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Интенсивное развитие квантовой электроники предъявляет высокие 
требования к качеству используемых материалов. Все более широкое при­
менение для определения примесей в чистых веществах находит поляро­
графический метод анализа, особенно его разновидности — методы АПН 
и АКПН [2—4].

Соли и кристаллы состава KH2PCL и CsH2AsOi являются новыми 
объектами для аналитической химии; имеется одна работа по химико­
спектральному определению целого ряда примесей в арсенатах рубидия 
и цезия [1], причем такому определению предшествует сложная и дли­
тельная обработка пробы и экстракционное концентрирование примесей. 
Растворы водорастворимых кристаллов и солей вышеуказанного состава 
в большинстве случаев можно использовать в качестве фонов для опреде­
ления примесей, что исключает стадию разложения и дополнительной 
обработки образцов.

Целью работы являются исследования по разработке методик опре­
деления 5 • 10-5— 1 • 10“7 % Cd, Pb, Cu, Bi, Sb, Ni в кристаллах KH2PO4 
и CsH2AsO4.

Все исследования проводились на полярографе OH-IOl (Венгрия), 
В работе использовался циркуляционный электролизер для метода 
АКПН [2]. Катодом служил ртутный пленочный электрод на серебряной 
подложке, а электродом сравнения — насыщенный каломельный элек­
трод.

В качестве фона нами исследовались 0,1 M и 0,05 M растворы солей 
KH2PO4 и CsH2AsO4. Для определения Cu, Pb, Cd выбран 0,1 M раствор 
солей, а для определения Bi, Sb — эти же растворы, подкисленные соля­
ной кислотой до 0,25 М.

Установлено, что потенциалом совместного определения Cu, Pb и Cd 
в растворах солей KH2PO4 и CsH2AsO4 является потенциал ф = — 1,7 в, 
для Bi, Sb—ф =  —0,5 в.

Исследование зависимости величин анодных токов от времени элек­
тролиза показало, что после некоторого времени (больше 7 мин) начи­
нает сказываться истощение раствора. Исследования по определению Ni 
методом АКПН описаны ранее [3]. Зависимости величин анодных токов 
элементов от концентрации их в растворах солей KH2PO4 и CsH2AsO4 
прямолинейны.

Величина навески подбиралась, исходя из растворимости солей и 
требуемой чувствительности определения элементов. Исследования пока*
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зали, что навеска анализируемого образца в 0,2 г обеспечивает опреде­
ление вышеуказанных элементов с требуемой чувствительностью и прак­
тически не искажает форму их катодных и анодных пиков, за исключе­
нием катодных пиков никеля на фоне CsH2AsO4; с добавлением этой соли 
катодные пики никеля уменьшаются за счет быстрого образования труд­
норастворимого осадка.

Д ля анализа соли CsH2AsO4 на содержание никеля была использо­
вана методика разложения соли HBr и последующего удаления A s ( I l l )  
BBHAeAsBr3 при Z =  160— 180° С.

Ход анализа KH2PO4

В чистый кварцевый стакан приливается 5 мл  фона (0,1 M раствор 
KH2PO 4). Навеска соли 0,2 г растворяется в фоне при слабом нагрева­
нии. В течение 10 мин пропускается через раствор аргон, затем проводим 
электрохимическое концентрирование металлов при ф = — 1,7 в; т = 3  мин. 
Потенциал пика Cd равен —0,56 в; Cu— (+0,05); Pb— (—0,43) в.

Для определения Bi и Sb к анализируемому раствору добавляется 
2 капли концентрированной HCl и проводится концентрирование этих 
элементов при ср = —0,5 в в течение 5 мин. Потенциал анодного пика Bi 
равен (—0,07) в, а Sb— (—0,20) в. Затем раствор упаривается досуха при 
t  =  120— 130° С, к остатку приливается 4 мл 0,1 M раствора KCl и 1 мл  
О,IM  раствора KSCN и раствор полярографируется на никель при 
Ф =  — 1,7 в, т =  2 мин, стадия растворения проводится в капилляре после 
выключения насоса; потенциал растворения ф =  0,01 в, тР =  1 мин. 
Съемку катодной полярограммы начинают при ф =  —0,25 в после вы­
держивания электрода при этом потенциале в течение 1 мин, потенциал 
катодного пика никеля равен (—0,58) в.

Содержание Cu, Pb, Cd, Bi, Sb, Ni в образце устанавливается по ме­
тоду добавок стандартных растворов. Проведен анализ нескольких об­
разцов. Чувствительность методики при навеске 0,2 г соли для 
Pb — 7 . IO-7 %, для Cu — 8 - 1 0 - 7 %, B i— 1 - 1 0 - 6 %, Ni — 1,5- 10“6 % , 
время анализа 3—2,5 часа. Относительная ошибка определения 
C u — 18,2%, P b -  11%, Bi — 8,8%, N i— 11,9% .

Ход анализа соли CsH2AsO4

Навеска соли 0,2 г растворяется при слабом нагревании в 5 мл  
0,05 M раствора CsH2AsO4 и помещается в ячейку. После удаления арго­
ном кислорода проводим электрохимическое накопление металлов при 
Ф =  — 1,8 в, т =  3 мин. Потенциал пика Pb равен —0,43 в, Cu— (-0,05 в, 
Cd 0,57 в. Для определения Bi и Sb к анализируемому раствору до­
бавляется 2 капли концентрированной HCl и проводится концентрирова­
ние Bi при ф = —0,2 в в течение 5 мин. Потенциал анодного типа Bi 
равен —0,07 в. После этого раствор упаривается досуха при t =  120— 
— 130°С. К сухому остатку приливается 2 мл концентрированной 
HBr и упаривается досуха при Z =  160— 180° С; операция повторяется 
дважды после приливания по 1 мл концентрированной HBr. К получен­
ному остатку добавляется 1 мл HNO3 и после выпаривания остатка до­
суха определяется никель. Для этого к остатку приливается 4 мл  0,1 M 
раствора KCl и 1 мл  0,1 M раствора KSCN. Удаление кислорода прово­
дится аргоном в течение 10 мин, электролиз никеля — при ф =  — 1,8 в, 
г =  2 мин, а растворение — при ф =  0,01 в, т =  1 мин. Съемка катод­
ной полярограммы начинается при ф =  —0,25 в после выдерживания
22



электрода при этом потенциале в течение 1 мин. Потенциал катодного 
пика Ni ф =  —0,5 в. Содержание Cu, Pb, Cd, Bi, Ni в образце устанав­
ливается по методу добавок стандартных растворов.

Проведен анализ нескольких образцов. Чувствительность методики 
при навеске 0 ,2г соли для Pb— 1,5* 10_7% ,Си— 1 • 10~6 %, Bi— 1 • IO-6 %, 
Ni — 2 - 10-6 %. Время анализа 3,5 часа. Относительная ошибка опреде­
ления Cu—8,8%, Pb—20%, Bi—9,3%, Ni—28,8 % .

Выводы

1. Проведены исследования по выбору оптимальных условий опре­
деления Cu, Pb, Cd, Sb, Bi, Ni в кристаллах KH2PO4 и CsH2AsO4.

2. Разработана амальгамно-полярографическая методика определе­
ния 5 • IO-5— IO-7 % Cu, Pb, Ni, Bi, Cd, Sb в солях и кристаллах 
KH2PO4 и CsH2AsO4.
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