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А н а л и з  сер еб р а  вы сокой чистоты проводится  сп ектр ал ьн ы м  м етодом : 
с об ствен н о  сп ектр ал ьн ы м  методом  глобуль.ной дуги  и спектрохи м и че
ским . У этих м етодов есть свои недостатки  — с л а б а я  чувствительность  
и п л охая  воспроизводим ость  р е зу л ьта то в  д л я  некоторы х прим есей  
(Sb , Zn)

Ж е с т к и е  тр е б о в а н и я  к точности и чувствительности  а н а л и за  с е р еб р а  
вы сокой  чистоты поставили  л а б о р а т о р и ю  перед  необходим остью  р а з р а 
ботки нового м етода  а н а л и з а  сереб ра , л иш енного  этих недостатков , 
а  т а к ж е  м етода , позвол яю щ его  осу щ ествл ять  контроль  эталонов  с е р е б р а  
вы сокой  чистоты. В качестве  такого  м етода  был вы б р ан  м етод  а м а л ь 
гам ной  п о л яр о гр аф и и  с накоплением .

Н а  основании  м ногократно  проведенны х опытов и л и тер ату р н ы х  д а н 
ных п р е д л а га е тс я  с л ед у ю щ ая  схем а а н а л и за  сер еб р а  высокой чистоты. 
Н а в е с к а  сер еб р а  в 3 г р а с тво р яе тся  в 25— 30 мл азотной  кислоты. Р а 
створ у п а р и в а е тс я  2— 3 р а за  д л я  уд ален и я  окислов азота .  П осле  у п а р и 
в а н и я  раствор  р а з б а в л я е т с я  10— 15 мл д и с ти л л и рован н ой  воды. С ереб ро  
в виде х л ори д а  о с а ж д а е т с я  д о б ав л ен и е м  к раствору  соляной кислоты . 
О с а д о к  с раствором  кипятится  в течение 2— 3 минут д л я  к о агул яц и и  х л о 
р и д а  сереб ра .

Х л орид  с е р еб р а  от р а с тв о р а  отд ел яется  ф и льтр ац и ей  на б у м а ж н о м  
ф ильтре , о с а д о к  A gC l п ром ы вается  3— 4 р а за  д е к ан та ц и е й  горячей д и 
сти л л и р о ван н о й  водой с 1 % H N O 3, а затем  на ф и льтре  — чистой горячей  
д и сти л л и р о ван н о й  водой. А н а л и з  хл орид а  сер еб р а  на присутствие прим е
сей д а л  о тр и ц ател ьн ы й  р е зул ьтат .  Ф и л ьтрат ,  упаренны й  до о б ъ е м а  
25— 30 мл, р а з б а в л я е т с я  соляной  кислотой до концентрации  10,5 г HCI 
в 50 мл р а ство р а ,  что соответствует  6 N H C l.

С у р ь м а  от остал ьн ы х  прим есей  отд ел яется  экстр а ги р о в а н и е м  эти л а -  
ц етатом . О тнош ение об ъем ов  р аство р а  и эк с тр а ге н та  1 :1 .  О пы тны е д а н 
ные п оказы в аю т, что р а с т в о р  в повторном экстр а ги р о в а н и и  не н у ж д а е тс я .  
Р а ф и н а т  и эк с тр а к т  у п а р и ва ю т с я  досуха.

В ста к а н  с упаренны м  р аф и н ато м  д о б а в л я е т с я  50 мл фонового  р а 
ств о р а  0,1 N KCl и сл егк а  .подогревается. В этом растворе  оп р ед ел яю тся  
о д н оврем ен н о  свинец, цинк, медь, висмут и индий. В стакан  с уп аренны м  
эк с тр а к т о м  п ри л и вается  раствор  2 N H C l в количестве  50 мл и 20 мг 
ги п оф осф и та  н атр и я  д л я  восстановления  сурьм ы  д о  трехв ал ен тн о й . 
В этом  р а с тво р е  о п р е д ел яе тс я  Sb  ( I I I ) .
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А н ал и з  всех проб сереб ра  вы сокой  чистоты производился  на поляро- 
гр а ф е  С ГМ -9 при чувствительности  1/10— 2 8 .1 0 _3 мка/мм, врем я  пред
вари тел ьн ого  эл е к т р о л и за  —  15 минут, потенциал э л е к т р о л и з а — 1,2 в 
(нас. к. э .) ,  эл ек тр о д  типа « л е ж а щ а я  капля» .

К он ц ен трац и я  примесей о п р е д ел я л а сь  методом сравнения.
Р е зу л ь та т ы  а н а л и з а  проб п редставлены  в таблице .

Т а б л и ц а
Результаты анализа проб серебра высокой чистоты

Парал
лельные

Химико-спектральный метод Метод амальгамной полярографии 
с накоплением

Содержание в % X IO5 Содержание в % X  IO5
пробы

Cu In Bi Cu In Bi

1 8 ,3 0 , 6 5 7 ,5 — 5 ,2

2 8 ,5 — 5 ,4
1 8 ,5 1,6 5 7 ,5 — 5 ,0
2 8 ,7 — 4 ,8
1 9 ,4 2 ,5 5 8 ,4 — 5 ,0
2 7 ,7 — 5 ,0
1 10,6 3 ,3 6 10,2 — 5 ,6
2 10 — 5 , 8
1 9 ,9 5,1 5,1 10 5 ,8 6,1
2 8 ,7 5 ,7 5 , 8
1 9,1 6,1 6 1,06 5 ,6 —

2 10 6 ,1 —

1 11,1 8 8 10 8 —
2 9 7 + —

1 8 , 5 10 10 9 , 3 8
2 10 1,1 —

1 Л , 7 12 12 11,7 1, 5 —

2 10 1, 5 —

Выводы

1. И ссл ед о в ан и я  п о к а за л и  возм ож н ость  определения  м икроприм есей  
в серебре  высокой чистоты методом а м а л ьга м н о й  пол ярограф и и  с н а к о 
плением  шести элем ентов Pb , Zn, In, Bi, Sb, Cu. Pb , Zn, In, Bi, Cu оп ре
д еляю тся  одноврем енно  ка  фоне 0,1 N KCl, Sb — на фоне 2 N H C l.

2. Н ед остатком  данной методики я вл яе тс я  о б яза те л ьн о е  разделение* 
и определение  на различны х  ф онах  меди и сурьмы, так  как  их потенциа
лы  анодного растворения  близки  (Cu — 0,15 в, Sb — 0,17 в).

3. П р е д л о ж е н н а я  м етодика  м ож ет  сл у ж и ть  д л я  контроля  сер еб р а  
вы сокой чистоты с чувствительностью  5 . 1 0 ' 6 % Для P b , и Z n  и 5.10 -5 % 
д л я  Cu, Zn, Sb  и Bi; точность определения  10— 15%.


