Tom 128 1965

| . TI_ OHY®PHEHOK [, JI. JI. CKPHUIIOBA

HOBOE B KOHTPOJIE IHABEJIEBOKHCJIOTO 3JEKTPOJIHTA
FAJIbBAHUYECKOW BAHHbI AHOAHWPOBAHHUS

(TlpescraBiena HayuHbiM CEMHHADOM XHMHKO-TEXHOJOTHUECKOro (haxyJ/bTeTa)

OG6GBluHO B KayecTBe 3JEKTPOJMTA TaJbBaHHYECKOW BaHHBI aHOAMPOBA-
Husa ynotpelbJsieTcs pacTBop, cojaepzxkamuil 30 e/ mwaBeaeBoil KucaoTh [1].

Bo BpemMs paGoThl BaHHBI B LaBEJEeBOKHCJIOM 3JEKTPOJUTE MOTYT Ha-
Kal/JMBaThCsl I11aBeJeBOKHCJAbIE COJH AJIOMUHHS, JKese3a, MarHud. HacTb
3THX CoJIed HaxOJAWUTCs B BHJAe pactBopa (coam AP, Fedt u yacruymo
Mg?+), npyras uactb coseit ob6pasyer ocamku (comu Fe?*, Mg+t u npy-
THX JBYXBaJEHTHBIX KATHOHOB).

Ecau or ocaikoB coJsieil 11aBeJeBOKHCIBIH PacTBOP JErko OCBOOCAUTH
nepuouYecKuM (UIbTPOBAHUEM, TO OT COJIed, HaXOASIIIHXCH B pPacTBope,
OCBOGO/IUTH 3JEKTPOJUT NMPOCTHIMH ONepallMsiMH He IpeACTaB/sercs BO3-
MOXKHBIM. [lo-BUAHMOMY, CO/IM TPEXBaJEHTHBIX XKeJe3a U aJlOMUHHS MOTYT
HaKalJuBaTbCsi B PAaCTBOpE BIVIOTb JO HCIOJb30BaHUSl Bcell CBOGOAHOI
ulaBesieBOH KUCJAOTH. HUTO Ke KacaeTcsi co/Jied MarHHs, TO, 110 HAIUM OIbI-
TaM, WX MOXKeT HaKaIlJIUBATbCs B I1aBeJE€BOKHUCJIOM pacTBope He Oodlee
0,6 e/a, 6osbLIMe KOJMYECTBA MarHUs yKe BBIMAJAT B OCAJ0K B BHJE
111aBeJIeBOKHCJI0rO MarHus. :

B 3aBoackux saGopaTopusix KOHTPOJb L1aBEJEeBOKHCJIOTO 3JeKTPOJUTA
0OBIYHO CBOAUTCS K OlpejeseHHI0 00llero coJepxaHus okcaJjaT-HOHA nep-
MaHraHaTOMeTPHUeCKH U K onpejesneHuio anomMuuus. [locneanuit ocaxpaer-
Cd 0-OKCHXHMHOJHHOM C TpaBUMETpHYECKHMM oKOHuaHueM. Ha ocHoBannu
9THX JABYX OINpeAeJeHHH CYAsT 0 HAaJHYHH CBOOOJHOH HlaBeJeBOH KHUCJOTHI.
Ecau onpenenenne oxcasaT-MOHa 3aHMMAaeT 1Mo BpeMeHH 15 MHHYT, TO Beco-
BOE ONpeJe/eHHe aJlOMUHUS TpeOyeT He MeHee UETBIpeX 4acoB. TakuMm
o6pa3oM, TmpeACTaBJ€HHE O HaAJMYUU CBOOOJHON UIaBeAEBOH KHCJIOTHI
B 3JIEKTPOJUTE MOXKHO IOJYYHUTb He paHee ueM depe3 4 uaca.

Pa6orasi Hax ycoBepuIeHCTBOBAHHEM KOHTPOJSI — IIaBEJEBOKHCJIOTO
3JIEKTPOJINTA, MBI HAUIJIH, YTO JOCTATOUHOE MO0 TOYHOCTH TpeACTaBJIEHHR
O HaJMYuu CBOOOJHOH IaBeseBON KHCJAOTBI MOXKHO IOJYYUThH NMPHU 3arpare
Bcero 20—30 MHHYT, a MOJHBII aHAJHU3 3JEKTPOJHTA, C ONpeAejIeHHIMU
OKcaJaT-HOHa, CBOOOJHON I1aBeJeBOH KUCJIOTHI, Keje3a, aJlOMUHUsS W Mar-
HHUsI, MOXKHO npousBectd 3a 1—1,5 vaca.

N3yuenne mnoBeleHUs I111aBeJEBOKHUCIBIX 3JEKTPOJIUTOB, COCTABJEHHBIX
U3 Olpe/le/leHHBIX KOJHUYeCTB CBOOOJHOH LlaBeJeBOH KHCJOTHI U I1aBeJIeBO-
KHCJBIX cOJIell aJIOMHHHUs, JKeJde3a M MarHUsl TpPH aHajau3ax I0Kasasno,
uTo: a) oblllee KOJIMYECTBO OKCaJaT-HOHA TOYHO ONpe/essieTcss THTPOBAHUEM
NnepMaHraHaToM B CEPHOKHCJOH cpeze; 6) THTPOBAHHEM eJKHM HATpHEM
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B NPUCYTCTBHH HMHAMKATOpa (PEHOJOBOrO KpPaCHOTO TOUHO = Ofpejaessercs
HaJnude cBOOOJHON INaBeJeBOH KHCJAOTHI; B) THTPOBAHHE €JKHM HaTpHEM
B NpHCYTCTBUU (peHOJ(PTaANENHA, KAK HHAMKATOpPA, JaeT CyMMY IlaBeJeBOH
KHCJIOTBI CBOOOJHON M CBSI3aHHOH C HOHAMHU KeJie3a M aJIOMHUHHUSA (rmoc/aen-
Hee OnpejesieHHe sIBJASeTCs TOUYHBIM B OTCYTCTBMM MarHus, B NPHCYTCTBHH
JKe MarHusi MOJIy4aloTCsi HEMHOTO 3aBbILIEHHBIE pe3yJabTaThl); T') KeJe3o,
AJIOMHHMH M Maruuii ¢ JIOCTATOYHOH TOUHOCTBIO OMpeAessiioTcss KOMIJIEKCO-
HOMETPHUYECKH. DTO MO3BOJIMJIO HAM TPEAJNOKHUTbL HHKecaeAYIOUlHe XOIbl
aHaJau30B IJsI KOHTPOJS L1aBeJeBOKHC/LIX 3/J€KTPOJIHTOB.

Onpenenenne o6Guiero coAaepKaHug oKcaJjsarT-uoHa

B konuueckyto koa6ouyky Ha 100 msa orOupaloT nuUneTKOH S5 mMA 3J€K-
Tpoaura, n1o6asasiior 20 ma 4 H. cepHOll KHCJOTH, HarpeBaioT a0 70—80°
i turpytor 0,1 n. pactBopom KMnO,; no ycroituuBoii c/iabopo3oBoil okpa-
cku. Pesyaprarel noacuuteiBaor Ha H.C,O, - 2H,O no dopmyae

, an-63,03
oomas H.C,0,-2H,0 2/2 = bl
rje @ u H.— KOJMWYeCTBO M4 H HOPMaJbHOCTb H3PAaCXOJ0BAHHOIO pacT-

Bopa KMnOy,;
b —- xonMu4ecTBo M4 3NEKTPOJUTA, B3SATOrO /5 aHAJAH3a;
63,03 — musiurpamm-sxBusaaentr H,C.O,-2H,0.

OnpepeneHre CBOOOJHON LIaB2JeBON KUCJIOTDI

B kounueckyioo konb6ouky na 100 ma oTOHpAIOT NMHUMNETKOH O MA 3J€K-

TposuTa, jpobaasiior 5 kKaneab 0,l-npolleHTHOTO pacTBOpa HWHAMKATOpPA
(penosioBoro Kpactoro u TuTpyioT 0,1 pacTBopoM eaKoro HATpHs 10 SIBHO
3aMeTHOro nepexoja KeJToil OKpacKd B KpacHYI. Pe3yabTarbl BHIYHCASIOT
no Gopmye

a]'H'63,03

H2C‘_’Oi '2H;’OL‘B06.2 A= "——b— :

rjie @, U H.— KOJMYeCTBO M. W HOPMAaJlbHOCTbL pacTBopa €AKOTO Hart-
pusi, momiejIIero Ha THTPOBaHHe; b — KOJMYECTBO MA 3JIEKTPOJUTA, B3s-
TOrO jad aunaausa; 63,03 — muanurpamm-skBusaient H,C,O,-2H,0.

Onpejesenue LaBeeBOi KUCJAOTHI, CBAI3AHHOM C KeNe€30M M aJlOMHHHEM

B konnueckylo koa160uxky ua 100 msa oTGUpalOT nUNETKoil 5 MA 3€K-
TPOJIHTa, N00aBaAl0T S Kaneab 0,1-mpolleHTHOro pacTBopa HHAHKATOpa
denongpranenna n tutpyor 0,1 H. pacTBOpoM eIKOTO HATPHSA A0 SBHOI
KpacHo(HOMeTOBOK OKpacku. Pacuer mpoussoisr mno Qopmyiie,

(ay —a,)u-63,03
b

rae a,—KoanyectBo M4 pactBopa NaOH, nomenmero Ha TuTpoBanue

C uHAMKATOpOM (denondrasent; @, — KoauuecTBo #4 pactsopa NaOH,

IOLIeIIEro Ha THTPOBAHHE C MHAMKATOPOM (DEHOJNOBLIM KPACHBIM; H.—HOP-
MaJabHOCTbL pactBopa; 63,03 —muaaurpamm-sksusasgent H,C,0,-2H,0.

ces3aHHoét ¢ Al’t u Fed+ H,C,0,-2H,0 2/2 =

b

Onpenenenue xenesa M aJlOMHUHMSA

B ocuoBy paspaGoTku MeToJa omnpejeleHus Keje3a U aJlOMHHHS Mbl
nojoxuau pa6ory A. A. Bamkupuesa u E. M. fkumerr [2], KoTopbIMU OblIH
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H3VUelbl YCJIOBHSI ONpee/eHns: 3THX 3JeMEeHTOB IMpH MOMOLIH TpuJoHa-b.
EfMHCTBEHHBIM 3aTpy/AHEHHeM OblJIO TOJMbKO TO, YTO OKCaJ/JaT-HOHbI MEUIaloT
KOMIIJIEKCOHOMETPHUYECKOMY OMpeJeseHuio Keae3a ¥ amomunus. Hawm ne-
06x0auMo ObLIO BHIOpATh TAKOH OKHCJAWTENb JJIs paspylieHus oKcaaaT-
JIOHOB, YTOOGBI TIPOJAYKTBl €r0 B3aMMOJEHCTBHUS He OKasblBaJu BJHSHHS HA
KOMIIJIEKCOHOMETPHUYECKOe oTpejeseHnue aJlOMHUHHSA U 2Keje3a, TAKHM OKHC-
JINTeJIeM OKasaJicst nepcysabdar aMMOHHS.

Xon aHaausa. B xapocroiikuil xumuueckuil crakan Ha 100 ma BBoaAT
nuneTkoi 20 MA 3JeKTPOJIHTA, 5 MA KOHUEHTPHUPOBAHHOH CEPHON KHCJIOTHI
i BBIAPHBAIOT Ha IJIMTKE JO MOSIBJAEHHS GesbIX MapoB CEPHOH KHCJOTHI.
CTakaH OCTYXKalOT, OCTOPOXKHO OGMBIBAIOT CTEHKH cTakaHa HeOOJLIIUM
kosauuectBoM BOABl (10—20 m2) w Becwimaior Tyna 1 e mepcyabgata aMMo-
HUS, CTAKaH 3aKPbIBAIOT YaCOBBIM CTEKJIOM M CTABAT Ha IJIHMTKY, HarpeBaoT
J10 TMOJIHOTO pasJjoxKeHHss U30BITKA mepcyJdb(para aMMOHHSA, 3aTeM, HeCKOJb-
KO CJBHHYB CTEKJIO, BBIIAPHUBAIOT /A0 IMOABJIEHHSA TYCTHIX O€JbIX MNapoB H
octyxator. Paz6asasior Bogoit 10—20 ma, npudaBasior 1—2 ma KOHIEH-
TPHPOBAHHOH COJISHOH KHCJAOTHI MU HarpeBalT [0 IMOJHOTO PacTBOPEHHS
coJiefl.

ITocnie pacTBOpeHHS pacTBOpP TMepeBOASIT B KOHHUECKYIO KoJ0y Ha
250 ma, Tae pacTBOp HEHTPANHU3YIOT KOHLEHTPHPOBAHHBIM aMMHAKOM, a TO/L
Konel pas6asaennbiM (1:10) ammuakom a0 pH=1-—2 (BbiHOCHas nposa
Ha OyMazKKy yHUBepCaJbHOTO MHAUKATOPA).

Hanee npo6y uarpeBaiotr a0 50—60°, mpubasasiior 1 ma 109 -sHoro
pacTBOpa cyabdocaauuugaTa HATpPUs, NPU HAJTUUHH B npobe Kejae3a pa-
CTBOD OKpauwiuBaeTcsd B (PUHONETOBO-BHIIHEBBIH LBeT, 3aTeM Npoby THTPYIOT
0,1 n. pacrBopoM TtpuaoHa-b go wucuesHoBeHusi GHUOSIETOBO-BULIHEBOI
okpacku. Okpacka B KOHIle THTPOBaHHS CTAHOBUTCS MOUYTH kKeaToil. OTMme-
YalOT pacxojg MA pacTtBopa TpHJAOHA-B, mnoweamero Ha THTpOBaHHE ¥XKe-
saesa. B npoGe nanee onpelessdioT aJIOMHHHIL, 1Jsi 4ero B Npo0y BBOAST
H30bITOK pacTBopa Tpuaona-b (10 ma), pacrtBop HarpeBaloT [0 HauaJja
KUIEeHUsA, HeHTpanusylorT pasbaBaenubiM (1:10) ammuakom po pH=5 (BHI-
HocHass npo6a Ha OyMaKKy YHHBEPCAJbHOrO HHJAMKATOpA), MOCJAe 3TOTO
K pactBopy npubasasior 10 ma anerarnoro 6ycdepnoro pactBopac pH=4,8
I OXJIazK/JaioT I0J KPaHOM A0 KOMHAaTHOIi TeMnepaTypbl. XOJOAHBIH pacT-
Bop tutpytor 0,05 H. pacTBOPOM XJIOPHOTO Kejie3a JO NOSBJEHHS YCTOHUH-
BOM €J1a60-BUIIHEBO-()HOJETOBOH OKPAcKH (lepexoj] JOBOJbHO peskuil)-
Cozepxkanne »xesie3a W aJlOMHHHs MOJACYHTHIBAIOT Mo (GopMyaam:

a-u-27925
b

raie a u H. -00beM B #4 H HOPMAJBHOCTbL PacTBOpa TpuJOHA-B, momes-

I€r0 Ha THTPOBAHHE KeJ/e3a;

27,925 —MuAAUrpPaMM-3KBHUBAJNEHT Ke/1e3d;
b—o6beM B M4 3J€KTPOJNTA, B3ATHIA AJd 4aHAAM3A,

. a, . — ou’)-13,4
ABtez/a = (@, Jold; 85,
b
rjae @; uH.—0o0beM B M4 ¥ HOPMaJAbHOCTh H30bITKA PacTBOpa Tpu/ioHA-B,
B3AITOTO /s ONpPeLeJeHHsT aJIOMUHHUS;

¢ HH'—00BEM B M. W HOPMAJBHOCTH PACTBOPA XJOPHOTO ¥Ke.1e3a,
NOLEe/AIEero Ha THTPOBAHHE;
13,485 —MunaurpaMM-3KBHBANEHT aJdIOMHHHS;
b—o00beM 3JAeKTPOJINTa B M4, B3SATHIA JJIs aHaaH34.

AueraTupiii  OyQepHblii pacTBOP TOTOBHTCS CMELIEHHEM 2 H. pacTBOpa
VKCYCHOKHCJIOTO HATpusa M 2 H. pacTBopa yKCycHO# Kucaorel (1:1).

Fetsge/s =

2
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OnpenesieHde MarHus

B xumuueckuii crakag Ha 100 ma or6Gupator nunerkoi 10 ma snex-
TpoauTa, 106aBasioT 20 ma BoAbl, 5 ma KoHueHtpupoanuoit HCI u 5 ma
KOHIIeHTPHPOBAHHOI'0 aMMMakKa, HarpeBalOT A0 KHIEHHS W OCaxKIaiT TH/-
POOKHCH rKejie3a M aJIOMHHHsST aMMHAaKOM 10 OLLYTHMOrO 3amaxa H30BbITKa
ammuaka. IToce 2—3-MHHYTHOTO OTCTAUBAHUA 0CANOK OT(MHILTPOBBHIBAIOT,
npoMbIBalOT 4—6 pa3 2-MPOLEHTHBIM TOPSAYUM PACTBOPOM  XJOPHCTOTO
amMmonust. PuabTpar co6uparOT B KOHHYeCcKylo Koja0y Ha 250 ma. Ilocae
oXxJsiaxKJAeHHss K QUIbTpaATy A06aBJSIOT & MA XJAOPHAHO-aMMHayHOro 0ydep-
HOTO pacTBOpa, LIENOTKY HHJAHKaTopa 3puHo-xpoM uyepHoro T, pacrteproro
¢ KCI B coornomennu (1:100) u s3arem tutpytor 0,1 H. pacTBOopoM TpuJo-
Ha-b 1o mepexojna BUUIHEBO-KpPacHOW OKpacku B YHUCTO cHHIOK. CoaepiKa-
HMe MarHus NOJACYMTHIBAIOT 1o (opMmy.e.

a-u-12,16
b ; ;
rjie @ u H.—o0beM B M4 W HOPMaJABHOCTb pacTBOpa TpHUJAOHA-D, mouren-
IIero Ha THTPOBAHHE MaTHWUS;

12,16 —MuaMrpaMm-3KBUBAJICHT MArHHS;
b—o006beM 3JMeKTpPOJINTA, B3SATHI A/ OIpeneseHuss MarHus.

Mg?tge/a =

XJIopUAHO-aMMHUauHbIl Oy(epHBIH pacTBOP TOTOBSIT PAaCTBOPEHHEM
20 ¢ NH4Cl u 100 M2 KOHLUEHTPHPOBAHHOIO aMMHaKa B BOJE, C MOCAEAYIO-
MM JoBeleHHeM oObeMa pacTBopa A0 1 sutpa.

IIpumensisi BbILIEH3JOXKKEHHble METOJAbl KOHTPOJIS K I1aBEJEBOKHC/IBIM
9JIEKTPOJINTAM, COJepKalluM ONpe/eJeHHble KOTHYEeCTBA CBOGOAHOI LiaBe-
JIEBOH KHC/JOTBI M ee COJIeH, Mbl IOJYUYH/IN JaHHbIe, TPUBeJeHHbIe B Ta0.. |
u 2. B ta6a. 1 momeluiensl AaHHble JJIS 3JEKTPOJNHTA, COAEpIKALIEro LIaBe-
JIEBYIO KHCJOTY U ee coad ¢ Fed* u A3+ .

< JH I
Ta6anma 1
Pacxon tu- T i
OumbKa | rpoBauHbix Rt
HasBanue Basito, [Tonyueno, [oTHOCHTEaAb- ()] p. pact-
onpejeneHnii 2/n 2in Has B 1% D i
S5 ML 3NEKT-
l poaura, Ma

O6mas H,C,0,-2H,0 29,9000 | 30,0294 +0,40 23,82 KMnO,

Cso6ox. H.C,0,-2H,0 24,7020 | 24,6573 -0,18 19,56 NaOH

IIlaBeneBOM KHCAOTHI, CBS- 23,71—19.56 =

annoii ¢ APt u Fe?t 5,1980 | 5,2314 +0,65 =4,15 NaOH
Fe3* 0,5000 | 0,5026 +0,52 0,88 Tpuaou-b
ART 0,5000 | 0,4948 o} 04 1,83 Tpuson-b

B ta6a. 2 npuBejeH aHalH3 3JEKTPOJHTA, COAEPIKABIIErO IABEJIEBYIO
KHCJIOTY H ee coau ¢ Fes+., AP+ u  Mg?t. U3 nanubix Taba. 1 u 2
BHJIHO, UTO COJiepKaHue CBOOOJAHOH IlaBeJeBOHl KHCJAOTHl ONpeaessiercs
JIOBOJIbHO TOYHO JaxKe B TNPUCYTCTBHH 3HAYHTEJIbHBIX KOJHUECTB MAarHus
B 3JIEKTPOJUTE M JJIsi BHYTPHIEXOBOTO KOHTPOJSI JOCTATOUHO OJHOr0 3TOrO
onpejenenus. TurpoBanue ke npobbl eIKHM HaTpHEM ¢ HHAHKATOPOM de-
HOJI(pTa el W NpelBapUTeIbHOE olpeaesdeHie cBOOOJHON IH[aBeeBOH KHC-
JIOTBI J1a€T BO3MOXKHOCTb CYJAHTb O 3arpsi3HEHUH BAHHBI KEJAE30M H adioMH-
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HHeM. DTH JIBa ONpejlesieHduss MOXKHO caenatb 3a 15—20 MuHyT H, ciaegosa-
TeJIbHO, €CTh NOJIHAsi BO3MOXKHOCTb OBICTPO KOppeKTHpoBaTb BauHy. Ms-
pelKa J1Js KOHTPOJsS MOZKHO CTaBHTb IOJIHBIH aHaJH3.

Ta6auma 2

Pacxon Ttu-

Omnbka TPOBAHHbIX
HasBanue Basaro, | Iloayueno, | OTHOCH- |0 |y, pacTBoO- Tutpant

onpeneieHH 2/a 2[a TeIbHAA nop HAa 6 Ma

B % 3JeKTPONH-

T2, MA
'

O6mas H,C,0,-2H,0 30,0000 30,0779 -+0,86 23,86 KMnQg4
Ceob6ox. HsCy0,-2H,0 22210018 21 6192 —2,60 17515 NaOH

1llaBeseBOil KHCJAOTHI, CBS- 21,41-17,15=
saunoit ¢ AT u FelT 5,1980 5,3700 +3,30 =4,26 NaOH
Fed+ 0,5000 0,5026 +0,52 0,88 Tpuaoun-b
APt 0,5000 0,4928 - 1,44 1,83 Tpunon-b
Mgt 0,5000 0,4937 —1,26 2,03 Tpuaon-b

BouiBobI

1. PagpaGoranbl GBICTpEIe METOJLI KOHTPOJSI I[ABEJTEBOKHUCIBIX 3J€K-
TPOJIUTOB Ta/IbBAHHYECKHX BAaHH aHOAMPOBaHHs, obsajaioliue A0CTATCYHOI
TOYHOCTDIO.

2. Jlns 1exoBOro KOHTPOJIsi 0CTATOYHO ABYX THTPOBAHMUIl 3JIEKTPONHTA
0,1 . pacTBOpoM eAKOro HATPHsI ¢ HMHAMKATOPAMH (EHOJOBHIM KPAaCHBIM
(onpenensercst cBOGOAHAsI LaBejeBast KMCJAOTAa) H € MHAUKATOPOM (DeHoJ-
¢branennom (onpenessieTcsi cyMMa CBOOOAHON IaBeJeBOIl KHCJAOTHI H KHC-
JIOTBI, CBSI3aHHOH C Ke/Je30M H aJIOMHHHEM).

JIUTEPATYPA

1.T. T. baxBangos, J. H Bupkramn, B. Il. /a6y pun CnpaBouHUK ra/bBauo-
TexHHKa. Mertasayprusaar, M., 214—219, 1954. ]

2.A. A, Bamxupueau E. M. Ikumen. O TPUIOHOMETPHUECKOM ONpPE /IeHHIT
amomunus. K. 3aB. ma6., Ne 10, 1166, 1959.



