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Р а н е е  [1] нам и  был предлож-ен м етод экстракционной  ам ал ьгам н о й  
пол яр о гр аф и и  с накоплением  (Э А П Н ) д л я  определения у л ьтр а м и к р о п р и ­
месей в м а т е р и а л а х  высокой чистоты. С ущ ность  его за к л ю ч ается  в опре­
делении  следов непосредственно в э к стр аген тах  методом А П Н . П р и м е ­
нение подобного м етода  в аналитической  химии, на  наш  взгляд , явл яется  
весьм а перспективны м, поскольку  при 
этом в сравнении с обычными м етодам и  
с рёэстракцией  значительно  у п рощ ается  
а н ал и з ,  с о к р а щ ае т ся  расход  реактивов, 
значи тельн о  с о к р а щ ае т ся  общ ее  врем я  
ан а л и за  и ул учш ается  его воспроизводи­
мость. П ри этом  в целях  повы ш ения ч ув­
ствительности  определения элем ентов 
м о ж н о  и спользовать  разл и чн ы е  приемы 
концентрирования  м икроприм есей  с по­
мощ ью  экстракции , наприм ер , эк стр ак ц и я  
из больш ого  о б ъем а  р аство р а  в м алы й 
объем  экстр аген та  и т. д.

Д а н н а я  работа  п о с в ящ е н а  и с с л е д о ­
ваниям  по о п р е д е л е н и ю  с л е д о в  п р и м е ­
сей м етодом  экстр акц и о н н о й  А П Н  н е ­
поср ед ствен н о  в х л о р зф о р м е н н о м  р а с т ­
воре  дитизона . Д л я  со зд ан и я  т о к о п р о ­
в о д я щ е й  с реды , 1 .10-4 % раствор  д и т и ­
зо н а  в х л о р о ф о р м е  см е ш и в ал с я  0,2 N  
PacTBopoM N H4N O 3 в м ет а н о л е .  Н а  рис. 1 
п о к а за н а  и зотерм а  у д е л ь н о й  э л е к т р о п р о ­
водности  см еси  х л о р о ф о р м -м е т а н о л ,  
сн ятая  при разном  с о д е р ж а н и и  в смеси
х л о р о ф о р м а ,  но при п о стоян н ой  к о н ц е н т р а ц и и  э л ек тр о л и та  в ней, 
р авн ой  0,1 N N H 4N O 3. К ак  ви д н о  из ри су н ка ,  э л ек тр о п р о в о д н о с ть  
у к а за н н о й  смеси при 5 0 % -н о м  с о д ер ж а н и и  в ней х л о р о ф о р м а  п р и '  
мерно  в 5 раз  н и ж е  э л е к т р о п р о в о д н о с т и  0,1 N  раствора  N H 4H O 3 
в C H 3O H  и равна * =  0 ,006 ом~[см~1. Это  зн а ч е н и е  э л е к т р о п р о в о д н о ­
сти с о о тв етс тву е т  по п о р я д к у  вел и ч и н е  эл ек тр о п р о в о д н о с ти  0,1 N  
раствора  KCl в в о д е  (0,012 ом~1 см-1) и, таким  о б р а зо м , вп ол 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 ,  п р е д ъ я в л я е м ы м  к п о л я р о гр а ф и ч е с к о м у  а н а ­
л и зу .  И с х о д я  из этого , 1.10“ 4 % -н ы й  раство р  д и ти зон а  в х л о р о ф о р м е
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Рис. 1. И зотерм а эл ектропро- 
проводности  см еси хл ор оф орм - 
метанол при постоянной кон­
центрации электролита в см е­

си, равной 0 ,1  W N H 4 N O 3.



с м е ш и в а л с я  с  0 ,2  (Ѵ-ным р аствором  N H 4N O 3 в м ета н о л е  в с о о т н о ­
ш ен и и  (1:1). И зм е р е н и я  п р о в о д и л и с ь  в я ч е й к е ,  описанной  в [1], на 
п о л я р о г р а ф е  „ О Н - І О Г .  А н од ом  с л у ж и л а  р ту ть  на д н е  э л е к т р о л и з е р а .  
В се  зн а ч е н и я  п о тен ц и ал о в  в т е к с т е ,  в т а б л и ц а х  и на р и с у н к а х  д а н ы  
о тн о си тел ьн о  это го  э л е к т р о д а  с р а в н е н и я  в том  ж е  р а с тв о р е .

И с п о л ь зу е м ы й  в опы тах  х л о р о ф о р м ,  к в ал и ф и к а ц и и  х. ч ., п р о ­
в е р я л с я  на н ал и чи е  п о б о ч н ы х  п р о д у к т о в  р а з л о ж е н и я  и п о д в е р г а л с я  
о ч и ст к е  по м ет о д и к е ,  описанной  в [ ]. С т е п е н ь  оч и стки  хлороф орм а*  
к а к  и р а н е е ,  к о н ц е н тр и р о в а л а с ь  по в е л и ч и н е  о ста то ч н о го  т о к а .  К а к  
в и д н о  из рис. 3, 4, 5, м ак си м а л ь н ая  ч у в с тв и те л ь н о с ть  о п р е д е л е н и я  
P b ,  C u , T l, In. C d , и Bi в смеси  I IO- 4 ^-Hbift д и ти зо н  в х л о р о ф о р ­
ме +  0,2 Nраствор  N H 4N O 3 в C H 3O H  (1:1 ) со о тв ет с тв е н н о  равна: I - IO -7 ; 
2 - IO- 7 ; 2 - IO-7; M O -6; 1 ,5 • LO-7 и 5 - Ю -8 г-ион/л пои гл у б и н е  зу б ц а
10 мм и п р о д о л ж и те л ь н о с ти  э л е к т р о л и за  [3] б ы л о  п о к а ­
за н о  нами, что ч у в с тв и те л ьн о с ть  м етода  А П Н  м о ж е т  бы ть  п о в ы ш е н а  
б о л е е  чем  на п о р я д о к  за  с ч е г  п р о в е д е н и я  п р е д в а р и т е л ь н о г о  к о н ­
ц ен тр и р о в ан и я  м еталл а  в H g -ной к а п л е  при т е м п е р а т у р е  вблизи  т е м ­
п е р а т у р ы  кипения раствора . П ри ем  п р о в е д е н и я  п р е д в а р и т е л ь н о г о  
э л е к т р о л и за  на ста ц и о н а р н о й  ртутной  кап л е  при т е м п е р іт у р е  вб л и зи  
т е м п е р а т у р ы  кипения  раствора  в со ч етан и и  с  э ф ф е к т о м  у в е л и ч е н и я  
п о ве р х н о с ти  а м а л ь га м ы  ам м ония  [4] 
п о зв о л я е т  у в е л и ч и т ь  ч у вств и тел ьн о сть

п /з Сл 10

Р и с. 2. Зав и си м ость  глубины  
анодны х зу б ц о в  таллия от кон­
центрации ионов металла  
в р аствор е. Кривая 1— чувст­
вительность I а / м м ,  в р е­
мя эл ек тр оли за  тэ = 5  м и н , п о ­
тенциал эл ек троли за  срэ=  
=  1 ,2  в; кривая 2 — эф ф ек т  
амальгамы  аммония совм естн о  
с тем п ер атур ой , чувствител ь­
ность 3 - 10 8 a  I м м ,  тэ = 5  м и н.,  

срэ =  - 2 , 8 5  в., Т = 8 0 °С .

Р ис. 3. Зависим ость  глубины  
анодны х зу бц ов  свинца от кон­
центрации ионов металла  
в растворе. Кривая 1— чувст­
вительность 2 - IO- 8  а /м м ,  та =  
= 5  м и н . ,  срэ —— 1,2 в , т ем п ер а­
тура 20°С; кривая 2 — в у с л о ­
виях повы ш енной тем п ер ату­
ры (80°С ) и эф ф екта ам альга­
мы аммония, срэ =  — 2 ,8 5  в. 

д р уги е  условия те ж е.

м ето д а  А П Н  на 1,5 -s- 2 п о р я д к а .  Э т о т  при ем  бы л  и с п о л ьзо ва н  
нами д л я  п ов ы ш е н и я  ч у вств и тел ьн ости  о п р е д е л е н и я  P b ( 2 - f ) ,  
C u  ( 2 + ) ,  T l (-(-), In (3 + > , C d ( 2 4 - )  и В і ( 3 - Н  в си стем е  1 -1 0 ~ 4 % -н ы й  
д и ти зо н  в х л о р о |ю р м е + 0 , 2  N  р аствор  N H 4N O 3 в м ет а н о л е  (1:1). П ри  
этом  п р е д в а р и те л ь н ы й  э л е к т р о л и з  на H g -ной  кап л е  п р о в о д и л с я  при 
п о т е н ц и а л е —2,85  b. и т е м п е р а т у р е  80°С. К ак  ви д н о  из рис. 2, 3 и 4, 
м ак си м а л ь н ая  ч увств и тел ьн о сть  о п р е д е л е н и я  у к а з а н н ы х  в ы ш е  э л е -
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м ен тов , д о с ти гн у та я  в этих  о пы тах , стала  с оответствен н о  равной:
2 - IO -9; 4 ,5 .1 0 -9 ; 5 - 1 0 " 9; 6 ,1 - 1 0 " 9; 4 - 10“ 8 и 2 , 6 - 1 0 '9 г-ион/л <). Т аким  
о б р а зо м , ч увств и тел ьн о сть  о п р е д ел е н и я  у к а за н н ы х  в ы ш е  э л е м е н т о в  
в у с л о в и я х  эф ф е к та  а м а л ь г а м ы  ам м о н и я  при 8 J°C  повы силась  в с р е д ­
нем  б о л е е  чем  на 1,5 п о р я д к а .  К ак  у ж е  ран ее  с о о б щ ал о сь ,  о с н о в ­
ным ф ак то р о м  в повы ш ении  ч у встви тел ьн ости  м етода  а м а л ь га м н о й  
п о л я р о гр а ф и и  с н ако п л ен и ем  в эти х  у с л о в и я х  я в л я е т с я  у в е л и ч е н и е  
константы  э л е к т р о л и з а  Ku х а р а к т е р и з у ю щ е й  и нтенсивность  д о с та в к и  
ве щ еств а  к э л е к т р о д у  и за в и с я щ е й  г л а в ­
ным о б разом  от скорости  п е р е м е ш и в а ­
ния раствора  в п роц ессе  п р е д в а р и т е л ь ­
ного  эл е к т р о л и за .  Константа  э л е к т р о -

K 1 =
ѳ

-S -C 1 ’
(1)

где  Ѳ — к о л и ч е с т в о  э л е к т р и ч е с т в а  в 
к у л о н а х ,  з а т р зч е н н о е  на в ы д ел е н и е  м е ­
тал л а  на H g -ой к ап л е  за в р е м я  э л е к ­
тр о л и за ,  р авн ое  тэ; Ѳ — о п р е д е л я е т с я  из 
п л о щ а д и  п од  ан од н ы м  з / б ц о м ;  S  — п о ­
ве р х н о с ть  H g -ой капли , см2. Cx — к о н ­
ц ен тр ац и я  и онов  м ет а л л а  в р астворе , 
г-ион/л.

П р е д с т а в л я е т  и н те р е с  оц ен и ть  и з ­
м ен е н и е  константы  э л е к т р о л и за  K1 в 
зави си м ости  ‘ от р а зл и ч н ы х  ф ак то р о в :  
т е м п е р а т у р ы ,  э ф ф е к т а  а м ал ьгам ы  а м м о ­
ния п о р о зн ь  и при  их  совм естн ом  в л и я ­
нии.

В табл . 1, в п ер во м  стол б ц е , п р и ­
в е д е н ы  зн а ч е н и я  констант  эл е к т р о л и за ,  
вы ч и сл ен н ы е  из п л о щ а д и  п од  анодны м  

•зубцом по ф о р м у л е ‘(1), у к а за н н о й  в ы ­
ш е. Э ти  зн а ч е н и я  к о н с т а н т эл е к т р о л и за  
ZC1 бы ли  п о л у ч е н ы  нами в о б ы ч н ы х  у с ­
л о в и я х  (т е м п е р а ту р а  25°С, п е р е м е ш и -

Р ис. 4. Зависим ость  глубины  
анодны х зу б ц о в  висмута от  
концентрации ионов металла  
в растворе. Кривая 1— чувст­
вительность 6 - 1 0 ' 9 а /м м ,  

тэ= 5  м и н ,  срэ = — 1 ,0  в; 
кривая 2 — в усл ови ях повы ­
ш енной тем пературы  (80°С ) 
и эф ф екта амальгамы ам м о­
ния, срэ = —2 ,8 5  (в), д р у ги е  у с ­

ловия те ж е.ванне  раствора  в п р о ц е с се  э л е к т р о л и за  
а зотом  в отсутстви е  э ф ф е к та  ам а л ьга м ы  ам м он и я) .  П ри  п р о вед ен и и  
п р е д в а р и т е л ь н о го  э л е к т р о л и за  на стац и о н ар н о й  H g -ой кап л е  вб л и зи  
те м п е р а т у р ы  кипения  раствора зн а ч е н и я  Ku а с л е д о в ат ел ь н о ,  ч у в с т ­
ви тельн ость  м ето д а  А П Н , ка к  это  видно из табл . 1, у в е л и ч и в а е тс я  
в 10— 15 раз  по ср авн ен и ю  с обы чны м и у с л о в и ям и  ( Г  =  25°С). П ри  
этом  зави си м ость  ZC1 от т е м п е р а т у р ы  э к с п о н е н ц и ал ь н ая  [3], то  есть  
в ы р а ж а е т с я  со о тн о ш е н и е м

.  Е_
K1 = A e  *т . (2)

З н а ч е н и я  A w E  д л я  к а ж д о г о  э л ем е н та  т а к ж е  д а ю тс я  в табл . 1. 
В у с л о в и я х  ж е  э ф ф е к т а  у в е л и ч е н и я  п о ве р х н о с ти  ртутной  а м а л ь га -  
ліы ам м ония  зн а ч е н и е  K 1 о п р е д е л я е т с я  из соо тн о ш ен и я :

с *

K T - K , . - , (3)

1J М инимальная концентрация определяем ого элемента в ячейке в наш их опытах  
была равной 5 . 1 0 - 9 г-ион /л .  Концентрация ж е, равная 2. I U - 9 и 2 ,6 .1 0 - 9 г -и о н /л  полу-
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гд е  Kx — м о ж н о  н азвать  э ф ф е к т и в н о й  константой  э л е к т р о л и за ,  т а к  к а к
S*

она  у ч и т ы в а е т  ф а к т о р  равны й о тн о ш е н и ю  п о вер х н о сти  H g -ой
•S

кап л и  в у с л о в и я х  э ф ф е к т а  а м а л ь г а м ы  ам м о м и я  к ее  п е р в о н а ч а л ь н о й  
п о в е р х н о с ти .

Т а б л и ц а  1
Значения константы электролиза в зависимости от различных факторов

Элемент

К  при 7’= 2 5 ° С  
и без эффек­
та аммония

К - 10 по 
формуле (2)

/< •1 0  по 
формуле (3)

К - Ю по
формуле (4)

К '  10 из пло­
щади под 

анодным зуб ­
цом

Te ( + ) 430 6501) 215 3250 2700

Cu ( 2 ± ) 865 13002) 432 6500 5300

P b ( 2 + ) 1100 15003) 550 7000 6200

Cd ( 2 + ) 910 13004) 455 6500 6000

In ( 3 + ) 510 8505) 255 4250 3800

Bi ( 3 + ) 1300 2100*3) 650 10200 7800

I) A =  0 ,5 2  108; £ = 6 , 3 5 - Юз к а л / м о л ь ;  2 ) .4 = 1 ,0 4 - 1 0 * ;  £ = 6 . 3 5 - 1 0 3; 3) /4 = 5 .9 5 -1 0 ¾  
£ = 7 ,4 - 1 0 >  4) A=I ,0 4 - IO8; £ = 6 , 3 5 - ЮЗ; 5) . 4 = 8 , 6 7 - 10»; £ = 9 , 7 5 - Юз; 6; A=I ,2 2 - Юю- 
£ = 9 , 3 5 . 1 0 3 к а л / м о л ь .

«S*
Э к с п е р и м е н т а л ь н о  нам и  п о к а за н о ,  что  о т н о ш е н и е  —  при 70 и

80°С с о о тв ет с тв е н н о  равно  7 ,3  и 5. З н а ч е н и я  K u р а с сч и та н н ы е  нам и  
по ф о р м у л е  (3), при н и м аю тся  за K 1 зн а ч е н и я  кон стан т  э л е к т р о л и з а ,  
п р и в е д е н н ы х  в таб л .  1, с то л б ц е  1, п р е д ст а в л е н ы  т а к  ж е  в табл . 1 
(см. с т о л б е ц  3). И з  та б л и ц ы  видно , что т о л ь к о  за с ч е т  э ф ф е к т а  
а м а л ь г а м ы  ам м о н и я  з н а ч е н и е  Ku а с л е д о в а т е л ь н о ,  ч у в с тв и те л ь н о с ть  
м ет о д а  А П Н  м о ж е т  бы ть  у в е л и ч е н а  б о л е е  чем на п о р я д о к .  И з м е н е ­
ние кон стан ты  э л е к т р о л и з а  в у с л о в и я х  с о вм е ст н о го  в л и я н и я  на K1 
т е м п е р а т у р ы  и э ф ф е к т а  а м а л ь га м ы  ам м о н и я  д о л ж н о  п о д ч и н я т ь с я ,  
о ч ев и д н о ,  со о тн о ш ен и ю :

E  с *
к \  =  А-е  • —  • (4)

З н а ч е н и я  к о н с та н т  э л е к т р о л и за ,  р ассч и тан н ы х  по ф о р м у л е  (4), п р и ­
в е д е н ы  в таб л .  1 (см . с то л б е ц  4). В этой  ж е  т а б л и ц е  (см. с то л б е ц  5) 
д ан ы  з н а ч е н и я  кон стан т  э л е к т р о л и з а ,  п о л у ч е н н ы х  в у с л о в и я х  с о в ­
м естн о го  в л и я н и я  т е м п е р а т у р ы  и э ф ф е к т а  а м а л ь га м ы  ам м о н и я  и р а с ­
сч и тан н ы х  из п л о щ а д и  п о д  а н од н ы м и  зу б ц а м и . К ак  ви д н о  из та б л и ц ы , 
•зн ачен и я  K u р ассч и тан н ы е  по ф о р м у л е  (4) и о п р е д е л е н н ы е  из п л о ­
щ ад и  п о д  ан о д н ы м и  зу б ц а м и , у д о в л е т в о р и т е л ь н о  сов п а д а ю т  д р у г  
с д р у го м .  В о сп р о и зв о д и м о с ть  K 1 в у с л о в и я х  э ф ф е к т а  а м а л ь га м ы  а м ­
м ония  и т е м п е р а т у р ы  в с р е д н е м  с о с т а в л я е т  ± 1 0  %.

И з л о ж е н н ы е  в ы ш е  р е з у л ь т а т ы  по и зу ч ен и ю  а н о д н ы х  з у б ц о в  Р Ь ( 2 ± ) ,  
C u  ( 2 + ) ,  Tl ( H-), C d ( 2 ± ) ,  In ( 3 + )  и В і ( 3 + )  п о к а зы в а ю т , что  и м ее т ся

чена экстраполяцией соответствую щ их кривых зависим ости глубины анодного зубц а  от  
концентрации ионов металла в растворе, принимая минимальную глубину зубц а  равной  
і0  мм  при той ж е  чувствительности прибора.
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в п о л н е  р е а л ь н ая  в о зм о ж н о с ть  о п р е д е л е н и я  IO-6  — IO-7 % п р и м ес е й  
в м а т е р и а л а х  вы сокой  чистоты  м етодом  э кстр акц и о н н о й  А П Н . Д л я  
п о д т в е р ж д е н и я  это го  вы вода  мы и сп о л ьзу ем  1-10- 4 % -н ы й  р а с тво р  
д и ти зо н а  в х л о р о ф о р м е  для  о п р е д е л е н и я  свинца и кад м и я  в х и м и ­
ч ески  чистом LiCl. Д л я  этого  бы ла  и зу ч ен а  полнота  и зв л е ч е н и я  
и онов P b  ( 2 + )  и C d ( 2 + )  из в од н ого  раствора  в зависим ости  от  е го  
pH на с и н те ти ч е с к и х  см есях .  Д а н н ы е  п р и в е д е н ы  на рис 5- И з  р и су н ­
ка  с л е д у е т ,  что о п ти м а л ьн о е  зн а ч е н и е  pH  в од н ого  раствора , при 
котором  и м ее т  м есто  м ак си м альн ы й  
в ы х о д ,  в с л у ч а е  свинца равно pH =  6 ,7  
и в с л у ч а е  кад м и я  pH  =  9 при п р о ­
центе  и з в л е ч е н и я  соответствен н о  65 м 
и 8 0 % .  Х од  о п р ед ел ен и я  свинца в 
LiCl: н авеска  соли 10 г р а с т в о р я е т с я  м 
в  50 мл  0,2 N  раствора  ам м и ака . К
этой  смеси п ри л и вается  омл 10 % -н о го
раствора  K C N ,0 .1  г N a 2S O 3 pH раст- ^  
в о р а  д о во д и тся  д о  зн ач ен и я ,  равного  
6 ,7 . С м есь  перен оси тся  в д е л и т е л ь ­
н ую  в о р о н к у ,  д о б а в л я е т с я  5 мл п
Ы 0 _4% -н о го  раствора  д и ти зо н а  
в  C H C l3 и эк с т р а ги р у е т с я  д в а ж д ы  по 
2  мин. П о  окон ч ан и и  э к с тр а к ц и и  из 
о б щ е г о  об ъ ем а  х л о р о ф о р м е н н о й  ф азы , Р ис. 5. п р оц ен т  извлечения в за -  
р авн ой  10 М Л ,  б е р ется  2,5 М Л  И СЛИ- висимости от pH водн ого раство- 
вается  в э л е к т р о л и з е р  д л я  п о л я р о гр а -  р а- 1 свинец, 2 — кадмий, 
ф и р о в а н и я .  С ю да ж е  д о б ав л я ет ся
2,5  мл  0 ,2  N  раствора  N H 4N O 3 в C H 3O H , раствор  п е р е м е ш и в а е тс я  
в те ч е н и е  10 пин азотом  (в ц е л я х  очистки  от к и сл ород а)  и п р о в о ­
дится  п о л я р о гр а ф и р о в а н и е .  П о тен ц и ал  п р е д в а р и т е л ь н о го  э л е к т р о л и ­
з а — 1,5 (Ь), вр ем я  э л е к т р о л и за  5 мин, ч у вств и тел ьн о сть  U l O -8 а/мм. 
Количестве^ свинца , с о д е р ж а щ е г о с я  в проб е  LiCl (х. ч ), р а в н о
(6 =  8 ) -1 0 -7 %. П р о д о л ж и т е л ь н о с т ь  о д н о г о  а н а л и за  15— 20 минут.

Т а б л и ц а  2

Результаты анализа нанограммовых содержаний свинца 
и кадмия методом экстракционной АГІН

С винец Кадмий

в в еден о1),
м г / м л

о бн ар уж ен о ,
MZiMA

введено,
м г / м л

обн ар уж ен о ,
м г \ м л

0 ,5 0 0 ,3 4 5 ,0 0 4 ,0 0

5 ,0 0 3 ,2 0 0 ,2 5 0 ,2 0
1 ,0 0 0 ,7 0 1 ,0 0 0 ,0 7

0 ,5 0 0 ,3 4 0 ,5 0 0 ,4 0
0 ,2 5 ' 0 ,1 7 0 ,6 0 0 ,4 3

Х од о п р е д е л е н и я  кад м и я  в хи м и чески  чистом LiCl: навеска  соли  
10 г р астворяется  в 50 млтр и д и сти л л и ров ан н ой  воды . К р аствору  п р и ­
л и вается  5 мл  2 0 % -ной винной кислоты  и 1 мл 20 % -н о го  с о л я н о ­
ки сл ого  гидроксилйм а. pH  раствора  д о в о д и тс я  до  зн а ч е н и я  pH =  9,0. 
Р а с тв о р  перен оси тся  в д е л и т е л ь н у ю  в о р о н к у ,  к н е м у  п риливается
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5  мл  M O -4 % -н о го  раствора  д и ти зо н а  в C H C l3 и д в а ж д ы  п р о в о д и т ­
ся  эк с т р а ги р о в а н и е  (по  2 мин). И з  о б щ е го  о б ъ е м а  э к стр атен та ,  р а в ­
н о го  10 мл, б е р ет ся  а л и к во та  в 2 ,5  мл и за л и в а е тс я  в э л е к т р о л и з е р  
д л я  п о л я р о гр а ф и р о в ан и я .  С ю да ж е  п р и л и вается  2 ,5  мл 0 ,2  N раст­
вора  N H 4N O 3 в C H 3O H , п р о п у с к а е т с я  то к  азота  в т е ч е н и е  10 мин, 
п осл е  ч его  п р овод и тся  п о л я р о гр а ф и р о в ан и е .  В рем я эл е к т р о л и за  5 мин., 
п отен ц и ал  э л е к т р о л и за  — 1,5 в. С о д е р ж а н и е  кад м и я  в LiCl (х . ч .)  р а в ­
но  (1 н - 2 ,7 ) - IO -7 /'о• П р о д о л ж и т е л ь н о с т ь  о д н о го  о п р е д е л е н и я  15 20
А н ал о ги ч н ы й  р е зу л ь т а т  п о л у ч е н  из навески  соли  в 1 г и п р о в е ­
д ен и я  п р е д в а р и те л ь н о го  э л е к т р о л и за  при п отен ц и ал е  2,85 в и т е м п е ­
р а т у р е  80°С, то  %есть в у с л о в и я х  э ф ф е к та  ам а л ьга м ы  ам м о н и я  и тем -  
л е р а т у р ы .  Р е з у л ь т а т ы  а н а л и за  свинца  и кад м ия  на с и н тети ч еск и х  
с м е с я х  п р ед ст а в л е н ы  в табл . 2.

Выводы

1. П о к а за н а  в о зм о ж н о с ть  о п р е д е л е н и я  Ю “ б г о 1 0 “ 7 % п р и м есей  
м ед и , свинца , т а л л и я ,  висм ута , индия и кад м и я  н еп о ср ед ств ен н о  
в  н еводной  смеси  M O ' 4 % -н ы й  д и ти зон  в C H C l3-I-0,2 N N H 4N O 3 в 
C H 3O H  м ето д о м  э к с тр а к ц и о н н о й  А П Н .

2. С п о м о щ ью  э ф ф е к та  а м а л ьга м ы  ам м ония  при т е м п е р а т у р е  р а с т ­
вора  80°С ч увств и тел ьн о сть  о п р е д е л е н и я  у к а за н н ы х  вы ш е  ш ести  э л е ­
м ен тов  п о вы ш ен а  б о л е е  чем  на 1,5 п о р я д к а .

3. П о к а за н о  п р а к т и ч е с к о е  п ри м ен ен и е  э к с т р а к ц и о н 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 г о  м ет о д а  (м етода  экстр а к ц и о н н о й  А П Н ) на 
п р и м е р е  а н а л и за  реакти ва  LiCl (х. ч.) на с о д е р ж а н и е  свинца  и м еди  
( п о р я д к а  IO-6 — IO-7 % ).
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