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П р и  а н а л и з е  с в и н ц а  в ы с о к о й  ч и с т о т ы  ч у в с т в и т е л ь н о с т ь  п р я м ы х  
м е т о д о в  а н а л и з а  н е д о с т а т о ч н а .  П о э т о м у  о б ы ч н о  п р о в о д и т с я  п р е д в а р и ­
т е л ь н о е  /к о н ц е н т р и р о в а н и е  іп р и м есей .  О н о  д о с т и г а е т с я  о т д е л е н и е м  о с ­
н о в н о й  м а с с ы  с в и н ц а  в в и д е  т р у д н о р а с т в о р и м ы х  с о л е й  [(1, 2, 3 ]  или  
э л е к т р о л и т и ч е с к и  [ 4 ] .  Н а м и  п р о в е д е н ы  и с с л е д о в а н и я  с ц е л ь ю  к о л и ч е ­
с т в е н н о й  о ц е н к и  п о л н о т ы  и з в л е ч е н и я  п р и м е с е й  п о с л е  о с а ж д е н и я  с в и н ц а  
в в и д е  с у л ь ф а т а ,  п о л н о т ы  о т д е л е н и я  с в и н ц а  и и з у ч е н и я  в о з м о ж н о с т и  
у с к о р е н н 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  о т  п р и м е с е й .

Экспериментальная часть
О с а ж д е н и е  с в и н ц а  п р о в о д и л о с ь  по  м е т о д и к е ,  о п и с а н н о й  в р а б о т е  

[ 5 ] ,  и з м е н е н и е м  я в л я е т с я  л и ш ь  д в у х к р а т н а я  п р о м ы в к а  о с а д к а  в м е с т о  
о д н о к р а т н о й .  П о л н о т а  о п р е д е л е н и я  п р и м е с е й  и з у ч а л а с ь  р а д и о м е т р и ч е ­
ски .  Н а  р а б о ч е й  у с т а н о в к е  ф и к с и р о в а л и с ь  ß -и з л у ч е н и я .  С о о с а ж д е н и е  с 
с у л ь ф а т о м  с в и н ц а  и з у ч а л о с ь  д л я  с л е д у ю щ и х  п р и м е с е й :  к о б а л ь т а ,  с у р ь ­
мы, к а д м и я ,  ц и н к а ,  н а т р и я ,  т а л л и я ,  и н д и я .  П о л у ч е н н ы е  р е з у л ь т а т ы  
п р и в е д е н ы  в т а б л .  4 .  И з  т а б л .  1 с л е д у е т ,  ч то  д л я  в с е х  р а с с м о т р е н н ы х  
э л е м е н т о в  н а б л ю д а е т с я  с о о с а ж д е н и е  м и к р о п р и м е с е й  с о с а д к о м ,  о д н а к о  
п о с л е  д в у х к р а т н о й  п р о м ы в к и  о с а д к а  1B N H N O 3 с о о с а ж д е н н ы е  э л е м е н т ы  
п о л н о с т ь ю  и з в л е к а ю т с я .  И с к л ю ч е н и е м  я в л я е т с я  т а л л и й ,  с т е п е н ь  и з в л е ­
ч е н и я  к о т о р о г о  с о с т а в л я е т  ів с р е д н е м  5 5 % .  П о с л е  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  в в и д е  с у л ь ф а т а  с  м а т о ч н ы м  'р а с т в о р о м  в к о л б у  п е р е х о ­
д и т  в с р е д н е м  от  6 0 %  д о  8 0 % .  Э т а  в е л и ч и н а  з а в и с и т  о т  т щ а т е л ь н о с т и  
р а з д е л е н и я  ф а з .  Х о т я  о с а ж д е н и е  с в и н ц а  п р о в о д и т с я  с  и з б ы т к о м  H 2S O 4, 
о т д е л е н и е  с в и н ц а  н е  к о л и ч е с т в е н н о е .  Ч а с т ь  е г о  п е р е х о д и т  с  м а т о ч н ы м  
р а с т в о р о м  в в и д е  в з в е ш е н н ы х  ч а с т и ц  с у л ь ф а т а  с в и н ц а .  Н а  о т д е л е н и е  
с в и н ц а  н о  м е т о д и к е  з а т р а ч и в а е т с я  7 — 8  ч а с о в .

О т д е л е н и е  о с н о в ы  в в и д е  с у л ь ф а т а  в м е т о д е  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  о п р а в д а н о  в т о м  с л у ч а е ,  е с л и  м о ж н о  з н а ч и т е л ь ­
н о  с о к р а т и т ь  в р е м я  о т д е л е н и я  о с н о в ы  б е з  у в е л и ч е н и я  п о т е р ь  о п р е д е л я ­
е м ы х  п р и м е с е й  в р е з у л ь т а т е  с о о с а ж д е н и я .  Н а м и  о ц е н е н а  п о л н о т а  о т д е ­
л е н и я  с в и н ц а  в в и д е  с у л ь ф а т а  в з а в и с и м о с т и  о т  в р е м е н и  в ы д е р ж к и  
р а с т в о р а  н а д  о с а д к о м .  С о д е р ж а н и е  с в и н ц а  в м а т о ч н о м  р а с т в о р е  с о ­
в м е с т н о  с  п р о м ы в н ы м и  р а с т в о р а м и  о ц е н и в а л о с ь  м е т о д о м  А П Н .  Д л я  
э т о г о  5 мл  и с с л е д у е м о г о  р а с т в о р а  в ы п а р и в а л о с ь  д о с у х а  в п р е д в а р и ­
т е л ь н о  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  с т а к а н ч и к  
д о б а в л я л и  ф о н о в ы й  э л е к т р о л и т  —  2 ,2  н т и р о н ,  п р о в о д и л о с ь  н а к о п л е н и е
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Результаты радиометрической оценки поведения микропримесей 
при отделении свинца в виде сульфата

T  а  6  л  и  ц  а  1

Определяемый
элемент

Количество 
введенного изотопа, %

Содержание изі 

маточный

)ТОПОВ в промь

1-й
промывной

івн. раствор., %

2-й
промывной

Результаты
после

полного
отделения
свинца,

%

Zn-65 M O -3 63 30 14 107
Na-22 M O -10— MO'-12 52 25 10 87

(без носителя) 48 30 10 88
Co-60 M O -3 75 22 5 102

66 22 HO 98
Cd-115М 5 -IO-3 78 30 0 108

72 26 4 102
Sb-I24 2 - ТО“4 70 30 3 103

63 34 5 102
In-I14 M 2 -IO-4 70 28 6 104

68 34 7 105
Tl-204 M O“3 3 28 20 51

— 5 37 14 56
M O -4 4 35 18 57

— — 37 21 58

с в и н ц а  и р е г и с т р и р о в а л с я  а н о д н ы й  пик. К о н ц е н т р а ц и я  с в и н ц а  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 .  Р е з у л ь т а т ы  п р и в е д е н ы  в т а б л .  12.

И з  т а б л .  2  с л е д у е т ,  ч то  с о д е р ж а н и е  с в и н ц а  п о с л е  о с а ж д е н и я  о с н о ­
вы в в и д е  с у л ь ф а т а  и 2 0 — 3 0  мин. о т с т а и в а н и я  р а с т в о р а  с д в у х к р а т н о й  
п р о м ы в к о й  о с а д к а  с о с т а в л я е т  1,5 - 1 0 “5 г.

T а б л и ц а 2
Полнота отделения свинца в виде сульфата 

в зависимости от времени выдержки раствора над осадком

№
п.п.

Исходная 
навеска 

свинца, г
Время

отстаивания,
мин

Обнаружено 
свинца, г

G hcx

G koh

Il 1 20 1,3-IO“4 8 - IO3
2 1 40 • 1,5-Ю-5 6 - IO4
3 1 150 11,5-10"5 6- IO4
4 0,025 1200 1,4-IO-8 4 - IO7

Выводы

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  у с т а н о в л е н о ,  что  с о о с а ж -  
д е н и е  м и к р о п р и м е с е й  с с у л ь ф а т о м  с в и н ц а  м о ж н о  ,исклю чить , н о  д л я  
о п р е д е л е н и я  р я д а  м и к р о п р и м е с е й  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  н е о б х о д и м о  б о л е е  п о л н о е  о т д е л е н и е  о с т а в ш е г о с я  с в и н ц а ,  
д о  к о н ц е н т р а ц и й  IO- 6 — IO-7 г.

ЛИТЕРАТУРА

1. С. П. III а й к и н д. Завод, лабор., 8, № 6, 1939.
2. Н. А. ! Пл е т н е в ,  Т. Н. А р е ф ь е в а ,  М. И. Та л ь ,  К. Л.  Д  у б о в и ц к а я. 

Завод, лабор., 12, 38, 1946.
3. Т. А. К р ю к о в  а, С. TL С и н я к о в а ,  Т. Н. А р е ф ь е в а .  Полярографический 

анализ. М., Госхимиздат, 1959.
4. Л. С. А н д р е е в ,  О. П. А з p е л ь я и, Е. С. П о с п е л о в  а. Ж., аналит. химии 

6, № 6, 1951.
5. 'Методы анализа веществ высокой чистоты. Изд. «Наука» IM., 1965.


