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В р а б о т е  [1] в к а ч е с т в е  ф о н а  д л я  о д н о в р е м е н н о г о  о п р е д е л е н и я  
м и к р о к о н ц е н т р а ц и й  в и с м у т а ,  м еди ,  с в и н ц а  и ц и н к а  в о л о в 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  б ы л  п р е д ­

л о ж е н  щ е л о ч н о й  р а с т в о р  э т и л е н д и а м и н а .  О д н а к о  п р и  д л и т е л ь н о м  x p â -  
нен ии  э т и л е н д и а м и н  п о с т е п е н н о  р а з л а г а е т с я  ( о с о б е н н о  на  с в е т у )  и 
в с л е д с т в и е  э т о г о  н а  п о л я р о г р а м м а х  з у б ц ы  в и с м у т а  и м е д и  н а к л а д ы ­
в а ю т с я  о д и н  н а  д р у г о й .  П о  э т о й  п р и ч и н е  не  п р е д с т а в л я е т с я  в о з м о ж н ы м  
о п р е д е л и т ь  с о д е р ж а н и е  м и к р о к о н ц е н т р а ц и й  в и с м у т а  и м е д и  в о л о в е  
в ы с о к о й  ч ис тоты .  С о д е р ж а н и е  м е д и  м о ж н о  о п р е д е л я т ь  п р и  п о л я р о г р а -  
ф и р о в а н и и  на щ е л о ч н о м  ф о н е  [2 ]; в и с м у т  ж е  н а  э т о м  ф о н е  не  д а е т  
у с т о й ч и в ы х  а н о д н ы х  з у б ц о в .  О д н а к о  в т е х н и к е  в н а с т о я щ е е  в р е м я  
и с п ы т ы в а е т с я  о с т р а я  н е о б х о д и м о с т ь  в в ы с о к о  ч у в с т в и т е л ь н о й  м е т о д и к е  
о п р е д е л е н и я  м и к р о к о н ц е н т р а ц и й  в и с м у т а  в о л о в е  в ы с о к о й  чис тоты .

Д а н н а я  р а б о т а  п о с в я щ е н а  р а з р а б о т к е  м е т о д и к и  о п р е д е л е н и я  м и ­
к р о к о н ц е н т р а ц и й  в и с м у т а  в о л о в 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 ­
но 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 .

П о  л и т е р а т у р н ы м  д а н н ы м  [3], у с т о й ч и в ы е  к а т о д н ы е  в о л н ы  в и с м у т а  
п о л у ч а ю т с я  н а  к и с л ы х  ф о н а х .  Н а м и  б ы л о  и з у ч е н о  а м а л ь г а м н о - п о л я р о ­
г р а ф и ч е с к о е  п о в е д е н и е  в и с м у т а  н а  ф о н а х  с е р н о й  и с о л я н о й  к и с л о т ы  
р а з л и ч н ы х  к о н ц е н т р а ц и й .  Н а  о с н о в а н и и  с о п о с т а в л е н и я  п о л я р о г р а ф и ч е ­
ск о го  п о в е д е н и я  в и с м у т а  н а  р а з л и ч н ы х  к и с л о т а х  мы* о с т а н о в и л и с ь  на  
ф о н е  0 ,25 M  H C l .  К р о м е  то го ,  с о л я н у ю  к и с л о т у  м о ж н о  л е г к о  о ч и с т и т ь  
о т  п р и м е с е й  т я ж е л ы х  м е т а л л о в  п е р е г о н к о й  ее  в к в а р ц е в о м  п е р е г о н н о м  
а п п а р а т е .

И с с л е д о в а н и я  п о к а з а л и ,  что  н а  ф о н е  0 ,25 M  H C l  п о л у ч а е т с я  х о р о ­
ш и й  а н б д н ы й  з у б е ц  в и с м у т а  с п о т е н ц и а л о м  п и к а  о к о л о  0 ,06 в (нас.к.э . ) .  
Г л у б и н а  з у б ц а  в и з у ч е н н о м  и н т е р в а л е  к о н ц е н т р а ц и й  п р я м о  п р о п о р ц и о ­
н а л ь н а  к о н ц е н т р а ц и и  в и с м у т а  в р а с т в о р е  (рис.  1 ).  С л е д о в а т е л ь н о ,  с о ­
д е р ж а н и е  в и с м у т а  м о ж н о  о п р е д е л я т ь  м е т о д о м  д о б а в о к .

П о т е н ц и а л  з у б ц а  м е д и  н а  э т о м  ф о н е  л и ш ь  н а  0 ,16 в о т р и ц а т е л ь н е е  
п о т е н ц и а л а  з у б ц а  в и с м у т а ,  но т а к  к а к  ч у в с т в и т е л ь н о с т ь  по м е д и  н и ж е  
ч у в с т в и т е л ь н о с т и  по в и с м у т у ,  т о  ее 4 — 5-»кратный и з б ы т о к  не  м е ш а е т  
о п р е д е л е н и ю  в и с м у т а .  К р о м е  того,  о б ы ч н о  в о б р а з ц а х  ч ис т о го  о л о в а  
с о д е р ж а н и е  в и с м у т а  и о л о в а  C u  п р и м е р н о  о д и н а к о в о .  Б о л е е  н и з к а я  
ч у в с т в и т е л ь н о с т ь  по меди ,  в о з м о ж н о ,  о б у с л о в л е н а  о б р а з о в а н и е м  и н т е р ­
м е т а л л и ч е с к о г о  с о е д и н е н и я  м е д и  с  р т у т ь ю  э л е к т р о д а  [4 ].
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Д л я  о п р е д е л е н и я  м и к р о к о н ц е н т р а ц и й  в и с м у т а  и з б ы т о к  о л о в а  н е о б ­
х о д и м о  у д а л я т ь .  У д а л е н и е  о л о в а  п р о и з в о д и т с я  в ы п а р и в а н и е м  его в в и ­
д е  S n B r 4  к а к  п р е д л о ж е н о  в [2]. С ц е л ь ю  в ы я с н е н и я  в о з м о ж н о с т и  е о у л е -  
т у ч и в а н и я  м и к р о п р и м е с е й  в и с м у т а  с о л о в о м  б ы л и  п р о в е д е н ы  и сс л ед о -

Рис. 1. Градуировочный график висмута.
Условия опыта: т =  5 м и н ; срэ=  —
— 1,0 в ( нас .  к .  э . );  Ѵ = 2  м л ; ^ = 0 , 0 8  см;  

чув. ЗЛО- 3  м к а / м м ;  фон 0,25 M HCl.

в а н и я  по в ы я в л е н и ю  о п т и м а л ь н о й  т е м п е р а т у р ы  в ы п а р и в а н и я  о л о в а .  
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  з а в о д с к о м  о б р а з ц е  о л о в а ,  с о д е р ж а щ е м  
висм ут .  В ы п а р и в а н и е  п р о в о д и л о с ь  при  300,  250 и 220°. Р е з у л ь т а т ы  
и с с л е д о в а н и й  п р е д с т а в л е н ы  в т а б л .  1 .

И з  т а б л и ц ы  в и д н о ,  ч т о  п р и  всех  
и с с л е д о в а н н ы х  т е м п е р а т у р а х  с о д е р ­
ж а н и е  в и с м у т а  в о л о в е  не  м е н я е т с я .
С л е д о в а т е л ь н о ,  п р и  э т и х  т е м п е р а т у ­
р а х  не  п р о и с х о д и т  с о у л е т у ч и в а н и я  
м и к р о к о н ц е н т р а ц и й  в и с м у т а .  П р и  
т е м п е р а т у р е  300° п о л н о е  у д а л е н и е  
о л о в а  п р о и с х о д и т  в т е ч е н и е  1 0 — 1 2  

м и н ут ,  что  в п о л н е  у д о в л е т в о р я е т  т р е ­
б о в а н и я м  в ы п о л н е н и я  а н а л и з а .  П о ­
э т о м у  в д а л ь н е й ш и х  о п ы т а х  в ы п а р и ­
в а н и е  о л о в а  п р о и з в о д и л о с ь  п р и  т е м ­
п е р а т у р а х  2 5 0 — 300°.

Н а  о с н о в а н и и  п р о в е д е н н ы х  н а м и  и с с л е д о в а н и й  п р е д л а г а е т с я  с л е ­
д у ю щ а я  м е т о д и к а  о п р е д е л е н и я  м и к р о к о н ц е н т р а ц и й  в и с м у т а  в о л о в е  
в ы с о к о й  чисто ты .

М е т о д и к а

П р и б о р ы :  п о л я р о г р а ф  с  с а м о п и с ц е м  и л и  ф о т о з а п и с ь ю .
Р е а к т и в ы :  с о л я н а я  к и с л о т а  0,25 M р а с т в о р .  К и с л о т а  от  т я ж е л ы х  

м е т а л л о в  о ч и щ а л а с ь  ч е т ы р е х к р а т н о й  п е р ег о н к о й .  П о с л е д н я я  п е р е г о н к а  
п р о в о д и л а с ь  в к в а р ц е в о м  п е р е г о н н о м  а п п а р а т е .

С т а н д а р т н ы й  р а с т в о р  в и с м у т а  г о т о в и л с я  р а с т в о р е н и е м  м е т а л л и ч е ­
с к о г о  в и с м у т а  в а з о т н о й  ки сл о т е .  0,5 г т о н к о  и з м е л ь ч е н н о г о  олоіва п р о ­
м ы в а е т с я  с л а б ы м  р а с т в о р о м  а з о т н о й  ки с л о т ы ,  р а с т в о р я е т с я  в к в а р ц е ­

Т£а блица 1

Результаты исследований по 
выяснению соулетучивания висмута

Температура 
выпаривания, °С

Содержание Bi 
в олове, %

300 6,4,10- 6

250 6,4.10- 6

2 2 0 6,4.10- 6
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во м  с т а к а н ч и к е  4 мл H B r  и 1 мл B r 2. С о д е р ж и м о е  с т а к а н ч и к а  в ы п а р и ­
в а е т с я  в г е р м е т и ч н о й  с т е к л я н н о й  в ы п а р и т е л ь н о й  к а м е р е  при  2 5 0 — 300°. 
П о с л е  в ы п а р и в а н и я  в с т а к а н ч и к  п р и л и в а е т с я  2 мл 0 ,25 M  H C l  ( ф о н )  и 

при  п о т е н ц и а л е  в — 1 , 0  в (нас. к. э.) в т еч ен и е  1 0  м и н у т  п р о в о д и т с я  н а ­
ко п л е н и е  п р и м е с е й  в р т у т н о м  э л е к т р о д е  в э л е к т р о л и з е р е ,  п р и в е д е н н о м  
в [2 ]. П о с л е  э т о го  п р о в о д и т с я  п о л я р о г р а ф и р о в а н и е  с п о т е н ц и а л а  — 
0,25— 0,5 в (нас. к. э.). С о д е р ж и м о е  в и с м у т а  о п р е д е л я е т с я  м е т о д о м  д о ­
б а в о к  и р а с с ч и т ы в а е т с я  по ф о р м у л е .

L 1 - v -с- I O - 4

% Bi

г д е  L2 - г л у б и н а  з у б ц а  от  д о б а в к и  в и с м у т а ;  
v  — о б ъ е м  д о б а в к и ,  мл; 
с —  к о н ц е н т р а ц и я  д о б а в к и ,  ^/мл;

L 1 г л у б и н а , з у б ц а  от  в и с м у т а  в о л о в е ;  
т — н а в е с к а  о л о в а .

М а к с и м а л ь н а я  ч у в с т в и т е л ь н о с т ь  м е т о д и к и  (п ри  г л у б и н е  з у б ц а  в 4 мм) 
по в и с м у т у  пр и  р а з р а б о т а н н ы х  у с л о в и я х  ( в р е м я  э л е к т р о л и з а  1 0  минут,
п о т е н ц и а л  э л е к т р о л и з а — 1 , 0  в (нас. к. э. 
0,08 см, ч у в с т в и т е л ь н о с т ь  п р и б о р а  
З Л О “ 9  а/мм при  п р о в е д е н и и  а н а л и з а  из  
н а в е с к и  о л о в а  в 0,5 г) с о с т а в л я е т  
2 . 1 0  ~ 6  %.

П о  р а з р а б о т а н н о й  м е т о д и к е  б ы л и  
п р о в е д е н ы  а н а л и з ы  р я д а  о б р а з ц о в  о л о ­
в а  в ы с о к о й  ч и с т о т ы  ( т а б л .  2 ) .  П о л я р о -  
г р а м м ы  о д н о г о  из а н а л и з о в  п р и в е д е н ы  
н а  рис.  2 .

С ч и т а е м  п р и я т н ы м  д о л г о м  в ы р а ­
з и т ь  б л а г о д а р н о с т ь  проф .  А. Г. С т р о м -  
б е р г у  з а  ц е н н ы е  с о в е т ы  п р и  в ы п о л н е н и и  
и о б с у ж д е н и и  р а б о т ы .

Таблица 2
Результаты анализа олова высокой чистоты на 

содержание висмута 
Условия опыта: навеска олова — 0,5 г ;  V =  2  м л ;  
т= 10 мин; чувствительность ЗЛО-змка мм; 

d к 0,08 с м .

д и а м е т р  р т у т н о й  к а п л и

& проб Содержание висмута в олове,

1 ЗЛО“ 5; 2,.1 . 1 0  5
2

CO ~Ог—tCOCO 3,3.10-6; 3,9.10- 6

3 6,4.10-6; 6,4.10-6; 6,4.10- 6

( н а с к .  э . )

Рис. 2. Полярограммы 
анализа образца олова. 
Условия опыта: т =

1 0  м и н ; срэ=  —1 , 0  в 
(нис .  к .  э. );  V  =  2 мл; 

d K=  0,08 с м ; чув.
6 . IO- 3  м к а / м м .

1. Полярограмма об­
разца олова. 2. То же, 
но с добавкой 0,05 7 /мл 

стандартного раствора 
висмута.

В ы в о д ы

Р а з р а б о т а н а  м е т о д и к а  о п р е д е л е н и я  м и к р о к о н ц е н т р а ц и й  в и с м у т а  
в о л о в е  в ы с о к о й  чис тоты .  М е т о д  о с н о в а н  н а  о т д е л е н и и  и з б ы т к а  о л о в а  

в ы п а р и в а н и е м  его в в и д е  S n B r 4  с п о с л е д у ю щ и м  о п р е д е л е н и е м  в и с м у т а  
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 .  П р и в е д е н ы  р е з у л ь ­
т а т ы  а н а л и з а  н е к о т о р ы х  о б р а з о в  о л б в а ,  х а р а к т е р и з у ю щ и е  их в о с п р о ­
и з в о д и м о с т ь .
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