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О п и с а н н ы е  в л и т е р а т у р е  м е т о д ы  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  
и н д и я  в с в и н ц е  в е с ь м а  г р о м о з д к и ,  т р е б у ю т  в ы п о л н е н и я  б о л ь ш о г о  ч и с л а  
о п е р а ц и й ,  д л я  а н а л и з а  н е о б х о д и м о  з н а ч и т е л ь н о е  ч и с л о  р е а к т и в о в ,  ч у в ­
с т в и т е л ь н о с т ь  м е т о д а  с р а в н и т е л ь н о  н и з к а я — IO-3 — Г 0 ~ 4% [ 1 — 3 ] .

Н а и б о л е е  р а с п р о с т р а н е н н ы м  с п о с о б о м  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  я в л я е т с я  о с а ж д е н и е  е г о  в в и д е  с у л ь ф а т а  [4 ,  5 ] .  
Э т о т  м е т о д  н е  д а е т ,  о д н а к о ,  д о с т а т о ч н о  п о л н о г о  о т д е л е н и я  с в и н ц а  от  
п р и м е с и  и н д и я .  Б о л е е  э ф ф е к т и в н о е  о т д е л е н и е  с в и н ц а  к а к  о с н о в ы  м о ­
ж е т  б ы ть  д о с т и г н у т о  э к с т р а к ц и е й  и н д и я  а л к и л ф о с ф о р н ы м и  к и с л о т а м и  
( А Ф )  и з  с л а б о к и с л ы х  с р е д  ( 2 — 3 н H N O 3, 4 н H C l O 4) .

Ц е л ь ю  д а н н о й  р а б о т ы  я в л я е т с я  р а з р а б о т к а  м е т о д и к и  о п р е д е л е н и я  
и н д и я  в с в и н ц е  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  о т д е л е н и е м  и н д и я  о т  о с н о в ы  э к с т р а к ц и е й  а л к и л ф о с ­
ф о р н ы м и  к и с л о т а м и .  О ч и с т к а  и с п о л ь з у е м ы х  в р а б о т е  р е а к т и в о в  и м е т о д  
и с с л е д о в а н и я  т е  ж е ,  ч то  и в р а б о т е  [ 7 ] .  Д л я  о т д е л е н и я  и н д и я  о т  с в и н ц а  
и с п о л ь з о в а н а  э к с т р а к ц и о н н а я  м е т о д и к а ,  о п и с а н н а я  в і [ 6 ] ,  с у щ н о с т ь  
к о т о р о й  з а к л ю ч а е т с я  в э к с т р а к ц и и  и н д и я  АФК и з  с л а б о к и с л ы х  р а с т в о ­
р о в  с  п о с л е д у ю щ и м  у д а л е н и е м  с в и н ц а  и з  о р г а н и ч е с к о й  ф а з ы  р е э к с т р а к ­
ц и е й  і2— 3  и  H N O 3.

И с х о д я  и з  т о г о ,  ч т о  н а  м н о г и х  р а с т в о р а х  п о т е н ц и а л ы  п и к о в  а н о д ­
н о г о  о к и с л е н и я  и н д и я  и с в и н ц а  и м е ю т  б л и з к и е  з н а ч е н и я ,  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  п о  п о д б о р у  ф о н а  д л я  п о л я р о г р а ф и р о в а н и я  и н д и я  в 
п р и с у т с т в и и  и з б ы т к а  с в и н ц а  ( 1 : 1 0 3) . О п т и м а л ь н ы м  и з  и з у ч е н н ы х  ф о н о в  
я в л я е т с я  0 ,5  M  K O H +  0,1 м Э Д А ,  п о з в о л я ю щ и й  о п р е д е л я т ь  и н д и й  в 
и з б ы т к е  Z n ,  P b ,  C u ,  T l ,  B i ,  S b  (Аф рв- І п  = 0 , 2  в). П р о в е д е н  р я д  о п ы т о в  
по к о л и ч е с т в е н н о й  о ц е н к е  в о з м о ж н ы х  п о т е р ь  и н д и я  при  в ы п о л н е н и и  
р а з л и ч н ы х  о п е р а ц и й ,  ' с в я з а н н ы х  н е п о с р е д с т в е н н о  с э к с т р а к ц и е й  А Ф К  и 
п о с л е д у ю щ и м  п о л я р о г р а ф и р о в а н и е м .  И с с л е д о в а н и я  п е р в о й  с т а д и и ,  т. е.  
п о л н о т ы  и з в л е ч е н и я  и н д и я  и з  р а з л и ч н ы х  с р е д  (2  н H N O 3, I h H N O 3 и
4 ,4  н H C l O 4) А Ф К ,  п о к а з а л и ,  ч т о  и н д и й  п о л н о с т ь ю  п е р е х о д и т  в о р г а ­
н и ч е с к у ю  ф а з у .  Т а к  к а к  д л я  р а з л о ж е н и я  и с ж и г а н и я  о р г а н и ч е с к о й  ф а ­
зы  в р е э к с т р а г е н т  п р и  в ы п а р и в а н и и  в в о д я т с я  H 2O 2 и H 2S O 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  п о  о п р е д е л е н и ю  в о з м о ж н ы х  п о т е р ь  и н д и я  п р и  
д а н н о й  о п е р а ц и и .  И с с л е д о в а н и я  п р о в о д и л и с ь  н а  с и н т е т и ч е с к и х  с м е с я х  
р е а г е н т о в ,  и с п о л ь з у е м ы х  в о п е р а ц и я х .  Р е з у л ь т а т ы  с в е д е н ы  в т а б л .  1. И з  
т а б л и ц ы  с л е д у е т ,  что  с ж и г а н и е  о р г а н и ч е с к о й  ф а з ы  д о с т а т о ч н о  п р о в о д и т ь  
3 0 % н ы м  р а с т в о р о м  H 2O 2 -и что  п р и  э т о м  н е  н а б л ю д а е т с я  п о т е р ь  и н д и я .  
П о л н о т а  о п р е д е л е н и я  и н д и я  п о с л е  в с е х  о п е р а ц и й  и з у ч е н а  н а м и  н а
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T  а  б  л и ц а  1

Определение оптимальных условий, необходимых для сжигания органической фазы
при выпаривании реэкстрагента

№
п.п. Состав смеси

Количество 
индия 

введено 
в р-р (г)

Количество индия 
найдено после 
выпаривания (г)

%
определения

1 .10 H HiCl
2 10 н HCl

5 мл 10 н HCl 
0,06 мл АФК 
0,03 мл конц. H2SOjj 
1 мл 30% H2O2
5 мл 10 н HCl 
0,06 мл АФіК 
0,1 мл 30% H2O2

0,5-Il О"5 
01,5 * IlO- 5

0,5- IO-5

0,5*110-

0,6- IO"5
0 , 1-1 о -5

0,225-IO"5

0,5- IO-5

120
20
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с и н т е т и ч е с к и х  р а с т в о р а х .  Р е з у л ь т а т ы  э т и х  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 .  2, н а  о с н о в а н и и  к о т о р о й  м о ж н о  с к а з а т ь ,  что  п о л н о т а  о п р е д е л е н и я  
и н д и я  с о с т а в л я е т  8 0 — 8 7 % .  И с х о д я  и з  и з л о ж е н н о г о  в ы ш е ,  н а м и  п р е д ­
л а г а е т с я  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  и н д и я  в с в и н ц е .

Т а б л и ц а  2

Определение индия на синтетических растворах

№ Введено Взято Реэкстрагент
Число Найдено Определение

п.п. In, мг Pb, мг промывок In, мг индия, %

(1 0,002 — 8 н. HCl 3 0,0033 105
2 0,00036 — 10 н. HCl 6 0,00035 98
3 0,00037 — 10 н. HCl 6 0,0004 108
4 i-ю-4 — 10 н. HCl 6 1,3-ю - 4 130
5 M O -4 — 10 н. HCl 6 0,8- ГО-4 80
6 0,00036 45 10 н. HCl 6 0,00034 94
7 0,00025 5- IO2 10 н. HCl 6 0,00021 84
8 0,00022 5 - IO2 10 н. HCl 6 0,00019 87

М е т о д и к а  о п р е д е л е н и я .  Н а в е с к а  2 — 3 г и з м е л ь ч е н н о г о  с в и н ­
ц а  р а с т в о р я е т с я  в 5 мл H N O 3, р а с т в о р  у п а р и в а е т с я  д о  в л а ж н ы х  с о л е й ,  
к о т о р ы е  з а т е м  р а с т в о р я ю т с я  в 2 0 — 3 0  мл 2  и. H N O 3. 5 мл д а н н о г о  р а с т ­
в о р а  »п ер ен осятся  в д е л и т е л ь н у ю  в о р о н к у ,  д о б а в л я е т с я  5 мл э к с т р а г е н т а  
( А Ф К )  и п р о в о д и т с я  э к с т р а к ц и я  1— 2 мин п р и  э н е р г и ч н о м  в с т р я х и в а ­

н и и .  Д л я  у д а л е н и я  с в и н ц а ,  п е р е ш е д ш е г о  в о р г а н и ч е с к у ю  ф а з у ,  п р о в о ­
д и т с я  ш е с т и к р а т н а я  е г о  р е э к с т р а к ц и я  5 мл 2 — 3 н. H N O 3. И н д и й  р е э к -  
с т р а г и р у е т с я  д в у х к р а т н о  2 мл 8 — 4 0  н. H C l .  4  мл р е э к с т р а г е н т а  в ы п а ­
р и в а ю 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  п р и  т е м п е ­
р а т у р е ,  р а в н о й  1 4 0 — 150°. С ж и г а н и е  о р г а н и ч е с к о й  ф а з ы ,  п р и с у т с т в у ю ­
щ е й  в р е э к с т р а г е н т е ,  п р о в о д и т с я  д о б а в л е н и е м  3 0 % - н о г о  р а с т в о р а  H 2O 2 
д о  п о л н о г о  о б е с ц в е ч и в а н и я  о с т а т к а .  Д л я  р а з л о ж е н и я  и у д а л е н и я  с л е д о в  
п е р е к и с и  о с т а т о к  п р о к а л и в а е т с я  п р и  т е м п е р а т у р е  2 0 0 — 2 5 0 °  и р а с т в о ­
р я е т с я  в ф о н о в о м  р а с т в о р е :  0 ,5  м. K O H + 0 , 1  м Э Д А .  И н д и й  о п р е д е л я ­
е т с я  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 о д е р ж а н и е  
и н д и я  в о б р а з ц а х  п р о б ы  IO"5 % о п р е д е л я е т с я  п р и  у с л о в и я х  а н а л и з а :  
ф о н  0 ,5  м < К О Н +  0,1 м Э Д А .  Э л е к т р о д  п л е н о ч н ы й .  5 = 3 * ;  10~2 см2; 
ф эл =  — 1,5 в; т =  1 мин; / = 1 - 1 0 ' 8 а/мм; Ѵ  =  4 мл; W  =  IO"2 в/сек.
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Выводы

Р а з р а б о т а н  м е т о д  о п р е д е л е н и я  и н д и я  в с в и н ц е  с и с п о л ь з о в а н и е 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 а  п л е н о ч н о м  э л е к т р о д е  с 
п р е д в а р и т е л ь н ы м  о т д е л е н и е м  и н д и я  о т  с в и н ц а  э к с т р а к ц и е й  а л к и л ф о с -  
ф о р н ы м и  к и с л о т а м и .
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