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Р а н е е  [ 1 ] н а м и  б ы л а  п р е д л о ж е н а  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 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  с у р ь м ы  в олове,  где  о т д е л е ­
ние с у р ь м ы  от  о л о в а  и м е ш а ю щ и х  ее 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 м у  
о п р е д е л е н и ю  п р и м е с е й  (Cu,  Bi) п р о в о д и т с я  э к с т р а г и р о в а н и е м  ее  из 
б N H C l  э т и л а ц е т а т о м .  Э к с т р а к ц и о н н о е  о т д е л е н и е  э л е м е н т а  с в я з а н о  
с з а т р а т о й  в р е м е н и ,  т р е б у е т  п р и м е н е н и я  д о п о л н и т е л ь н ы х  р е а к т и в о в ,  
п о су д ы  в ы с о к о й  ч и с т о т ы  и др .  П о э т о м у  п р е д с т а в л я е т  и н т е р ес  п о д о ­
б р а т ь  фон ,  н а  к о т о р о м  м о ж н о  б ы л о  бы  о п р е д е л я т ь  с у р ь м у  в о л о в 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  в п р и с у т с т в и и  у к а з а н ­
н ы х  э л е м е н т о в .  С этой  ц е л ь ю  б ы л о  и з у че 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 ­
ское  п о в е д е н и е  с у р ь м ы ,  меди ,  в и с м у т а  и о л о в а  на  н е к о т о р ы х  э л е к ­
т р о л и т а х .

Р е з у л ь т а т ы  и с с л е д о в а н и й  с в ед ен ы  в т а б л .  1.
Т а б л и ц а  1

Потенциалы анодных зубцов Sb3+, Cu2+, Bi3+ и Sn2+ на некоторых фонах

№ Ф о н Потенциалы зубцов, в [нас.  к .  э . )
TI п. Sb3+ Cu2+ Bi3+ Sn2 :

1 1,5 M HCl —0,15 —0,25 -0,15 -0 ,5
2 0,25 M HCl - 0 , 1 - 0 . 2 0 —0,47
3 5 H H2SO4-PcnHpT = 1:1 - 0 , 1 слабо 0 -0,48
4 I M H2SO4 - 0 , 1 0 , 2 0 -0,48
5 I M янтарная кислота - 0 , 1 - 0 , 1 0 -0 ,4
6 0,36 M H2SO4+! M H2C2O4 - 0 , 1 - 0 , 1 0 —0,43
7 I MH2S04+1 MMnSO4+0,l MHCl - 0 , 1 0 0 -0,47
8 5 H Н28О4+спирт=1:1+0,5 M 

трилон „Б“ - 0 , 1 слабо 0 —0,48
9 I M Малеиновая кислота - 0 , 1 0 0 -0 ,4

1 0 I M Н2804+малахитовый зеленый - 0 , 1 0 0 —0,42

Прочерки в табл. 1 означают, что на данном фоне зубец элемента не получается.
И с х о д я  из  п р и в е д е н н ы х  и с с л е д о в а н и й ,  н а и б о л е е  п е р с п е к т и в н ы м  

ф о н о м  д л я  о п р е д е л е н и я  с у р ь м 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
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с н а к о п л е н и е м  в п р и с у т с т в и и  Bi,  C u  и 1 0 0 - к р а т н о г о  и з б ы т к а  S n  я в л я ­
е т с я  5 H  Н 28 0 4+ с п и р т = = 1 : 1 ,  н а  к о т о р о м  м е д ь  с л а б о  в о с с т а н а в л и в а е т с я ,  
а м е ж д у  п и к а м и  S b  и Bi,  S b  и S n  с у щ е с т в у е т  р а з н о с т ь  п о т е н ц и а л о в  
0 , 1  в и 0 ,38 в с о о т в е т с т в е н н о .  Э т о т  ф о н  м ы  и в ы б о а л и  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  с у р ь м ы  в о л о в е  в ы с о к о й  чисто ты .

В с в я з и  с  т ем ,  что  п о т е н ц и а л ы  пик о в  с у р ь м ы  и о л о в а  о т л и ч а ю т с я  
н а  з н а ч и т е л ь н у ю  в е л и ч и н у ,  д л я  о п р е д е л е н и я  с у р ь м ы  в о л о в е  д о с т а т о ч ­
но у д а л е н и я  л и ш ь  о с н о в н о й  м а с с ы  о л о в а  ( а  н е п о л н о е ) .

Т а к  к а к  т е м п е р а т у р ы  к и п е н и я  S b B r 5  и S n B r 4  з н а ч и т е л ь н о  о т л и ­
ч а ю т с я  д р у г  о т  д р у г а  ( Г кип. SnBr4 = 2 0 2 ° ,  а Г кип. SbBr5 — 280°) [2], 
то о с н о в н у ю  м а с с у  о л о в а  м о ж н о  у д а л я т ь  д е с т и л л я ц и е й  его в в ид е  
S n B r 4.

Н а  о с н о в а н и и  р е з у л ь т а т о в ,  и з л о ж е н н ы х  в ы ш е ,  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  с у р ь м ы  в о л о в е  
в ы с о к о й  чис тоты .

0,5 г и з м е л ь ч е н н о г о  м е т а л л и ч е с к о г о  о л о в а  р а с т в о р я е т с я  в к в а р ц е ­
в о м  с т а к а н ч и к е  о б ъ е м о м  1 0  мл, 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 ­
ту,  в с м е с и  4 мл H B r  -J- 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  у п а р и в а е т ­
ся  д о с у х а  в з а к р ы т о й  с т е к л я н н о й  
к а м е р е  н а  в о з д у ш н о й  б а н е  при  
170°С. З а т е м  в с т а к а н ч и к и  к  с у х о ­
м у  о с т а т к у  д о б а в л я е т с я  по 1 мл 
6  H  H C l  и п р о в о д и т с я  в о с с т а н о в л е ­
ни е  S b 54- д о  S b 3+ ( о д н о в р е м е н н о  
о с т а т к и  S n 44" в о с с т а н а в л и в а ю т с я  
до Sn2+ ) г и п о ф о с ф и т о м  н а т р и я  
( 3 0 ~ 4 0  мг) пр и  6 0 — 70°. Д л я  
у м е н ь ш е н и я  к и с л о т н о с т и  в с т а к а н ­
ч ик и  п о с л е  у п а р и в а н и я  H C l  д о б а в ­
л я е т с я  2 — 3 р а з а  т р и д и с т и л л и р о -  
в а н н а я  в о д а  и р а с т в о р  к а ж д ы й  
р а з  у п а р и в а е т с я  д о с у х а .  З а т е м  в 
с т а к а н ч и к и  д о б а в л я е т с я  ф о н  
(5 H  H 2 S O 4  +  с п и р т )  и п р о в о д и т с я  

э л е к т р о л и з  в т е ч е н и е  15 м и н у т  п р и

Таблица 2 
Результаты анализа олова высокой 

чистоты на содержание сурьмы.
Условия проведения опытов: = —0.5 в
(нас. к. э.);  тэ—15 мин; г к= 0,04 см; чу в.
1/3 =  0,14 мка/см; Vp =  2 м л .

Глубина 
зубца Sb в 
пробе, мм

Глубина зубца 
Sb от добавки 
в электроли­

зер, MM

Содержание 
Sb, %

1 0 30 * 7.IO“ 6

2 2 23 9. KT6

1 1 29 7,5. KT6

(н а с .

Рис. 1 . Полярограмма анализа олова 
на содержание сурьмы: а) проба оло­
ва высокой чистоты; б) проба олова 
высокой чистоты -f добавка стандар­
та Sb3+ 0,1 м к г .  Условия проведе­
ния опытов: .= — 0,5 в
Ѵ=2 мл; гк= 0,04 см;

(нас. к. э .); 
= 15 минут.

Чувствительность 0,14 мка/см. (По­
лярограф ПА-1 ).

п о т е н ц и а л е  —  0,5 в {нас. к. э.). П е р е м е ш и в а н и е  р а с т в о р а  во  в р е м я  
э л е к т р о л и з а  п р о в о д и т с я  а з о т о м  и п о д д е р ж и в а е т с я  п о с т о я н н ы м  в т е ч е ­
н ие  с е р и и  о пытов .  П о с л е  о к о н ч а н и я  э л е к т р о л и з а  с н и м а е т с я  п о л я р о -
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грамма. По предлагаемой методике проведены анализы олова высо­
кой чистоты. Результаты  анализа приведены в табл. 2 .

В качестве примера на рис. 1 приводятся подпрограммы анализа 
одного из образцов олова высокой чистоты.
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