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Н О В Ы Й  М Е Т О Д  О П Р Е Д Е Л Е Н И Я  Ш Е С Т И В А Л Е Н Т Н О Г О  Х Р О М А
В Э Л Е К Т Р О Л И Т Е  Г А Л Ь В А Н И Ч Е С К О Й  В А Н Н Ы  К И С Л О Г О

Х Р О М И Р О В А Н И Я

(Представлена научным семинаром химико-технологического факультета)

О б ы ч н о  C r 6 + в э л е к т р о л и т е  ки сл о г о  х р о м и р о в а н и я  о п р е д е л я ю т  по 
с л е д у ю щ е й  !прописи: 1 мл э л е к т р о л и т а  ( в з я т ы й  с  р а з б а в л е н и е м )  п о м е ­
щ а ю т  в к о н и ч е с к у ю  к о л б у  н а  500 мл, р а з б а в л я ю т  во д о й  до  200 мл, д о ­
б а в л я ю т  10 мл H 2S O 4 (уд.  в. 1,84) и и з б ы т о к  0,1 н. р а с т в о р а  соли  М о р а  
(до п е р е х о д а  о к р а с к и  из ж е л т о й  в з е л е н у ю ) .  И з б ы т о к  соли  М о р а  оттит- 
р о в ы в а ю т  0,1 н. рас тв ором і  K M n O 4 д о  п о я в л е н и я  с и р е н е в о й  о к р а с к и  [1].

М ы  н а ш л и ,  что C r 6+ з н а ч и т е л ь н о  т очнее  о п р е д е л я е т с я  в э л е к т р о л и ­
т а х  к и с л о г о  х р о м и р о в а н и я  по п р е д л а г а е м о м у  н а м и  м е т о ду ,  з а к л ю ч а ю ­
щ е м у с я  в с л е д у ю щ е м .

К 1 мл э л е к т р о л и т а  ( в з я т о м у  с р а з б а в л е н и е м )  в к о н и ч е с к у ю  к о л б у  
на  500 мл д о б а в л я ю т с я  о к о л о  200 мл воды,  10 мл H 2S O 4 (уд.  в. 1 ,84),  
0,25 мл 2 , 5 -пр о ц ен т н о г о  р а с т в о р а  A g N O 3 и т и т р у ю т  из б ю р е т к и  
0,25 н. р а с т в о р о м  H 2O 2 д о  чисто  з е л е н о й  о к р а с к и .  И з б ы т о к  H 2O 2 отти-  
т р о в ы в а ю т  0,1 н. р а с т в о р о м  K M n O 4 д о  си р ен ев о й  о к р а с к и .  С о д е р ж а н и е  
C r O 3 в э л е к т р о л и т е  п о д с ч и т ы в а ю т  по ф о р м у л е .

с ю ,  г / л  =з / ь

г д е  а и H1- к о л и ч е с т в о  мл  и н о р м а л ь н о с т ь  р а с т в о р а  H 2O 2, п о ш е д ш е г о  
на т и т р о в а н и е ;

о и н 2— к о л и ч е с т в о  мл  и н о р м а л ь н о с т ь  р а с т в о р а  K M n O 4, п о ш е д ­
ш е г о  на т и т р о в а н и е ;

33,3 —  м и л л и г р а м м - э к в и в а л е н т  C r O 3;
b —  к о л и ч е с т в о  мл э л е к т р о л и т а ,  в з я т о г о  д л я  а н а л и з а .
О т х о д ы  с е р е б р а  п о сл е  т и т р о в а н и я  п р о б ы  с о б и р а ю т с я  в о с а д о к  д о ­

б а в л е н и е м  N a C l  или  H C l .
Д л я  с р а в н е н и я  э т и х  д в у х  м е т о д о в  б ы л  п р и г о т о в л е н  х р о м о в ы й  э л е к ­

тр о л и т ,  с о д е р ж а щ и й  250 г C r O 3 в л ит р е .  В т а б л .  1 п о м е щ е н ы  р е з у л ь т а ­
ты,  п о л у ч е н н ы е  по о б щ е п р и н я т о м у  п е р в о м у  методу .

В т а б л .  2 п о м е щ е н ы  р е з у л ь т а т ы  а н а л и з а  того  ж е  э л е к т р о л и т а  по 
п р е д л а г а е м о м у  н а м и  м етоду .  И з  д а н н ы х  это й  т а б л и ц ы  вид но ,  к а к о е  
б о л ь ш о е  в л и я н и е  н а  р е з у л ь т а т ы  а н а л и з а  о к а з ы в а е т  д о б а в к а  A g N O 3. 
Е щ е  р а н е е  в од но й  из н а ш и х  р а б о т  [2], м ы  з а м е т и л и ,  что при  б ы с т р о м  
п р и б а в л е н и и  р а с т в о р а  п ер ек и с и  в о д о р о д а  к т и т р у е м о м у  р а с т в о р у ,  с о ­
д е р ж а щ е м у  C r 6+ , н а б л ю д а ю т с я  з а в ы ш е н н ы е  (п р о т и в  т ео р е т и ч е с к о г о  
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к о л и ч е с т в а )  р а с х о д ы  р а с т в о р а  п е р е к и с и  в о д о р о д а .  М ы  это  о б ъ я с н и л и  
тем ,  что п е р е к и с ь  в о д о р о д а  и о б р а з о в а в ш а я с я  н а д х р о м о в а я  к и с л о т а  
н н д у ц и и р у ю т  р а с п а д  д р у г  д р у г а .  П о э т о м у  д л я  ш и р о к о г о  и с п о л ь з о в а н и я  
п е р е к и с и  в о д о р о д а ,  в м е с т о  соли  М о р а ,  н е о б х о д и м о  б ы л о  н а й т и  соответ -

Таблица 1

N° опытов
Расход 0,1 н. 
раствора соли 

Мора в м л

Расход 0,1 н.
раствора 

KMnO4 в м л

Время титро­
вания в мин.

Найдено 
CrO3 в г / л

Абсолютная
ошибка

г/л

1 77,00 2,60 25 247,75 —2,25
2 76,00 1,00 20 249,75 —0,25
3 77,20 3.30 20 246,09 -3,90
4 77,00 0,50 20 250,13 +0,13

Средняя —1.57 
Таблица 2

N°
опытов

Добавка 
2,5-процент- 
ного раство­
ра AgNO3 

в м л

Расход 
0,2700 н. 
раствора 

H2O2 в м л

Расход 0,1 н.
раствора 

KMnO4 в м л

Bpevя ти­
трования 
в минутах

Найдено 
CrO3 в г / л

Абсолютная
ошибка
в г / л

1 0,25 28,00 0,60 17 249,75 -0,25
2 0,25 28,00 0,65 16 249,58 —0,42
3 0,50 28,00 0,70 14 249,42 —0,58
4 0,50 28,00 0,80 14 249,08 —0,92
5 1,00 28,00 0,70 17 249,42 -0,58
6 1,00 28,00 0,80 17 249,08 -0,92
7 1,00 28, ЗЭ 1,55 5 250,18 го-0,18
8 1,00 30,40 6,90 4 250,35 го-0,35

Без добавки 
AgNO3

Средняя —0,39

9 — 31,80 0,35 10 278,14 го-28,14
10 — 31,20 0,30 5 272,97 го-22,97
11 — 32,00 1,25 15 283,55 го-33,55
12 / — 31,20 0,55 18 278,68 го-28,68
13 — 42,00 21,55 15 306,02 го-56,02

с т в у ю щ и й  и нг и б и т о р ,  з а щ и щ а ю щ и й  п е р е к и с ь  в о д о р о д а  от  п р е ж д е в р е ­
м е н н о г о  р а з р у ш е н и я .  Т а к о й  и н г и б и т о р  б ы л  н а й д е н  н а м и  —  это  ионы  
с е р е б р а ,  к а к  в и д н о  из  т а б л и ч н ы х  д а н н ы х ,  д а ж е  н е б о л ь ш о е  ко л и ч е ст в о  
ио нов  с е р е б р а  з а с т а в л я е т  п е р е к и с ь  в о д о р о д а  р е а г и р о в а т ь  в с т е х и о м е ­
т р и ч е с к и х  о т н о ш е н и я х .  И з  т а б л .  2 т а к ж е  видно,  что р е з у л ь т а т ы  іпо 
о п р е д е л е н и ю  C r O 3 п р е д л а г а е м ы м  м е т о д о м  п о л у ч а ю т с я  б о л е е  с х о д и м ы е  
и б о л е е  точны е.

В ы в о д ы

1. Р а з р а б о т а н  н о вы й  м е т о д  о п р е д е л е н и я  ш е с т и в а л е н т н о г о  х р о м а  
в э л е к т р о л и т а х  в а н н ы  ки с л о г о  х р о м и р о в а н и я ,  о б л а д а ю щ и й  б о л ь ш е й  
т о ч н о с т ь ю  и с х о д и м о с т ь ю ,  чем и з в е с т н ы е  м ето ды .
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2. Н а й д е н  и н г и б и т о р  A g N O 3, з а щ и щ а ю щ и й  п е р е к и с ь  в о д о р о д а  о т  
и н д у ц и р о в а н н о г о  р а з л о ж е н и я  н а д х р о м о в о й  к и сл о то й ,  п о с л е д н е е  д а е т  
ш и р о к и е  в о з м о ж н о с т и  д л я  з а м е н ы  соли  М о р а  в х р о м а т о м е т р и и .
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