
И З В Е С Т И Я
ТОМСКОГО О РД Е Н А  ОКТЯБРЬСКОЙ РЕВОЛЮ ЦИЙ  

И  О РДЕН А ТРУДОВОГО КРАСНОГО ЗНАМ ЕНИ  
ПОЛИТЕХНИЧЕСКОГО ИНСТИТУТА имени С. М. КИРОВА

Том 1230 '1974

ИССЛЕДОВАНИЯ ПО РАЗРАБОТКЕ МЕТОДИК 
О ПР Е Д Е Л Е НИЯ  Ю 6% НЕКОТОРЫХ НЕОРГАНИЧЕСКИХ 

ПРИМЕСЕЙ В РАСТВОРАХ, ИМИТИРУЮЩИХ 
Б ИОЛОГ ИЧЕСКИЕ ОБЪЕКТЫ

А. А. КАПЛИН, В. Ф. ЯНКАУСКАС, А. С. Ж АРКИХ

(Представлена научным семинаром кафедры физической и коллоидной химии)

Данная работа была поставлена с целью расширения области при- 
менения метода AIlH на биологические объекты и объекты, имитирую
щие материалы, применяемые ів пищевой промышленности.

Исследовалась возможность одновременного а мал ьгамно-пол яро
графического определения 10“ 6% Zn, Pb, Cu, Sb и Bi в растворах (ими
тирующих пищевые и биологические объекты) следующего состава:

1) физиологический раствор (pH =  8, pH =  5);
2) 0,8% NaCl;
3) 0,5% HCl;
4) этиловый спирт различной концентрации (10%, 25%, 40% 

и 96%).
В работе использовался электролизер -со сменными стаканчиками, 

катодом служил пленочный электрод ( S =0,04 см2), электродом сравне
н и я — насыщенный каломельный электрод. Д ля перемешивания рас
твора и удаления из него кислорода применялся газообразный азот с 
содержанием кислорода не более 0,2—0,5%. В процессе разработки ме
тодики было исследовано взаимное влияние определяемых элементов. 
Показано отсутствие такого влияния.

Исследованы зависимости высот анодных пиков определяемых 
элементов от концентрации их в растворе (табл. 1) и времени накопле
ния (табл. 2). Эти зависимости носят прямолинейный характер.

На основании проведенных исследований для каждого из вышеупо
мянутых растворов предложены методики одновременного определе
ния Zn, Pb, Cuf Sb, Bi.

Сущность' их заключается в создании для каждого из определяе
мых элементов наиболее благоприятной кислотности среды, посредст
вом подкисления и нейтрализации среды соляной кислотой и раствором 
NH4OH соответственно. Крохме того, для разделения пиков меди и сурь
мы подбирается такой потенциал накопления (—0,4 в), при котором 
один из элементов (Cu) не восстанавливается.

Спиртовые смеси

Х о д  а н а л и з а .  3 ли  исследуемого раствора продувается очищен- 
ным азотохМ в течение 5 мин  для удаления кислорода и полярографиру- 
ется на содержание свинца и меди при потенциале накопления— 1,0 в , 
Затем раствор подкисляется трехмя каплями І2н HCl и регистрируются 
анодные пики сурьмы и висмута (потенциал накопления — 0,45 в).
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Зависимости высот анодных пиков сурьмы и меди 
от их концентрации на различных фонах

Т а б л и ц а  I

С
Ь 1 0 ~ 8г|жл

0,5% HCl 0,8% NaCI Сложная
смесь

10%-ный спирт
Условия опыта

h мм h мм X Il сл h м м

0,03 14 10 5 10 т =  5 мин.
0,06 28 21 8 28 Ѵ=3 мл
0,09 42 32 16 42 і =  I -40-8 а/мм
0,12 57 43 20 56 Фэл =  — 1,5 в
0,15 72 52 26 70
0,18 85 65 29 85
0,21 34

Т а б л и ц а  2
Зависимости высот пиков сурьмы и меди от времени электролиза 

(условия опыта см. в табл. 1)

Время эл ек тро
лиза, мин.

0,5% HCl 0,8% NaCl pH sz5 сложной 
смеси

10%-ный спирт

h мм h мм h МЛ£ h м м

3 4 5 5 6
5 8 10 12 10

17 10 13 19 14
9 12 .— 28 18

10 15 18 — . 20
11 — — 44 —

12 21 50 23
15 — 27 52 30

Раствор нейтрализуется 3 каплями концентрированного раствора 
аммиака, после чего регистрируется анодный пик цинка. Концентрации 
всех элементов определялись методом добавок стандартных растворов.

Используя все вышеперечисленные приемы, аналогично можно ана
лизировать и другие смеси (раствор HCl, сложная смесь р44 =  5,08% 
NaCl).

Результаты анализа 0,8% раствора NaCl на содержание примесей 
Cu, Sb, Bi, Pb и Zn приведены в табл. 3.

Т а б л и ц а  3
Результаты анализа 0,8% раствора NaCl на содержание примесей 

Cu, Bi, Sb, Pb и Zn (условия опыта см. в табл. 1)
( л =  11; а  =  0,95; W95 =  2,23)

Элементы -V.106 % S x A OG % W e -  5лг.іб(0,95) ± £  %

Zn 17,3 0,141 0,31 1,7
Pb 11,3 0,165 0,36 3,1
Cu 14 0,145 0,11 0,8
Sb 8,1 0,135 0,30 3,7
Bi 28,5 0,207 0,56 1,9

Чувствительность разработанных методик составляет 1-110"6%. 
Достоинством методики является отсутствие выпарки, простота и 

экспресснѳсть анализа.
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