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О п р е д е л е н и е  р я д а  п р и м е с е й ,  н а п р и м е р  Z n  и In ,  в с в и н ц е  в ы с о к о й  
чи ст о т ы  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  с н а к о п л е н и е м  з а т р у д н и ­
т е л ь н о ,  н е к о т о р ы е  ж е  э л е м е н т ы  ( C d  и д р . )  в о о б щ е  н е в о з м о ж н о  о п р е д е ­
л и т ь  э т и м  м е т о д о м  б е з  о т д е л е н и я  о с н о в н о й  м а с с ы  с в и н ц а .  О т д е л е н и е  
б о л ь ш и н с т в а  п р и м е с е й  м о ж н о  п р о в о д и т ь  о с а ж д е н и е м  с в и н ц а  с е р н о й  
к и с л о т ы  в ф о р м е  P b S O 4.

1. H o  н е д о с т а т к о м  э т о г о  м е т о д а  я в л я е т с я  н е о б х о д и м о с т ь  в д л и ­
т е л ь н о й  в ы д е р ж к е  р а с т в о р а  н а д  о с а д к о м  д л я  д о с т а т о ч н о  п о л н о г о  о с а ж ­
д е н и я  с в и н ц а .

Н а м и  и с с л е д о в а н а  в о з м о ж н о с т ь  о п р е д е л е н и я  1 0 ” 4— Г0- 6 % п р о ц е н ­
та п р и м е с е й  Z n , C d ,  In в с в и н ц е  в ы с о к о й  ч и с т о т ы  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  с  н а к о п л е н и е м  с  п р е д в а р и т е л ь н ы м  э л е к т р о л и т и ч е с к и м  о т ­
д е л е н и е м  о сн о в ы . С о г л а с н о  л и т е р а т у р н ы м  д а н н ы м  [ 2 — 3 ] ,  э л е к т р о л и т и ­
ч е с к о е  в ы д е л е н и е  P b  н а и б о л е е  ц е л е с о о б р а з н о  п р о в о д и т ь  н а  а н о д е  в 
ф о р м е  P b O 2 э л е к т р о л и з о м  а з о т н о к и с л ы х  р а с т в о р о в  при  з н а ч и т е л ь н о м  
и з б ы т к е  с в о б о д н о й  а з о т н о й  к и с л о т ы . П р и  э т о м  н а  к а т о д е  по и з в е с т н ы м  
р е а к ц и я м  б у д у т  в о с с т а н а в л и в а т ь с я  в о с н о в н о м  и о н ы  в о д о р о д а  и N O 3- , 
а на  а н о д е  —  и он ы  0 Н ~  и и он ы  с в и н ц а  в в и д е  P b O 2.

Э к с п е р и м е н т а л ь н а я  ч а с т ь

Э л е к т р о л и т и ч е с к о е  в ы д е л е н и е  с в и н ц а  п р о и з в о д и л о с ь  в с т е к л я н н о м  
с т а к а н ч и к е  е м к о с т ь ю  I O — 11 мл. В  к а ч е с т в е  а н о д а  и с п о л ь з о в а л с я  ц и ­
л и н д р  и з  п л а т и н о в о г о  л и с т а  п о в е р х н о с т ь ю  5 см2, к о т о р ы й  п о м е щ а л с я  в 
ц и л и н д р и ч е с к и  с в е р н у т у ю  п л а т и н о в у ю  с е т к у  с п о в е р х н о с т ь ю  3 0  см2. П и ­
т а н и е  п о д а в а л о с ь  о т  в ы п р я м и т е л я  С В - 6  п о  с х е м е ,  п р и в е д е н н о й  в [ 3 ] .

И с х о д н ы й  р а с т в о р  п р и  р а б о т е  с с и н т е т и ч е с к и м и  р а с т в о р а м и :  к 4 мл 
р а с т в о р а  с п е к т р а л ь н о  ч и с т о г о  P b  с к о н ц е н т р а ц и е й  п о с л е д н е г о  1 - 1 0 -2  
моль/л д о б а в л я е т с я  1 мл H N O 3 ( 9 — ІІ2 н )  и с т а н д а р т н ы е  р а с т в о р ы  Z n ,  
C d , In  с т а к и м  р а с ч е т о м ,  ч т о б ы  к о н ц е н т р а ц и я  э т и х  э л е м е н т о в  в р а с т в о ­
р е  с о с т а в л я л а  I • IO-6— I • IO-5 моль/л.

П е р е м е ш и в а н и е  р а с т в о р а  о с у щ е с т в л я л о с ь  м а г н и т н о й  м е ш а л к о й  и 
п р о д у в к о й  а з о т а .  Ч е р е з  э л е к т р о л и т и ч е с к у ю  я ч е й к у  п р о п у с к а л с я  т о к  
з а д а н н о й  в ел и ч и н ы , п ри  э т о м  н а  а н о д е  н а к а п л и в а л а с ь  P b O 2 в в и д е  
п л о т н о г о  м и к р о к р и с т а л л и ч е с к о г о  о с а д к а  к о р и ч н е г о  ц в е т а .  П е р и о д и ч е ­
с к и  э т о т  о с а д о к  с н и м а л с я  с а н о д а  в р а с т в о р е  а з о т н о й  к и с л о т ы  с д о б а в ­
кой н е с к о л ь к и х  к а п е л ь  H 2O 2. П о с л е  в ы д е л е н и я  о с н о в н о й  м а с с ы  с в и н ц а  
р а с т в о р  у п а р и в а л с я  д о с у х а ,  в с т а к а н ч и к  д о б а в л я л с я  и н д и ф ф е р е н т н ы й

54



э л е к т р о л и т ,  н а  к о т о р о м  с н и м а л а с ь  п о л я р о г р а м м а  о п р е д е л я е м ы х  э л е м е н ­
тов .  В  р а б 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  О Н - 101, п р и  э т о м  в к а ч е с т в е  
к а т о д а  и с п о л ь з о в а л с я  п л е н о ч н ы й  а м а л ь г а м и р о в а н н ы й  э л е к т р о д .  К о н ­
ц е н т р а ц и я  э л е м е н т о в  о п р е д е л я л а с ь  м е т о д о м  д о б а в о к .

В п р о ц е с с е  р а б о т ы  н а м и  и с с л е д о в а н о  в л и я н и е  п л о т н о с т и  т о к а  и 
в р е м е н и  э л е к т р о л и з а  н а  с т е п е н ь  в ы д е л е н и я  с в и н ц а  и п р о и з в е д е н а  о ц е н ­
ка п о т е р ь  Z n , C d ,  In  п о с л е  э л е к т р о л и т и ч е с к о г о  о т д е л е н и я  о с н о в н о й  
м а с с ы  с в и н ц а .  Р е з у л ь т а т ы  и с с л е д о в а н и й  п р и в е д е н ы  в т а б л .  1 и  2.

Т а б л и ц а
В л и я н и е  п л о т н о с ти  т о к а  и вр ем ен и  э л е к т р о л и з а  

н а  сте п е н ь  о чи стки  р а с т в о р а  о т  с в и н ц а

№
п.п. j ,  тAlCMtl Т, мин.

Конечная
концентрация

свинца,
моль)л

1 10 30 2 -IO-4
120 1,6-IO-5
60 6 -IO-6

2 50 90

COIОCO

3 IOO 40

соIО

4 IlOO 90
t'-IОLO

О б с у ж д е н и е  р е з у л ь т а т о в

И з  т а б л .  1 !сл едует ,  ч т о  
в ы д е л е н и е  с в и н ц а  н а  а н о д е  
н у ж н о  п р о в о д и т ь  іпіри (плот­
н о с т и  т о к а  2 0 0  тА/см2. H o  
т а к  \кж о р и  іп л отн ости  т о к а  
с в ы ш е  100 тА/см2 р а с т в о р  
с и л ь н о  н а г р е в а е т с я  и  п о э т о ­
м у  б ы с т р о  и с п а р я е т с я ,  ч т о  
т р е б у е т  ч а с т о г о  д о л и в а н и я  
и іп о д к и с л ѳ н и я  ір а ст в о р а ,  т о  
н а и б о л е е  у д о б н о  в е с т и  п р о -

Т а б л и ц а  2
В ели чи н а  п о тер ь  (кад м и я , ц и н к а  и и н д и я  п о сл е  о чи стк и  р а с т в о р а  о т  с в и н ц а

С н -10-6,
МОЛЬ I л

Ск-10“ 6,
моль !л

Число
опытов

Среднее
значение

Ck-IO -6,
моль'Л

Среднее
квадра­
тичное

Величина 
потерь, %

К а д м и й
7 7; 10; 7; 7; 6; 5

6 7 0,8 0
7,2 6; 10; 8; 9 3 6,5 0,8 10
7,2’ 6,5; 6,5; 6,5 3 6,5 ІІО

Ц и н к
36 30; 45; 30; 30 4 33,7 0,27 9
18 13,5; 12,9; 17,7; 15,4; 13,8; 14,1

6 14,7 19
9,25 9,88; 8,8 6 9,4

И н д и й
2,4 1,9; 1,9; 1,9; 1,5

4 1,8 0,01 25
18 1,69; 1,77; 1,87; 1,87; 1,69; 1,42

6 1,8 —

0,6 0,68; 0,6; 0,52 3 0,6 —

Обозначения: у — плотность тока, тА/см2; Ck — конечная концентрация элемен­
тов, м/л; Ch — начальная (исходная) концентрация элементов.

ц е с с  п р и  п л о т н о с т и  т о к а  100 тА/см2. О б щ е е  в р е м я  э л е к т р о л и з а — 1,5 ч а с а .
И з  т а б л .  2 в ы т е к а е т ,  ч то  п о т е р и  о п р е д е л я е м ы х  э л е м е н т о в  в п р е д е ­

л а х  о ш и б к и  м е т о д а  с о с т а в л я ю т  10% д л я  к а д м и я ,  9 — 19% д л я  ц и н к а  и 
2 5%  д л я  и н д и я .

В ы ш е п р и в е д е н н ы е  ц и ф р ы  н е  я в л я ю т с я  п р е д е л ь н ы м и  п р и  о п р е д е л е ­
н и и  и х  м е т о д о м  А П Н  н а  ф о н е  0 ,5  M  K O H  +  0,1 Э Д А  п р и  д а н н о й  с т е п е ­
ни о ч и ст к и  о т  с в и н ц а .  Н а  э т о м  ф о н е  Z n ,  In  м о ж н о  о п р е д е л и т ь  при  сто-



к р а т н о м  и з б ы т к е  P b ,  а C d  п ри  д е с я т и к р а т н о м ,  т. е. в н а ш е м  с л у ч а е  м о ­
ж н о  о п р е д е л и т ь  IO"8 моль/л Z n ,  In  и Ю"7 моль/л C d.

Д а л ь н е й ш и е  и с с л е д о в а н и я  б у д у т  н а п р а в л е н ы  н а  у м е н ь ш е н и е  с о ­
д е р ж а н и я  с в и н ц а  в р а с т в о р е  п о с л е  о т д е л е н и я  с в и н ц а .

В ы в о д ы

1. П о д о б р а н ы  о п т и м а л ь н ы е  у с л о в и я  э л е к т р о л и т и ч е с к о г о  о т д е л е н и я  
о с н о в н о й  м а о с ы  с в и н ц а  о т  п р и м е с е й .

12. Н а  и с к у с с т в е н н ы х  с м е с я х  р а з р а б о т а н а  м е т о д и к а  п о л я р о г р а ф и ­
ч е с к о г о  о п р е д е л е н и я  IO"4— 10"6 % Z n , C d ,  In  в IO4— 105- к р а т н о м  и з б ы т ­
ке с в и н ц а  с  !П р едв ар и т ел ь н ы м  э л е к т р о л и т и ч е с к и м  о т д е л е н и е м  о с н о в ы .

3. В  р а б о т е  п о к а з а н а  п р и н ц и п и а л ь н а я  в о з м о ж н о с т ь  п р и м е н е н и я  
м е т о д а  А П Н  д л я  а н а л и з а  п р и м е с е й  Z n , C d ,  In  в с в и н ц е  в ы с о к о й  ч и ­
стоты .
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